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PFAS-Analytik bringt Klarheit

Geringe Nachweisgrenzen fiir PFAS-Verbindungen in Produkten und Umwelt als Herausforderung

ufgrund ihrer speziellen Eigenschaften haben sich per- und polyfluo-

rierte Alkylverbindungen (engl. per- und polyfluoroalkyl substances,

PFAS) in vielen Industrie- und Verbraucherprodukten etabliert. Die

wasserabweisende Eigenschaft ist von Vorteil in Textilien, bei Papiererzeugnissen

sowie als Flammschutz- und Kaltemittel oder Membran und bei feuerfesten Bau-

teilen berzeugen die duBlerst stabilen PFAS ebenso. Gleichzeitig ist diese Starke

aber auch die grof3te Schwaéche der Verbindungen. Gelangen sie in die Umwelt,

dann bauen sie sich dort, wenn Gberhaupt, nur sehr langsam ab. Die Europdische

Chemikalienagentur (ECHA) plant deshalb, den Einsatz der industrieweit vielféltig

eingesetzten PFAS-Verbindungen stark zu limitieren.

Spétestens seit dem Begrenzungsvor-
schlag der ECHA stehen PFAS inter-
national im Fokus. Dieser ergénzt die
bereits bestehenden Regelungen zur
drastischen Reduzierung von einzel-
nen Substanzen gem&f REACh und
weiteren Verordnungen zu persis-
tenten organischen Schadstoffen.

Der Beschriankungsvorschlag der

ECHA zielt auf alle Verbindungen

dieser Stoffgruppe ab — das sind

rund 10.000 Verbindungen, die in

entsprechend vielen Substanzen im

tiglichen Umfeld Verwendung finden.

Im ECHA-Beschrinkungsvorschlag

werden drei Grenzwerte diskutiert,

die es zu beriicksichtigen gilt:

m 25 ppb fiir alle PFAS, gemessen
mit gezielter PFAS-Analyse (po-
lymere PFAS von der Quantifizie-
rung ausgeschlossen),

m 250 ppb fiir die Summe der PFAS,
gemessen als Summe der gezielten
PFAS-Analysen, (polymere PFAS
von der Quantifizierung ausge-
schlossen) sowie

m 50 ppm fiir PFAS (einschlieBlich
polymerer PFAS).

Uberschreitet der Gesamtfluorgehalt
50 mg F/kg, so muss ein Nachweis
iiber das Fluor vorgelegt werden,
das als Gehalt an PFAS oder Nicht-
PFAS gemessen wird.

Herausforderung fiir Hersteller und Analytik

In Anbetracht der Prdsenz von
PFAS-Verbindungen in Produkten
und Umwelt sind die geforderten ge-
ringen Nachweisgrenzen sowohl fiir
die Hersteller als auch fiir die chemi-
sche Analytik eine enorme Herausfor-
derung. PFAS-Nutzer sollten sich vor
allem die folgenden Fragen stellen:
m Konnen die eigenen Produkte
vor dem Begrenzungsvorschlag
freigetestet werden, indem sie
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den geplanten Grenzwert unter-
schreiten?

m Ubersteigt der Gesamtfluorgehalt
50 ppm, um wieviel, und welche
PFAS sind in den Produkten ent-
halten?

Somit sind zur chemischen Analyse
von PFAS zwei Ansatzmdoglichkeiten
denkbar: Die Bestimmung des Ge-
samtfluorgehaltes (Total Fluorine,
TF) iiber die Methode der Combus-
tion Ion Chromatography (CIC) sowie
die zielgerichtete Target-Analyse der
einzelnen PFAS-Spezies via LC-MS.
Beide Analysenverfahren stehen bei
der Analytik in Leverkusen zur Ver-
fiigung. Currenta hat die langjéhrige
Erfahrung bei der PFAS-Analytik ge-
nutzt, um das Analyse- und Service-
spektrum zu erweitern.

Weiterentwicklung der etablierten
Verfahren zur Halogenanalytik

Als Analytikdienstleister hat Curren-
ta die CIC etabliert, um seine Kun-
den im Rahmen der Produktanalytik
bei Fragen zu Gehaltsbestimmungen
von Halogenen zu unterstiitzen. Auf-
grund von matrixbedingten Heraus-
forderungen, z.B. Wasserloslichkeit
oder Schwermetalle, sind herk6mm-
liche Methoden wie die Ionenchro-

matografie in solchen Fillen nicht
geeignet. Daher wurde die Methode
der CIC im Leverkusener Labor des
Bereichs chemisch-physikalische
Kennzahlen speziell fiir solche Pro-
ben etabliert und validiert.

