經濟部暨所屬機關因公出國人員報告書
（出國類別：考察）
                                 參 加
       2006年EAS分析研討會    

                (2006 Eastern Analytical Symposium)

服務機關：中國石油股份有限公司

服務單位：煉製研究所

	出 國 人：
	職務：化學師
姓名：曾正宗

	出國地點：
	美國

	出國期間：
	95年11月12日至11月18日

	報告日期：
	96年1月23日


目          錄

摘要…………………………………………………1                                           

一、目的……………………………………………2                                     二、過程……………………………………………2                                     

三、心得……………………………………………7                              

四、建議事項及感想……………………………..12
五、附件…………………………..………………12                                         

摘要

此次於美國舉辦之2006 EAS分析研討會 (Eastern Analytical Symposium Program)，為每年舉辦一次全美第二大的分析研討會，其目的在於藉由各專題報告、短期課程、儀器展示及與儀器商面對面的討論，提供分析人員交流、廣泛的學習、及獲得實際有用訊息的機會。
研討會於95年11月13日至11月16日假美國紐澤西州Somerset市舉辦，參加人員3千7百多人，會議期間總共發表403篇口頭報告及239篇壁報論文。本次報告之內容豐富廣泛，其中亦有數篇與石油分析直接相關的報告。與會者以工業界及學術界為主，另外也包括部份政府部門工作人員。本次參加EAS研討會的目的，主要藉由會程之參與，得以瞭解最新分析化學研究之方向，收集國際分析研究有關儀器發展之最新動態與資訊。參加國際研討會除了可獲得相關領域之新知外，在會中能與專家學者見面，並互相討論與交換心得，增進國際交流及提升國際視野。
參加研討會所學將參酌相關經驗，應用於分析品保品管及將新觀念新技術運用於研究專題上。
關鍵詞: 多變量管制圖、殘留物鑑別、分析比對、色層分析、核磁共振(NMR)
一、目的
EAS 研討會，為專為分析化學召開的研討會，與會人員來自世界各國的工業界、研究機構、學術界以及政府機構實驗室，其經驗及技術可供借鏡之處甚多。參加此類國際性的分析研討會可達到如下目的：
1.藉由參加國際學術會議，蒐集國外技術資料，藉以了解歐美等國在分析化學等之檢驗、研究及發展趨勢。
2.與專家交換研究心得，增進國際交流。
3.收集國際分析研究有關分析儀器發展之最新動態與資訊。
由此作為未來分析研究專題研究發展方向訂定之重要參考，希望對本所以後在公司分析檢驗及研發上有所幫助。

二、過程：

(一)、行程與工作記要：

	日期
	地點
	工作記要

	95.11.12

95.11.13-11.16

95.11.17-11.18


	台北—美國紐約

Somerset
美國紐約—台北

	起程
參加2006「Eastern Analytical Symposium」會議
返程



(二)、年會日期及地點

2006年Eastern Analytical Symposium於美國紐澤西州Somerset市舉行，依活動別分三個場地，三個都在臨近的地方，專題演講及訓練講習會在Doubletree Hotel；短期課程在Somerset Holiday Inn；壁報論文及儀器展示在Garden State Exhibit Center。會期由11月13日起至16日止共計4天。本次大會參加人員以歐美人士為主，日本、中國大陸也有多位人員參與並做專題報告。
(三)、會程簡介 

1. 11月12日：報到，領取資料。

2. 11月13日至11月16日分主題自由選擇參加研討的主題。
EAS報告探討的主題主要以chromatography、vibrational spectroscopy、forensics及pharmaceutical analysis為基礎，另外再將領域擴展到process sensor、quality、safety及industrial hygiene等方面。
每天專題報告依主題分類，分別在九個不同演講廳舉行，參與者依興趣自由選擇聽講。

大會所有活動共分五大項：（1）專題演講（Symposium Presentation）；（2）壁報論文（Poster Session）；（3）短期課程 （Short Courses）；（4）儀器講習會（Exhibitor Workshop）；（5）儀器資料展示（Exhibition）。
(四)、年會內容：

年會議程相當豐富，包括口頭報告、壁報論文及儀器設備展示。參加人員3千7百多人，與會者以工業界及學術界為主，還包括部份政府部門工作人員。會議期間總共發表403篇口頭報告及239篇壁報論文，本次報告之內容統計36項與會者感興趣分析主題，其中前五名依序為，General Chromatography、HPLC、Pharmaceutical Analysis、Mass Spectrometry及Gas Chromatography。壁報論文及廠商的儀器展，各自利用休息時間前往，儀器參展者多為國際知名分析儀器廠商，發表之新產品，包括化學分析、微生物分析及分子生物技術等儀器設備，另有分析統計軟體及實驗相關產品展出(222家廠商參與展出)。年會期間吸引眾多人潮駐足參觀，提供了吸收新知及充分詢問的良好機會，詳細議程之相關資料如附件一。
1.EAS將探討主題分類如下：
     (1). NMR-60th Anniversary 

