B

PerkinElmer’

precisely.

4 ochsieder 1” -- Analyse mit dem
Thermodesorber TurboMatrix TD 65(
Siedepunkte > 380°C

ChromSupport, Rodgat
Heiko Helms




Phthalate Eigenschaften
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Substanz Substanz CAS-Nr. Mol- |[SMP SP |Dampf- |
masse [[°C] |[°C] |druck*
[g] [mPa]
Dimethyl-P (ODMP)  [[131-11-3] [1942 [2 [284 [<10* |
Diethyl-P (DEP)  [[84-86-2] [2222 [3 [298 [037 |
Di-(n-butyl)-P (DBP)  [[84-74-2] [2784 |35 [340 [0,004 |
Butylbenzyl-P  |(BBP)  |[85-68-7] [3124 | | 0,002 |
Dioctyl-P (DOP)  |[117-84-0] (3906 220** 53-10-1 SP bei 5 Torr
1,2:107
Di-(2-ethylhexyl)-P (DEHP) [117-81-71]|390,6 |-50 [384 1:9.1[}-{..-[
4,4-10%

Hohe Siedepunkte , niedrige Dampfdrucke

Beispiel: DEHP Kp liber 380 ° C bei Normaldruck
Praktisch ubiquitar verbreitet

Weltweite Produktion 3-4 Millionen t

Einsatz in Kunststoffen, Lacken
Geringe Wasserloslichkeit
Unter Verdacht der Fruchtschadigung

... eine Auswabhl




Geratekonfiguration
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TurboMatrix TD 650

Cold Trap: 1cm desaktivierte Glaswolle, ca. 1.5cm Tenax TA ( It. VDA 278)
Temp. Cold Trap -20°C

Desorbtion im Backflush, bei 280 °C

Tragergas Helium, 1,2ml/min

._.-:—.3:3:3__3_'- . %
Clarus 500 GC —wyl
PE-5 MS, 30m, 0.25iD, 0.25um Film L k
Clarus 500 MS ( El) )




Hohe Anforderungen bei der Chromatografie von Phthalaten Perkin
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» GroRe, langkettige Molekule

» Hohe Aktivitat — Komponenten neigen zu Oberflachenadsorbtion
» Aktive Stellen im Probenweg - schlechte Peakform ( Tailing )

» Das System darf keine kalten Stellen aufweisen
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Dioctylphthalat (DOP) @#W Decylphthalat

( techn. Gemisch )

Nonylphthalat
( techn. Gemisch )




Dioctylphthalat ( DOP )
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Octylphthalat ca Sng Abs

Phthalat_20Febr_C8Phth_02

1: Scan E+
18.80 i
1007 8.51e8
cap beheizt 320 C, TD Octylphthalat ca Sng Abs, 20-FEB-2007 + 16:14:30
Phthalat_20F sbr_C8Phth_02 3283 (18.803) Cm (3281:3291-(3255:3262+3341:3354)) 1: Sean Et
140.0 1.39e8
1004
1 ‘
%] ‘
70
54.0 1040121 1320 176.0 e
el ey el e Tl
4161 a1 101 121 141 | 161 181 201 | 221 241 | 261 | 281
17.58
T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T Time
16.82 17.02 17.22 17.42 17.62 17.82 18.02 18.22 18.42 18.62 18.82 19.02 19.22




,Carry over® — Octylphthalat ?
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Octylphthalat ca Sng Abs

Phthalat_20Febr_C8Phth_02 1: Scan El+
18.80 TIC
1007 8.51e8
1 -
%
17.58
2 T T T T
Phthalat_20Febr_blank2a 1: Scan EH+
TIC
1007 8.51e8
J 2.
2 T T T T
Phthalat_20Febr_blank2b 1: Scan E+
TIC
1007y 8.51e8
W 3.
2 T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T Time
17.09 17.29 17.49 17.69 17.89 18.09 18.29 18.49 18.69 18.89 19.09

5ng DOP Analyse mit TD 650

1.
2. Danach erneutes desorbieren desselben Rohrchens.
3.

2. Wiederholung des Blanks
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,Carry over® — Octylphthalat ? Perkin
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Octylphthalat ca Sng Abs
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Phthalat_20Febr_blank2a
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Darstellung des selektiven Fragmentions 149 Da

1. 5ng DOP Analyse mit TD 650
2. Danach erneutes desorbieren desselben Rohrchens.
3.

2. Wiederholung des Blanks




Nonylphthalat ( teChn.) C26H4204 Perkin
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Nonylphthalat Isomerengem. ca. Sng abs

Phthalat_20Febr_C9Phth_01
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Darstellung des selektiven Fragmentions 149 Da
Nonylphthalat - techn. Gemisch
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Nonylphthalat Isomerengem. ca. Sng abs
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Darstellung des selektiven Fragmentions 149 Da

1. 5ng Nonylphthalat Analyse mit TD 650
2. Danach erneutes desorbieren desselben Rohrchens.
3.

2. Wiederholung des Blanks




Decylphthalat ( techn.) C,;H,O,
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Decylphthalat Isomerengem. ca. Sng abs

Phthalat_20Febr_C10Phth_02

100+ 19.90
19.78
19.97
19.72 7
19.71 50‘10
20.26
%] 19.70 20.28
v/
19.53 20.33
7
20.51
/
20.63
4 273
21.76 . 23.18
0

1: Scan El+
149
9.51e6

24.16
24.31 24.57
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18.13 18.63 19.13 19.63 20.13 20.63 21.13 21.63 22.13 22.63 23.13

T T T T
23.63 2413

T Time

Darstellung des selektiven Fragmentions 149 Da

Decylphthalat - techn. Gemisch
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,Carry over“— Decylphthalat ( techn.)
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Decylphthalat Isomerengem. ca. Sng abs

Phthalat_20Febr_C10Phth_02 1: Scan El+
100 19.90 149

19.78 | 19.97
/

17.59
0 "J\\ T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
Phthalat_20Febr_blank_1b 1: Scan E+
149
1007 9.51e6
%
21.20 22,51 22.64
21.29
19.74 10.87 2% 5034 20.5620.73 N[ 2149 2179 2213 N
19.00 19.36 AN
0 T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T Time
17.66 18.16 18.66 19.16 19.66 20.16 20.66 21.16 21.66 22.16 22.66
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5ng Decylphthalat Analyse mit TD 650
2. Danach erneutes desorbieren desselben Rohrchens.
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Zusammenfassung Perkin
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Weichmacher wie DOP, Nonyl- und Decylphthalat sind mit der
Thermodesorbtion analysierbar

Die Desorbtion ist im 1. Lauf vollstandig — in den folgenden Analysen
werden keine Phthalate detektiert ( < 1% )

Das System zeigt keine Verschleppung von hochsiedern.
Kuhlfalle: 1cm Glaswolle 1,3cm Tenax TA ( gemaR VDA 278 )