PFAS-Analyse von festen
und fliissigen Proben

Currenta hat den Markt und die ak-
tuellen Bediirfnisse der Kunden ge-
nau beobachtet und rechtzeitig mit
der Erweiterung seines Leistungs-
portfolios in der CIC begonnen und
eine Fluoridbestimmung in den von
der ECHA geforderten Grenzwerten
umgesetzt. Mittlerweile kann die
standardméfBige Analyse von ver-
schiedensten Proben, z.B. aus dem
Polymerbereich oder in fliissigen
Proben angeboten werden. Damit
hilft Currenta Kunden bei der Be-
stimmung des Gesamtfluorgehalts
und ermdglicht eine fundierte Ent-
scheidung zur Risikobeurteilung von
Produkten und Lieferketten.

Bei der CIC handelt es sich um
eine Kombination von Aufschlussein-
heit und Ionenchromatografie. Hier-
bei wird die Probe in einem variab-
len Temperaturprogramm verbrannt
und die im Verbrennungsgas vorlie-
genden nun wasserloslichen Analy-
ten der Ionenchromatografie zu-
ginglich gemacht. Die Bestimmung
von Fluor als Analyt im Spurenbe-

reich stellt eine spezielle analytische
Herausforderung dar und stand des-
halb im Rahmen der Etablierung der
CIC nicht im Fokus.

Dies hat sich vor dem Hintergrund
der aktuellen PFAS-Diskussion ge-
dndert. Hier sind aufgrund der im
Rahmen der Begrenzungsvorschlé-
ge geforderten Nachweisgrenzen
die bisher fiir die F-Analytik ver-
wendeten gingigen Methoden wie
Rontgenfluoreszenzanalyse  oder
19F-NMR nur bedingt geeignet. Die
CIC bietet durch Kombination einer
Aufschlusseinheit mit einer bereits
etablierten ionenchromatografischen
Methode einen Ausweg.

Spezielle analytische Herausforderungen

Eine besondere Herausforderung
stellt dabei jedoch ganz grundsétz-
lich Fluor als Analyt dar. Die bei der
Verbrennung von PFAS entstehen-
den Pyrolyseprodukte (z.B. HF) sind
hochreaktiv und bedingen einen ho-
heren Verschleifl der Verbrennungs-
einheit sowie die Gefahr von poten-
ziell analytischen Minderbefunden
durch Reaktion des HF mit den
Glasoberflichen im Analysengeriit.

Zudem handelt es sich bei der
CIC um ein stark matrixabhéngiges
Analyseverfahren, bei dem das Vor-
handensein von z.B. Silikaten oder
Phosphaten in der Probenmatrix
beriicksichtigt werden muss. Da-
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Der Taschenatlas bietet eine kompakte
Einfihrung und Ubersicht tiber Grundla-
gen und Anwendungen der analytischen
Chemie. Dabei sind jeweils erlauternder
Text und eine Farbtafel auf einer Doppel-
seite gegenUbergestellt. Das Buch enthalt
insgesamt 125 Farbtafeln, die die gesamte
Breite der modernen Analytik in Chemie,
Biowissenschaften und Teilen von Physik
und Materialwissenschaften abdecken.

Fur die vierte Auflage wurde der Taschen-
atlas erweitert und auf den aktuellen

Stand gebracht. Er enthalt u. a. acht
neue Farbtafeln zu aktuellen Themen
wie Mikroextraktionstechniken, Radio-
immunoassays, Superfluid-Chromato-
graphie und die elektronenmikros-
kopische Untersuchung von Material-
oberflachen.

Mit diesem Atlas sind die Grundlagen
aller wichtigen analytischen Verfahren

immer griffbereit - ideal zum raschen

Nachlesen und fur die Prufungsvor-
bereitung.

her ist die genaue Kenntnis der zu
analysierenden Proben sowie eine
probenspezifische Anpassung des
Verbrennungsvorgangs fiir eine er-
folgreiche TF-Analytik unabdingbar.

Genauigkeit und Einsatzspektrum

Weiteres Potenzial besteht in der
bedarfsgerechten Weiterentwicklung
der CIC-Methode, um durch eine
Absenkung der Nachweisgrenzen
Kunden noch genauere Aussagen
zum Gesamtfluorgehalt machen zu
konnen und dabei die Suche nach
spezifischen PFAS weiter einzugren-
zen. Gemeinsam mit der Curren-
ta-Umweltanalytik werden aktuell
Verfahren etabliert, um auch fiir
die Abwasseranalytik eine Aussa-
ge zum organischen Fluorgehalt
machen zu kénnen. Currenta pro-
fitiert hierbei von der langjéhrigen
Expertise der Mitarbeiter auch im
regulierten (Pharma-) Umfeld sowie
vom Methodenverbund nicht nur in
der Produkt-, sondern auch in der
Abwasseranalytik.