     (2). Conservation Science

     (3). Safety and Compliance

     (4). Sensor Technology

     (5). Infrared & Raman Spectroscopy

(6). HPLC & Related Separations

(7). Sample Preparation

     (8). Lab Automation

     (9). Near-Infrared Spectroscopy and Process Monitoring

    (10). Microscopy

    (11). Forensics

    (12). Pharmaceutical Analysis

    (13). Chemometrics and Data Analysis

    (14). Gas Chromatography

    (15). Spectroscopy

    (16). Mass Spectroscopy, GC/MS, LC/MS

    (17). Bioanalytical

2.與公司業務相關之論文： 

(1).New Method for Ethanol and Fuel Oxygenates by Headspace Sampling.
(2).Latest Technology Development and Applications of E-Nose for Petrochemical industry.
(3).Determination of Diesel Fuels by GC-MS with Principal Components Analysis and SIMCA.
(4).Implementation of on-line Multivarite Quality Control.
(5).Low-level Detection of Ethanol、1,4-Dioxane and Other Oxygenates Using a Purg and Trap Sample Concentrator.

(6).NMR Applications in the Petroleum industry.
(7).Proficiency Testing Programs and Their impact on Analytical Practices in the Petroleum industry.

(8).Gas Chromatographic Analyses of Biodiesel Samples.
(9).An Evaluation of Headspace Trapping Technology for Measuring Fuel Oxygenates and Other Volatile Organic Compounds by U.S. EPA Methodologies.

3.與所屬部門無機分析相關之論文：

(1).Optimal Determination of Chromium Cobalt and Molydenum in Whole Blood.
(2).A Rapid Screening Method for the Determination of Mercury in Pet Food.
(3).Determination of Moisture in Pharmaceutical Products by Karl Fischer Titration.
(4).Determination of Phosphorus in Hundreds of Stool Samples Analyzed by ICP-AES.
(5).Trace Level Determination of Nitrate, Chlorate, Chlorite and Perchlorate in Forensic investigation by Tandem Suppressed Conductivity and Mass Spectroscopy.
(6).Determination of Lead in Bones by ICP-MS.
(7).Practical Application for Portable X-Ray Fluorescence.
(8).In-line Sample Preparation Techniques for the Ion Chromagraphic Analyses of Pharmaceutical Products.
(9).HPLC-ICPMS Study of Interactions Between Blood Protein and Anticancer Platinum Drugs.
(10).High Precision Analysis of Enriched Stable Isotope Calcium Samples Using a High Resolution Inductively Coupled Plasma Mass Spectrometer for Metabolic Tracer Studies.
(11).Trace and Heavy Metals Analysis by ICP-AES:Challenges and Solutions.
(12).Determination of Ruthenium in Pharmaceutical Compounds by Graphite Furnace Atomic Absorption Spectroscopy.

(13).Analysis of Residual Metals in Pharmaceuicals by Inductively Coupled Plasma Mass Spectrometry-A Practical Evaluation of Sample Preparation Techniques.
(14).Auger Electron Microscopy:Skimming the Surface is a Good Thing.

(15).Force Microscopy:High-resolution Quantitative Measurement of Surface Structure.

(16).A New Interference Management Solution for ICP-MS:The Unique Collision Reaction Interface(CRI).

三、心得：
由於報告主題眾多且分廳同時進行，聽講時主題選擇除了以跟公司業務較有關的優先以外，主要著重在現場殘留物鑑別、分析品質保證、多變量統計、無機微量元素或形態分析等幾個方面。其中針對與本公司業務相關之主題有聽講的部份，綜合整理如下：

(一)、Determination of Diesel Fuels by GC-MS with Principal Components Analysis and SIMCA：
本文作者，主要的目的是開發有效率、快速且方便的柴油模式識別方法，由於柴油並沒有像原油等重質油料之生物標誌(Biomarkers)，本報告中以GC/MS搭配多變量分析的方法，分析14個柴油樣品，分析得到的Peak參考文獻資料，將其整合成62個extracted ion chromatograms，分別代表22類石油成份，每個樣品個別計算得到的313個peak比值，經由PCA、SIMCA等多變量的統計技巧來對柴油給予分類及用於當有未知柴油污染時提供模式鑑別污染來源的方法。
(二)、Implementation of on-line Multivarite Quality Control：

本文作者比較單變量與多變量管制圖的優缺點，強調當變量間有相關性時，只用單變量管制可能會疏漏掉有問題的訊息，報告中去除偏離值以建立具代表性用於管制圖的樣品群組，是採用穩健主成份分析(Robust PCA)篩除的方式，經其評估穩健主成份分析可篩檢出部份傳統主成份分析所無法測得的偏離值，接著其使用T2統計量於錯誤的偵測(Fault detection)，及運用貢獻圖(contribution chart)以瞭解造成錯誤的變量來源。 報告中的結論為(1) 穩健主成份分析較傳統主成份分析能更有效偵測出偏離值，(2)在其評估的管制數據中，多變量比單變量管制圖效果好。
(三)、Simultaneous Sulfur and Hydrocarbon Detection Using GC/FID/SCD：
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Figure 2: Sulfur Compounds Added into Low Sulfur Diesel Fuel
Demnstrating Equimolar Sulfur Rasponse (Upper Trace SCD;
Lowar Trace FID).



