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Les biogaz sont des biocombustibles issus de la dégradation bio-
logique de matiéres organiques en milieu anaérobie. Le proces-
sus de fermentation ou de digestion anaérobie de matiéres
biodégradables (fumier, eaux usées, déchets ménagers, déchets
verts, matériel végétal ou résidus de récoltes) produit des bio-
gaz qui se composent de méthane, de monoxyde de carbone,
d'hydrogene, de dioxyde de carbone, d'azote, de sulfure d'hydro-
géne et d'oxygene. L'énergie produite par la combustion ou
l'oxydation de méthane, d'hydrogéne et de monoxyde de car-
bone en présence d'oxygene peut étre utilisée comme carburant.

L'analyseur de biogaz Micro GC 490 Agilent est un micro-CPG
préréglé en usine et destiné a I'analyse des biogaz.

Agilent propose deux types d'analyseurs de biogaz : I'analyseur
de biogaz Micro GC 490 Agilent et I'analyseur de biogaz Micro
GC 490 Agilent étendu. La configuration choisie dépend du type
d'échantillon de biogaz analysé.

Analyseur de biogaz

L'analyseur de biogaz Micro GC 490 Agilent permet d'analyser
des biogaz purs, notamment les gaz permanents, le sulfure
d'hydrogene et les hydrocarbures jusqu'au n-propane. Doté

de deux armoires, cet analyseur est équipé d'une colonne
CP-Molsieve 5A et d'une colonne CP-PoraPLOT U avec possi-
bilité de deux gaz vecteurs.

Analyseur de biogaz étendu

L'analyseur de biogaz Micro GC 490 Agilent étendu (premiere
édition, décembre 2011) permet d'analyser les biogaz mélangés
a d'autres types d'hydrocarbures. Les gaz analysés sont les gaz
permanents, le sulfure d'hydrogéne et les hydrocarbures
jusqu'au n-heptane. Cet analyseur comprend quatre armoires et
trois colonnes, CP-Molsieve 5A, CP-PoraPLOT U et CP-Sil 5 CB,
avec possibilité de deux gaz vecteurs.

Avant de démarrer l'analyseur, il est recommandé de vérifier
que chaque colonne est raccordée au gaz vecteur adapté : argon
pour la colonne CP-Molsieve et hélium pour toutes les autres.
Pour tous les gaz vecteurs, la pression doit étre de 550 kPa

(80 psi). Des informations détaillées sur les micro-CPG Agilent
sont fournies dans le manuel d'utilisation de 1'Agilent 490
Micro GC.

Agilent Technologies :
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Tests de vérification

L'analyseur de biogaz est préréglé en usine avec les parameétres
adéquats de rétrobalayage des colonnes CP-Molsieve 5A et
CP-PoraPLOT U. La vérification finale des analyseurs de biogaz
Micro GC 490 Agilent est réalisée a 1'aide d'un mélange d'étalon-
nage universel contenant de I'hélium, du néon, de I'hydrogene,
de l'oxygene, de 1'azote, du méthane, de 1'éthane, de 1'éthyléne,
du dioxyde de carbone, du monoxyde de carbone, de I'acétyléne,
du n-propane, du méthylacétylene et du n-butane. Tous les com-
posants de ce mélange ne sont pas analysables sur l'appareil. Le
mélange d'étalonnage sert de référence pour vérifier le bon
fonctionnement de 'analyseur. Se reporter a 'Annexe 1 pour
plus d'informations sur le mélange d'étalonnage universel.

Lors de l'installation, le technicien Agilent doit utiliser le mé-
lange d'étalonnage universel livré avec 1'analyseur. La méthode
de réglage en usine, le chromatogramme final (Rapport de test)
et le présent manuel d'utilisation de 1'analyseur de biogaz sont
fournis sur le CD qui accompagne 1'analyseur.

