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Zusammenfassung

Der vorliegende Artikel beschreibt den
Einsatz eines pneumotischen Schaltsy-
stems aus einem mit multidimensionaler
Chromatographie ausgeristeten PE-B000
Gaschramategraphen, zur  parallelen
Kopplung zweier Detektoren [ECD und
FID} an der Kapillartrennstule,

Das System wurde an der getrennten De-
tektion von BTXen und LCKMWS in Wasser-
und Bodenproben Gberpriift,

Summary

The PE-8000 GC multidimensional chra-
matography pneumatic swiching compo-
nent was used to joint the capillary sepo-
ration column to two parallel Detectors
(ECD and FID) arrangement. With the ap-
propriote choice of mid-point swiching
pressure in order ta get the best out of the
twao detectars, a simultan determination of
volatile aromatic and chlorinated com-
pound from water und soil samples has
bean performed.

* DOr. Romano Ciupe, Dr. lochen Spangen
berg, Jorgen Woalke, Gudrun Wild, Dipl.-
Ing, Thomes Meyer, HALAB-Hanseatisches
labor Rir Mineraldl- und Umweltarnalytik
GmaH, Holskestralie 42, 22113 Hamburg

1. Einleitung

Der Trend zur High-Tech Umweltanalytik
halt in Wechselwirkung zu den gesetzli-
chen Regelungen zum Schutz unserer Um-
welt und zur Freude der Gerateherstellsr
ungebrachen an. Das Angebot an lei-
stungsfihigen Gersiten und Anlagen ist
groB und palit sich den standig steigen-
den Anspriichen der Spurenanalytik an.
Aufgrund  seiner hervarrogenden  Lei-
stungsmerkmale ist dem sogenannten
preumatischen Saulenschaltsystem zwei-
fellos sine Vorrangstellung einzuréumen,

Die Untersechung auf BTX-Aromaoten:
Benzol, Toluol, Xylole, Ethylbenzol etc.
und LCKWSs: Dichlormethan, Trichlorme-
than, 1,1 1-Trichlorethan, Tetrachlorme-
than, 1,2-Dichlorethan, Trichlorethylen,
Tetrachlorethylen etc. gehért zum Stan.
darduntersuchungsprogramm ven  Altla-
sten [1] und st auch als Summenporame-
ter oussagekraftig. Chlorierte Kohlenwas-
serstoffe sind im Umfeld van bis zu 10%
der Deponien (teilweise mit hahem Antail)
nachgewiesen worden, Als Bestandieil
von Mineralélprodukten findet mon die
BTXe haufig in stark kentaminierten Um-
weltproben im Berzich wvon Tankstellen.
Auws deyr Anolyse derortiger Proben erge-
ben sich sehr komplexe Chromatogram-
me. Um ein Auftreten von Peakiberlage-
rungen zu vermeider, ist es fir die Routi-
neanalytik sinnvoll, die Stoffgruppen mit
ausgepraghem
{z. B. LCKMWSs) aus einem kemplexen Stoff-
gemisch abzutrennen. Die Simultanteilung
tber zwel Kapillorsdulen unterschiedli-
cher Polaritét weist auf eine Uberloge-
rung hin, ohne zu einer Entlastung der
Chromatogramme zu filhren. Eine Anord-
nung zweier zum ECO und FID parallel
gekoppelter Siulen, war wvon KREBS,
SCHNEIDER wnd SCHUMANMN [2] zur
Bestimmung von BTXen und LCKWs aus
Bodenluft eingesetzt worden, Das Pro-

Schadlichkeitspotential

blem der schweren Zuordnung der Peaks
bei porollel gekeppealten Trennsdulen [3]
fihrte zum Lasungsansatz. Zur simultanen
Bestimmung der BTXe und LCKWs wurde
gine hochavflidsende Kapillorsaule mit po-
rallel gekoppeltem ECD und FID einge
setzt. Die Kopplung der Trennséule mittelss
multidimensionalem  GC-5&ulenschalter
zu den Detektaren erméglichte die Opti-
mierung des Eluatstrames entsprechend
der ECD- und FID-Linearitatseigenschaf-
ten.

E.h I;ie pneurréuh::he

chaltun indun

von Ka iiiurtrenns&ulegn
an FID und ECD -

Zur regelbaren Kopplung der Kapillarséiu-
le mit den Detektoren wurde der pro-
grommierbare preumatische Scholter ver-
wendet, der herkémmlich in der mulfidi
mensionolen  goschromotographischen
Analyse eingesatzt wird {Abk. 1.
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&bl 1: Schematische Darstellung einer preg.
matischen Schalt- und Regeleinrichtung