         有許多樣品需要同時知道其中硫化合物及Hydrocarbon的含量，要達成此目的，將儀器設計成使樣品在分析管柱後分流進入多個偵測器，以此方式同時偵測不同組成是可以辦到的，但是如此不但不方便而且儀器較可能發生洩漏的問題，如果分流出去所接之偵測器操作壓力差別很大時問題則更複雜。為此GE公司開發如圖所示無須分流(without split)的連接組件，搭配其Sievers SCD可達到硫化合物及Hydrocarbon同時分析的目的。
(四)、NMR Applications in the Petroleum Industry：

      作者強調隨著NMR技術的改進，在石油工業從開採生產、製程、產品品質至觸媒特性的研究，各個階段NMR都可應用，其舉例在各個階段分別的應用如下：
1. 開發生產：
             Reservoir：
             .Total and effective Porosity

             .Bound and free fluid volumes

             .Permeability

             .Pore size distribution 

             .Clay characterization

             Fluid：
             .Viscosity

             .Water content

             .Gas/Oil ratio

(1) 製程、品質：
(2) CW based technique for measuring total H in aviation fuels(D3701) and in light distillates and gas oils(D4808)。
(3) H1 and C13 FTNMR for the determination of aromatic hydrogen and aromatic carbon in hydrocarbons(D5292)。
(4) H1 and C13 FTNMR for the estimation of cetane number in diesel fuels。
(5) C13 FTNMR for the determination of hydrocarbon microstructure。
        3.觸媒特性：
(1) Al27 and Si 29 MAS NMR for the measurement of framework Si/Al ratios in zeolite。
(2) NMR complementary to XRD diffraction。
(3) MQMAS and MQHETCOR are applied in the detailed determination of catalytic materials。
(五)、Proficiency Testing Programs and Their impact on Analytical Practices in the Petroleum Industry：

1.ASTM 比對數據執行、檢討、運用的流程：
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Figure 2: Sulfur Compounds Added into Low Sulfur Diesel Fuel
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Lowar Trace FID).




2. 分析偏離原因與問題解決程序檢點：
            (1) 檢查是否有文書記錄上之錯誤。
            (2) 樣品再分析；查核分析的重覆性。
            (3) 查核分析樣品的均勻性、代表性、及是否受到污染。
            (4) 檢閱分析方法的版本，分析程序。
(5) 檢查儀器校正情形。
(6) 檢查統計管制圖
，看是否有問題的徵兆。
(7) 檢查試劑或標準樣性質及使用期限、是否受到污染等
(8) 對照製造商儀器操作手冊，檢查目前的操作條件或程序是否適當。
(9) 請代理商進行儀器的維護保養或檢修。
(10) 問題解決後，重新分析標準參考物質或QC查核樣品，以確定分析是否回復正常的操作情況。
(11) 提供新進人員與在職人員相關教育訓練。
(12) 以文件記錄保存，方便未來類似狀況的處理。
(六)、Gas Chromatographic Analyses of Biodiesel Samples：
      作者從收集來的廢植物油，過濾經甲酯化反應(transesterification)，其測試包含不同反應溫度、不同植物油、不同的反應溶劑(甲醇或乙醇)與催化劑，以生成生質柴油的條件，反應過程中以FT-IR偵測反應的情形。產品脂肪酸甲酯，副產品甘油，及未鹼化的單、雙、三甘油脂(mono-、di-、tri-glycerides)等則以ASTM D6584 GC/FID分析方法 (Test Method for Determination of Free and Total Glycerin in B-100 Biodiesel Methyl Esters By Gas Chromatography) 偵測各成份個別含量。由於本公司近期來積極投入生質柴油的研究，生質柴油的分析方法本所也已建立完成。
四、建議事項及感想：
(一)、此行聽取多位專家研討最新分析技術及未來技術發展之趨勢，有助益於工作之推展。專題報告領域相當廣泛，除與本公司有關的以外，可以一窺其它領域之分析工作，也是本次研討會的收穫之一。
(二)、由研討會專題報告看見幾個現象，1.不分主題類別皆應用非常多之統計技術尤其是多變量分析技術 2.儀器聯用的現象越來越普遍 3.不僅偵測元素濃度越來越低，並且進一步分析元素存在的化學形態。可特別注意這些趨勢，並應用於本公司各項研究。
(三)、此次參加2006 EAS分析研討會，在研討會中所取得的資料，亦將其供相關工作同仁參考，以獲得更大之效益。
(四)、EAS研討會大會籌備時間長達一年以上，並提供相關旅行、網站的資訊，議程密集，值得借鏡。

(五)、研討會資料將存於本所圖書館供參考。
伍、附件：

(一)、2006年Eastern Analytical Symposium詳細議程。

(二)、2006年Eastern Analytical Symposium口頭報告及壁報論文摘要。
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