Le mélange d'étalonnage universel permet de réaliser des tests
de vérification sur l'analyseur de biogaz. Si l'on utilise Openlab
CDS EZChrom Edition, charger la méthode qui figure sur le CD
de l'analyseur, sinon, créer une méthode en appliquant les
parametres indiqués dans le fichier de méthode au format PDF
fourni sur ce méme CD. Pour démarrer rapidement, voir
I'Annexe 2. Raccorder le mélange d'étalonnage et l'injecter.

Le mélange d'étalonnage universel ne contient ni sulfure
d'hydrogene, ni néopentane, ni n-pentane, ni i-pentane. Pour ces
composants, des chromatogrammes de référence sont présentés
dans ce manuel.

Analyseurs de biogaz
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Colonne CP-Molsieve
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La colonne CP-Molsieve 5A de l'analyseur de biogaz analyse
les gaz permanents (hélium, néon, hydrogéne, oxygéne, azote,
méthane et monoxyde de carbone).

La Figure 1 représente le chromatogramme obtenu avec
du mélange d'étalonnage universel analysé sur la colonne
CP-Molsieve HA.
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Figure1 Mélange d'étalonnage universel analysé sur la colonne CP-Molsieve

Colonne CP-PoraPLOT U

Analyseurs de biogaz

La colonne CP-PoraPLOT U de I'analyseur de biogaz permet
d'analyser le dioxyde de carbone, 1'éthane, le sulfure d'hydro-
géne et le n-propane. Cette colonne et l'injecteur d'échantillon
sont rendus inertes par le revétement UltiMetal, ce qui permet
d'améliorer les performances de l'analyse du sulfure d'hydro-
gene.
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Le chromatogramme obtenu avec le mélange d'étalonnage uni-
versel sur la colonne CP-PoraPLOT U est présenté a la Figure 2.

Si I'échantillon contient du sulfure d'hydrogene, le chromato-
gramme obtenu est semblable a celui de la Figure 3..
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Mélange contenant du sulfure d'hydrogéne analysé sur la colonne CP-PoraPLOT U
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Colonne CP Sil 5 CB
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La colonne CP-Sil 5 CB de l'analyseur de biogaz étendu permet
d'analyser les hydrocarbures, jusqu'au n-heptane. Les hydro-
carbures compatibles avec cet analyseur sont l'i-butane, le
n-butane, le néopentane, le n-pentane, l'isopentane, le n-hexane
et le n-heptane. Ces hydrocarbures ne sont pas tous présents
dans le mélange d'étalonnage universel. Pour les composants
manquants, un chromatogramme de référence est fourni dans
ce manuel.

L'analyse du mélange d'étalonnage universel avec la colonne
CP-Sil 5 CB donne le chromatogramme présenté a la Figure 4.

Si I'on utilise un mélange d'hydrocarbures jusqu'au n-hexane,
le chromatogramme obtenu ressemble a celui de la Figure 5.
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Figure4 Mélange d'étalonnage analysé sur la colonne CP-Sil 5 CB
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Figure 5 Mélange d'hydrocarbures jusqu'au n-hexane analysé sur la colonne CP-Sil 5 CB
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Reglage du temps de rétrobalayage

Les temps de rétrobalayage des colonnes CP-Molsieve 5A et
CP-PoraPLOT U doivent étre réglés. Il est recommandé d'utiliser
du mélange d'étalonnage universel pour effectuer ce réglage.

Le réglage de la colonne CP-Molsieve 5A doit permettre de
faire passer la totalité du méthane dans la colonne pendant
que les autres composants (humidité, dioxyde de carbone,
éthane et hydrocarbures supérieurs) sont rétrobalayés. La
colonne CP-PoraPLOT U est réglée sur le pic de n-propane alors
que tous les autres hydrocarbures dont 1'élution est plus tardive
sont rétrobalayés.

1 Définir le temps de rétrobalayage sur 0 seconde et analyser
le mélange d'étalonnage. Cette opération a pour but d'identi-
fier les composants du mélange d'étalonnage.