PFAS-Nachweise im
Abwasser und Loschwasser

So wurde in den Laboren der Um-
weltanalytik am Chempark-Standort
Krefeld-Uerdingen bereits vor iiber
zehn Jahren eine sensitive Target
PFAS-Analysenmethode mittels
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Felix Thoelen promovierte im Bereich
anorganische Material- und Struktur-
chemie in Dusseldorf. Er begann seine
berufliche Laufbahn 2020 bei der Cur-
renta Analytik Leverkusen im (GMP)-re-
gulierten Umfeld in der Qualitatssiche-
rung. Im Sommer 2022 wechselte er in
die Laborleitung im Bereich che-
misch-physikalische Kennzahlen. Hier
werden u.a. Verfahren wie lonenchro-
matografie, Volumetrie, Elementarana-
lyse und Bestimmung von che-
misch-physikalischen Parametern mit
Schwerpunkt auf die chemisch-pharma-

zeutische Industrie durchgefiihrt.

Wolfgang Gries blickt auf langjshrige
analytische Erfahrung in den Bereichen
Umwelt-, Pflanzen- und Gesundheits-
schutz zurlick, mit Stationen in der Was-
serbehodrde, bei Bayer Crop Science, Bay-
er und Currenta. Innerhalb von Currenta
Ubernahm er nach 15-jdhriger Laborlei-
tung im Institut fir Biomonitoring, aus
der ca. 50 Publikationen stammen, 2018
die Leitung des Fachgebietes Umweltana-
lytik im Chempark Krefeld-Uerdingen.

LC-MS/MS etabliert, um die Einhal-
tung der behordlichen Vorgaben im
Abwasser aller Standorte fiir diese
Komponenten zu iiberwachen. Auf
diese Weise werden auch die Abwiis-
ser einzelner Betriebe und mogliche
Loschwisser eng gemonitort. Eine
Herausforderung stellt bei diesen
Verfahren die Notwendigkeit dar,
dass es fiir den erfolgreichen quan-
titativen und qualitativen Nachweis
mittels LC-MS kommerziell verfiigbha-
re Referenzsubstanzen zur Einkali-
brierung des Analysengerites geben
muss. Dies ist vor dem Hintergrund
von ca. 10.000 bekannten PFAS-Ver-
bindungen eine grofe Herausforde-
rung und aktuell nicht gegeben.
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Wolfgang Gries, Umweltanalytik,
Currenta GmbH & Co. OHG,
Krefeld-Uerdingen

m felix.thoelen@currenta.biz

m wolfgang.gries@currenta.biz

B www.currenta.de

Nahtlose Integration von MES und LIMS in der Pharma- und Biopharmabranche

Korber und LabWare forcieren digitale Transformation

Die Integration von MES und LIMS
hat sich als zentraler Bestandteil
der digitalen Transformation in der
Pharma- und Biopharmaindustrie
herauskristallisiert, insbesondere
angesichts der entscheidenden Rolle
des Labors in den gesamten Produk-
tions- und Lieferkettenprozessen.

Nun tritt LabWare dem Kor-
ber-Okosystem von Partnerunter-
nehmen bei, um die reibungslose
Integration von LabWares LIMS
(Laboratoy Information Management
System) und Korbers PAS-X MES
(Manufacturing Execution System)
auf ein neues Level zu heben.

Die Zusammenarbeit des deut-
schen Technologiekonzerns aus
Liineburg mit LabWare aus
Wilmington, Delaware, USA, ist der
néchste Schritt nach dem Start des
Programms PAS-X LIMS Integration,
einem neuen Element innerhalb des
Korber-Okosystems. Dieses bietet
Kunden Unterstiitzung bei der Iden-
tifizierung von LIMS-Anbietern, die
mit PAS-X MES kompatibel sind.
Koérber und seine Partner konnen
mithilfe einer standardisierten
Schnittstelle den Aufwand und das
Risiko bei Kunden fiir die Integration
von LIMS mit Kérbers Manufactur-

ing Execution System, PAS-X MES,
erheblich reduzieren.

LabWare, ein Partner der meisten
der 25 groBten Pharmaunternehmen
der Welt und fiihrend im Bereich der
Laborinformatik, bringt profunde
Fachkenntnisse und operative Kom-
petenz in diese Beziehung ein. Lars
Hornung, Senior Principal Alliances
& Technology Partners Software
im Korber-Geschiftsfeld Pharma,
erklédrt: ,Im Rahmen des Herstel-
lungsprozesses 16st PAS-X MES bei-
spielsweise eine Probenanforderung
an das LIMS aus. Das LIMS {iibermit-
telt detaillierte Probendaten an das
MES zuriick und ermoglicht so einen
effizienten Etikettendruck fiir jede
Probe. Nach der Probenentnahme
sendet PAS-X MES eine Probenbesté-
tigung an das LIMS, die zusétzliche
Informationen fiir die Qualitdtskon-
trolle (QK) enthiilt. Das Labor fiihrt
die Tests durch, und das LIMS ver-
waltet die Ergebnisse, die dann zur
weiteren Verarbeitung zuriick an das
MES {ibermittelt werden. Daher ist
die nahtlose Integration dieser Sys-
teme von entscheidender Bedeutung,
um Prozesse zu optimieren und
menschliche Fehler zu minimieren.“
(mr) n
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