Harmonisches Zusammenspiel
mit Erkenntnisgewinn

Gaschromatografie im Methodenverbund

Johannes Schweer, Oliver Gehrmann

Bei der Suche nach Materialfehlern sowie der Qualitdts- und Ergebnis-
kontrolle bedarf es weit mehr als nur moderner Analyseinstrumente.

Denn ohne das eingespielte Ensemble aus Mensch und Maschine lassen
sich keine stimmigen Ergebnisse erzielen. Ist zudem eine Vielfalt von
Methoden in der Analytik zentral verfiigbar, so kénnen neue Fragen

schnell und effizient beantwortet werden.
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Wenn Ronnie Kammann im Dormage-
ner Polymer-Labor der Currenta sei-
nen Gaschromatografen einsetzt, geht es
ihm darum, mit weitverbreiteten Analyse-
methoden zum Auftrennen von Gemischen
neue Antworten auf individuelle Kunden-
fragen zu finden. Er kennt sein Instrument
genau und weifS, was technisch moglich ist
und ab wann er auf den Methodenverbund
seiner Currenta Analytik-Kollegen zurtick-
greifen sollte.

Besonders spannend findet der Polymer-
analytiker die Vielfalt der Problemldsun-
gen, die sich mit dem Gaschromatografen
entwickeln lassen, wie die folgenden drei
Beispiele zeigen.

GC/MS-Analyse

So war zum Beispiel die Ursache einer Ma-
terialvergilbung im Kautschuk zu klédren,
die nach Umstellung auf ein anderes Anti-
oxidans aufgetreten war. Da bereits gerings-
te Mengen farbgebender Substanzen die
Materialfarbe verdndern konnen, galt es,
organische Substanzen im Spurenbereich
(oft <5 mg/kg) nachzuweisen. Zu diesem
Zweck wurde die Probe zunéchst extrahiert,
anschliefSend aufkonzentriert und mithilfe
sehr empfindlicher GC/MS (Gaschromato-
grafie/Massenspektrometer) untersucht.
Dabei konnte das fiir die Gelbfarbung ver-
antwortliche Molekiil identifiziert werden.



Das intensiv gelb gefarbte Chinoid war
beim Produktionsprozess entstanden. Zu-
sammen mit dem Kunden wurde diese Ver-
bindung dann durch gezielte Alterungsex-
perimente weiter isoliert. Das Problem
konnte schlieflich durch den Einsatz alter-
nativer Antioxidantien behoben werden.

Headspace-GC

Bei einem anderen Kundenauftrag sollte
ein besonders effizientes Analyseverfahren
gefunden werden, das in der Lage ist, 40
Komponenten quantitativ aus einem Trop-
fen zu bestimmen. Neben einer hohen
Trennleistung mussten dabei deutliche Sie-
depunktunterschiede (-4 °C bis 230 °C), ho-
he Polaritédtsdifferenzen sowie Einzelkalib-
rierungen fiir jede Komponente beriick-
sichtigt werden. Ronnie Kammann fand als
Losung die Totalverdampfung in der Head-
space-GC. Erméglicht wurde dies vor allem
durch neue Sidulenmaterialien, mit denen
sich nahezu alle Zielkomponenten vollstdn-
dig trennen liefen.

Kernspinresonanz-Spektroskopie

Im dritten Kundenbeispiel hatten sich bei
einer chemischen Reaktion sowohl eine
Fliissig- als auch eine Festphase gebildet
und es stellte sich die Frage, in welcher Pha-
se sich das gewiinschte Produkt befindet?
Das IR-Spektrum des Feststoffes zeigte
schnell und eindeutig, dass es im Feststoff
nicht entstanden war. Die Fliissigphase un-
tersuchte Kammann mithilfe der GC/MS.
Das MS-Spektrum zu einer Substanz offen-
barte in diesem Fall zwei mogliche che-
misch sinnvolle Strukturen. Durch Kombi-
nation mit der 2D-NMR (Kernspinreso-
nanz-Spektroskopie) im Rahmen des Me-
thodenverbunds der Currenta Analytik
konnte die Antwort gefunden werden. Es
war in keiner Phase die gewiinschte Haupt-
komponente entstanden, sondern lediglich
eine dhnliche Struktur gleicher Molmasse.
Daraufhin optimierte der Kunde sein Ver-
fahren. Jetzt kann er die gewlinschte Ver-
bindung synthetisieren.
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MESSEN, REGELN, AUTOMATISIEREN

01 mithilfe der Headspace-GC
kénnen 40 Komponenten in einem
Tropfen quantifiziert werden

02 Rronnie Kammann am
Gaschromatografen im
Dormagener Polymeranalytiklabor

03 Sollten im Laufe einer
Analyse weitere Verfahren
erforderlich sein, kann Currenta
dank des Methodenverbunds diese
oft ,,inhouse“ schnell und flexibel
anbieten

Currenta Analytik

Currenta bietet einen umfassenden analytischen Service fiir Forschung, Entwick-
lung und Produktion in der Industrie. Das Methodenspektrum reicht dabei von
standardisierten Qualitdtspriifungen bis hin zur anspruchsvollen Strukturanalytik.
Basismethoden wie Elementanalytik und Chromatografie werden erganzt durch
moderne Kopplungstechniken und durch spezielle Verfahren wie die Oberflachen-
analytik. Dank methodischer Vielfalt, moderner Labortechnik, hochsten Qualitats-
standards und kompetenter Beratung kann das Joint Venture von Bayer und Lanxess
analytische Fragestellungen in verschiedensten Arbeitsbereichen |6sen. Dazu
gehoren zum Beispiel die Agrochemie, Festkorper- und Oberflachenanalytik,
Industriechemikalien/Qualitatspriifungen, Methodenvalidierung, Pharma, Polyme-
re, Reach/Consulting, Regulatorische Studien (GLP), Spektroskopie/Strukturaufkla-
rung, Stabilitatspriifungen und Umweltanalytik. Die Currenta-Labors sowie alle
eingesetzten Verfahren erfiillen alle erforderlichen und gebrauchlichen Qualitats-
standards (DIN EN ISO/IEC 17025, GMP, GLP).
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