2 Modifier le temps de rétrobalayage. Commencer par la régler
sur 10 secondes et effectuer un passage. On observe que :

Lorsque le rétrobalayage est trop précoce, le pic visé est
partiellement ou totalement rétrobalayé.

S'il est trop tardif, les composants non désirés ne sont
pas rétrobalayés.

3 Reprendre le réglage jusqu'a ce que le pic visé se distingue
nettement. Ensuite, affiner plus précisément le réglage (par
incréments de 0,1 seconde) jusqu'a ce le temps de rétroba-
layage idéal soit trouvé.

La Figure 6 donne un exemple de réglage du temps du rétro-
balayage pour la colonne CP-Molsieve 5A.

Tuning Backflush for CP-Molsieve channel

Differre_n:c_e i_n Area

Area_peak of interest

9 10 11 12 13
Backflush Time (s)

Figure 6  Effet du réglage du rétrobalayage sur le pic visé
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Annexe 1: Certificat du mélange d'étalonnage universel

Analyseurs de hiogaz

Référence : 5184-3541 Référence kit : 5184-3546

_.".:‘;."... Agilent Technologies

=% \nnovating the HR Way

ZIPRAXAIR.

Helium 0.1000% (£5%) n-Hexane 0.0500% (£5%)
Meon 0.0496% (£5%) n-Heptane 0.0500% (£5%)
Hydrogen 0.0988% (£5%) Water content (H.0) <5 ppm
Oxygen 0.0500% (+5%) Other impurities (HC’s) <1 ppm
Nitrogen 0.1000% (£5%)

Methane Balance

Ethane 0.0497% (£5%)

Ethylene 0.0497% (+£5%)

Carbon Dioxide 0.0500% (£5%)

Carbon Monoxide 0.0995% (+5%)

Acetylene 0.0494% (£5%)

Propane 0.0501% (£5%)

Methyl Acetylene 0.0501% (£5%)

n-Butane 0.0501% (£5%)

Traceability:

Certificate of Analysis

Universal Gas Calibration Standard

Agilent Part No: 5183-4800, 5184-3541 Sample Lot No: 021510U

Concentrations (£mole%):

This standard was produced gravimetrically following Specialty Gas Work Instruction #15. Balances used are
calibrated per POIS 2.140, traceable to NIST. Concentrations were verified on an A gilent model 6890 gas
chromatograph, using a Wasson valve switch, Variable Pressure Control and multiple packed/capillary columns.

Standards Used:
Praxair UGS Primary Standard, serial # CC309710

Analytical GC Chromatogram:

Analytical columns: Agilent MS-3A PLOT, U-PLOT

TCD: 1.0 ml loop, He camier at 35 ml/min; oven temp = 90degC
FIIx: 01 ml loop; He carier at 30 mlimin; split ratio=25:1; Rmp?quCib{ﬁmmlolﬂﬂdngCﬁx3?5 mmilwmm
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Date of Release: 15 February, 2010
Expiration Date: 15 February, 2012

Analyst: John God,
Senior Chemist /Cwa )
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Annexe 2 : Méthode d'analyse des biogaz

Tableau1 Meéthode d'analyse des biogaz

Paramétres CP-Molsieve 5A CP-PoraPLOT U CP-Sil5CB
Gaz vecteur Argon Hélium Hélium
Température de I'injecteur (°C) 110 110 110

Durée d'injection (ms) 40 40 40

Temps de rétrobalayage (s) 1" 14

Température de la colonne (°C) 80 80 60

Pression (kPa) 200 150 150
Température de la ligne d'échantillonnage (°C) 110 110 110
Inversion du signal Oui Non Non

Pour plus d'informations sur la méthode, consulter le fichier de

méthode PDF fourni sur le CD de l'analyseur.

Le temps de rétrobalayage doit étre réglé pour chaque nouvelle

colonne CP-Molsieve et CP-PoraPLOT.
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