R = Schaltdruckregler

§=XY Schalter

a = Transferkapillars

K = GC-Kopillartrennstule



Die 20 cm Lénge und der 0,2 mm Durch-
messer der beiden Transferkopillaren sind
den Malen der Trennkapillare angepafit,
Beim beschriebenen System bewirkte sin
Druck won 17 kPa ein Tragergasstrom-
mungsverhéltnis von ECD zu FID wvan 1 zu
10. Die Anderung des Schaltdruckes mit-
tels R zwischen 0 und 20 kPo erméglichte
eine Anpassung der Shrémungsverhiltnis-
se zwischen ECD und FID {Abb. 2). Bei ai-
nem Schaltdruck wvon 0kPo wirkt die
Kopplung als einfoches T-Stick. Eine
Schaltung auf Arm X ,nur durch Knopf-
druck” hot ouf das vorher eingestelltes
Verhiltnis eine umgekehrte Wirkung.
Daraus 18R sich schlieBen, daB der totale
Sperrzustand Jronsfer” ader ,Cut” als sin-
gle Detektor (ECD oder FID) wirkt.
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Abb. 2: Varhtilinis  Schaltdruck-DurchfluBrate
[Schaltung auf Arm Y)
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Abb. 3 Parallel-Chromofogramme siner Tast-
mischung van LCKWs

1, Dichlormathan

2. Trichlormethan

3. 1.1 richlarethan

4,— 5. Tetrachlarmethar, 1,2-Dichlorethan

&, Trichlorethylen

7. Tetrachlorethylen
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Abb, 4: Porallel-Chromatogramme einer Test-
mischung von LCKWS und BTXen

B. Banzal

7. Talual

10. Ethylbenzel

1. Xylale

3. Expﬁmenfelles

3.1 Gerdte und MeBBbedingungen

Gaschromotograph PE 8700, PTV-Injekfor
und Multidimensionale-Gaschromatogra-
phie Ausristung: Heart-Cut,
Head-S5poce Thermestat TCS Lobor Tech-
nik BARKEY

50 ml Glosampullen mit Bérdelkoppe
Soule: 50 m QC3BPXS.025
ECD-Temperatur: 300°C

FIDTemperatur: 300 °C
ECDVFID-Kapplung: porallel
Sdulentemperatur: isotherm 25°C
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Temperaturprogramm: 25°C (7 min); mit
20°C/min auf 200°C (1 min)

Tréigergos: Helium (180 kPa), 35 em/s
Schaltdruck: 17 bzw. 18 kPa

Injektion: 200 pl Dampfphase
Heod-Space Temperierung: 70%C; 15 min

3.2 Probenvorbereitung

Es wurden Wasserproben mit einem Ge-
halt von 200 ppb BTX und 10 ppb LCKW
eingesefzt. For weitere Untersuchungen
wurde eine 2200 ppm Mineralt| enthal-
tende Prabe mit 20 ppb LCKW datiert.
Die statische Heod-Space Technik [4-9],
die eine dominierende Rolle bei der Un-
tersuchung fliichtiger Kemponenten ous
der Hissigen bzw. festen Matrix spielt,
wurde zur Phasentrennung benutzt, Die
Probe wurde mit einer gosdichten vorbe-
heizten 500 pl-Hamilton 1750 LTN-Spritze
eingegeben,

4. Ergebnisse und Diskussion

Es wurden Wasserproben mit unterschied-
lichen Inhalten an BT¥en und LCKWs un-
tersueht. Die Kanzentration van 20 ppb
LCKW ghne Zvgobe von BTXen zeigte im
ECD-Chrematogramm  eine gute Tren-
nung. Yom FID wurden aufler DCM keine
weiteran Kampanenten detektisrt
[Abb. 3]. Eine Woasserprobe mit BTXen
und LCKWs im Verhaltnis 2001 datiert, er-
zeugt auf beiden Detektaren entsprechen-
de Peaks (Abb. 4}, Das DurchfluBverhalt-
nis in ECD und FID von ca. 110 ist zur An-
passung des Detektiansignols geeignet
und wird durch 17 kPa Schalidruck er-
zeugt, Ein Scholtdruck von 18 kPa verur-

sacht ein /8 Verhéltnis des ECDYFID-
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Abb. 5: Parallel-
Chramatagramme
einer kastmischung
von LCKWs und
BTXen mit madifi-
ziertemn FID-ECD-
& Durchflufverhaltnis
vion co. 841
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Abb. &; Parallel-Chromatogramme einer mit Erddlprodukien belostetan
Bodenprobe, zusdtzlich mit 20 ppb LCKWS aufgestockt (temperaturpro-
grammiert).
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Durchflusses und damit splirbar héhere
FID-Peoks (Abb. 5). Dieses Yerhdltnis bzw.
kleinere Verhaltnisse sind bei niedrigeren
Konzentrationen an LCKWs empfehlens-
wert, Abbildung & verdeutlicht die Varteile
einer gleichzeitigen Trennung van BTXen
und LCKWSs aus einer stark mineralélver-
unreinigten Probe.
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