
““HochsiederHochsieder--22”” ---- AnalyseAnalyse mitmit demdem
ThermodesorberThermodesorber TurboMatrixTurboMatrix TD 650TD 650

SiedepunkteSiedepunkte bisbis 525525ooCC

ChromSupportChromSupport, , RodgauRodgau
HeikoHeiko HelmsHelms
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…… eineeine AuswahlAuswahl

ThermodesorbtionThermodesorbtion zur Analyse zur Analyse hochsiedenderhochsiedender
Komponenten? Komponenten? 

Komponenten mit sehr hohen Siedepunkten gelten als problematischKomponenten mit sehr hohen Siedepunkten gelten als problematisch
ffüür die r die ThermodesorbtionThermodesorbtion

Kalte Stellen fKalte Stellen füühren zu Diskriminierung  hren zu Diskriminierung  -- Verlust von Verlust von AnalytAnalyt

Gefahr von Verschleppung im gesamten Probenweg; Kontamination Gefahr von Verschleppung im gesamten Probenweg; Kontamination 
des Probenwegesdes Probenweges

Ein Gemisch der Ein Gemisch der nn--AlkaneAlkane bis bis TetracontanTetracontan dient als dient als „„TestfallTestfall““ ffüür die r die 
Eignung der Eignung der ThermodesorbtionThermodesorbtion im Einsatz fim Einsatz füür Hochsieder.r Hochsieder.

TetracontanTetracontan ( C( C4040HH8282 ) : ) : KpKp: 525: 525ooCC

(mainlib) Tetracontane
91 101 111 121 131 141 151 161 171
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Anforderungen an die  Anforderungen an die  ChromatografieChromatografie von von AlkanenAlkanen

GroGroßße, langkettige Moleke, langkettige Moleküüle le –– niedriger Dampfdruckniedriger Dampfdruck

Das System darf keine kalten Stellen aufweisen Das System darf keine kalten Stellen aufweisen 

Risiko von Kondensation Risiko von Kondensation –– und damit von Verlustenund damit von Verlusten

Werden die langkettigen Spezies mit zunehmender LWerden die langkettigen Spezies mit zunehmender Läänge nge 
diskriminiert?diskriminiert?
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GerGeräätekonfigurationtekonfiguration

TurboMatrixTurboMatrix TD 650TD 650
Cold Cold TrapTrap: 1cm desaktivierte Glaswolle, ca. 1.5cm : 1cm desaktivierte Glaswolle, ca. 1.5cm TenaxTenax TA ( lt. VDA 278)TA ( lt. VDA 278)
TempTemp. Cold . Cold TrapTrap --2020ooCC

AlkanmixAlkanmix als Lals Löösung auf Glaswolle dosiert; Stahlrsung auf Glaswolle dosiert; Stahlrööhrchenhrchen
DesorbtionDesorbtion im im BackflushBackflush, bei 280 , bei 280 ooCC

TrTräägergas Helium, 1,2ml/mingergas Helium, 1,2ml/min

ClarusClarus 500 GC500 GC
PEPE--5 MS, 30m, 0.25iD,  0.255 MS, 30m, 0.25iD,  0.25µµm Filmm Film

ClarusClarus 500 MS ( EI )500 MS ( EI )
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NN--AlkanAlkan Mix Mix –– bis bis TetracontanTetracontan, TD 650, TD 650

n-Alkane, up to C 40 app. 5ng abs each
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nn--AlkaneAlkane, C21 bis C40, mit , C21 bis C40, mit ThermodesorbtionThermodesorbtion --GCMSGCMS

n-Alkane, up to C 40 app. 5ng abs each
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Aliphatenmix_C40 1: Scan EI+ 
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Darstellung eines selektiven Darstellung eines selektiven FragmentionsFragmentions :  113 Da:  113 Da
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Werden hWerden hööhere here AlkaneAlkane DiskiminiertDiskiminiert? ? 

Die Die nn--AlkaneAlkane in dem verwendeten Mix haben alle die gleiche Konzentration;in dem verwendeten Mix haben alle die gleiche Konzentration;
Je Komponente wurde 5ng abs. auf die TrennsJe Komponente wurde 5ng abs. auf die Trennsääule dosiertule dosiert
Eine signifikante Abnahme der FlEine signifikante Abnahme der Fläächen bzw. ein Trend wird nicht  chen bzw. ein Trend wird nicht  
beobachtet.beobachtet.
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ZusammenfassungZusammenfassung

Selbst unpolare Komponenten wie die Selbst unpolare Komponenten wie die AliphatenAliphaten werden von werden von 
dem TD 650 bis dem TD 650 bis TetracontanTetracontan auf die Trennsauf die Trennsääule ule üüberfberfüührt.hrt.
Keine kalten Stellen fKeine kalten Stellen füühren zu Verlust von hren zu Verlust von AnalytenAnalyten
Als KAls Küühlfalle wurde hier Glaswolle/ hlfalle wurde hier Glaswolle/ TenaxTenax TA eingesetztTA eingesetzt

Das System ist fDas System ist füür unpolare Stoffe im Siedebereich r unpolare Stoffe im Siedebereich üüber 500ber 500ooC C 
geeignetgeeignet


