
““HochsiederHochsieder 11”” ---- AnalyseAnalyse mitmit demdem
ThermodesorberThermodesorber TurboMatrixTurboMatrix TD 650TD 650

SiedepunkteSiedepunkte > 380> 380ooCC

ChromSupportChromSupport, , RodgauRodgau
HeikoHeiko HelmsHelms
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…… eineeine AuswahlAuswahl

PhthalatePhthalate Eigenschaften Eigenschaften 

Hohe Siedepunkte , niedrige DampfdruckeHohe Siedepunkte , niedrige Dampfdrucke
Beispiel: DEHP  Beispiel: DEHP  KpKp üüber 380 ber 380 oo C bei NormaldruckC bei Normaldruck
Praktisch Praktisch ubiquitubiquitäärr verbreitetverbreitet
Weltweite Produktion 3Weltweite Produktion 3--4 Millionen t 4 Millionen t 
Einsatz in Kunststoffen, LackenEinsatz in Kunststoffen, Lacken
Geringe WasserlGeringe Wasserlööslichkeitslichkeit
Unter Verdacht der FruchtschUnter Verdacht der Fruchtschäädigungdigung

SP bei 5 SP bei 5 TorrTorr
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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
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 )



Page 3

Hohe Anforderungen bei der Hohe Anforderungen bei der ChromatografieChromatografie von von PhthalatenPhthalaten

GroGroßße, langkettige Moleke, langkettige Moleküülele
Hohe AktivitHohe Aktivitäät t –– Komponenten neigen zu Komponenten neigen zu OberflOberfläächenadsorbtionchenadsorbtion
Aktive Stellen im Probenweg  Aktive Stellen im Probenweg  -- schlechte schlechte PeakformPeakform ( ( TailingTailing ))
Das System darf keine kalten Stellen aufweisen Das System darf keine kalten Stellen aufweisen 

(mainlib) Di-n-octyl phthalate
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(mainlib) 1,2-Benzenedicarboxylic acid, dinonyl ester
150 170 190 210 230 250 270 290 310 330 350 370 390 410 430
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(mainlib) Didecyl phthalate
154 174 194 214 234 254 274 294 314 334 354 374 394 414 434 454
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DioctylphthalatDioctylphthalat (DOP)(DOP)

NonylphthalatNonylphthalat
( ( techntechn. Gemisch ). Gemisch )

DecylphthalatDecylphthalat
( ( techntechn. Gemisch ). Gemisch )



Page 4

DioctylphthalatDioctylphthalat ( DOP )( DOP )

Octylphthalat ca 5ng Abs

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
Time2

100

%

Phthalat_20Febr_C8Phth_02 1: Scan EI+ 
TIC

8.51e8
18.80

17.58

Octylphthalat ca 5ng Abs,   20-FE B-2007 + 16:14:30cap beheizt 320 C, TD

41 61 81 101 121 141 161 181 201 221 241 261 281
m/z0

100

%

Phthalat_20Febr_C8Phth_02 3283 (18.803) Cm (3281:3291- (3255:3262+3341:3354) ) 1: Scan EI+ 
1.39e8149.0

43.0 57.0

54.0
71.0

104.083.0 112.1 132.0

150.1
279.1

167.0 261.2176.0
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„„Carry Carry overover““ –– OctylphthalatOctylphthalat ??

Octylphthalat ca 5ng Abs

17.09 17.29 17.49 17.69 17.89 18.09 18.29 18.49 18.69 18.89 19.09
Time2

100

%

2

100

%

2

100

%

Phthalat_20Febr_C8Phth_02 1: Scan EI+ 
TIC

8.51e8
18.80

17.58

Phthalat_20Febr_blank2a 1: Scan EI+ 
TIC

8.51e8

Phthalat_20Febr_blank2b 1: Scan EI+ 
TIC

8.51e8

1.    5ng DOP Analyse mit TD 6501.    5ng DOP Analyse mit TD 650
2.    Danach erneutes 2.    Danach erneutes desorbierendesorbieren desselben Rdesselben Rööhrchens.hrchens.
3.    2. Wiederholung des Blanks3.    2. Wiederholung des Blanks

1.1.

2.2.

3.3.
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„„Carry Carry overover““ –– OctylphthalatOctylphthalat ? ? 

Octylphthalat ca 5ng Abs

17.44 17.54 17.64 17.74 17.84 17.94 18.04 18.14 18.24 18.34 18.44 18.54 18.64 18.74 18.84 18.94 19.04
Time0

100

%

0

100

%

0

100

%

Phthalat_20Febr_C8Phth_02 1: Scan EI+ 
149

3.55e8
18.80

17.58

Phthalat_20Febr_blank2a 1: Scan EI+ 
149

3.55e8

Phthalat_20Febr_blank2b 1: Scan EI+ 
149

3.55e8

Darstellung des selektiven Darstellung des selektiven FragmentionsFragmentions 149 Da 149 Da 

1.    5ng DOP Analyse mit TD 6501.    5ng DOP Analyse mit TD 650
2.    Danach erneutes 2.    Danach erneutes desorbierendesorbieren desselben Rdesselben Rööhrchens.hrchens.
3.    2. Wiederholung des Blanks3.    2. Wiederholung des Blanks
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NonylphthalatNonylphthalat ( ( techntechn.)   C.)   C2626HH4242OO44

Nonylphthalat Isomerengem. ca. 5ng abs

17.80 18.00 18.20 18.40 18.60 18.80 19.00 19.20 19.40 19.60 19.80 20.00 20.20 20.40 20.60 20.80 21.00 21.20 21.40
Time0

100

%

Phthalat_20Febr_C9Phth_01 1: Scan EI+ 
149

4.09e7
19.4619.30

19.14

18.97
18.81

18.79

18.61

18.47

18.41

18.76

18.67

18.88

19.01

19.21

19.35
19.62

19.52

19.78

19.94

19.84 19.99

20.9420.04

Darstellung des selektiven Darstellung des selektiven FragmentionsFragmentions 149 Da149 Da
NonylphthalatNonylphthalat -- techntechn. Gemisch. Gemisch
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„„Carry Carry overover““ –– NonylphthalatNonylphthalat ??

Nonylphthalat Isomerengem. ca. 5ng abs

18.00 18.20 18.40 18.60 18.80 19.00 19.20 19.40 19.60 19.80 20.00 20.20 20.40 20.60 20.80 21.00 21.20 21.40 21.60 21.80 22.00
Time0

100

%

0

100

%

0

100

%

Phthalat_20Febr_C9Phth_01 1: Scan EI+ 
149

4.09e7
19.4619.3019.14

18.9718.81

18.61
18.4718.41

19.21

19.62

19.78

19.94
19.99

20.94 21.63

Phthalat_20Febr_blank_1a 1: Scan EI+ 
149

4.09e7

Phthalat_20Febr_blank_2a 1: Scan EI+ 
149

4.09e7

Darstellung des selektiven Darstellung des selektiven FragmentionsFragmentions 149 Da 149 Da 

1.    5ng 1.    5ng NonylphthalatNonylphthalat Analyse mit TD 650Analyse mit TD 650
2.    Danach erneutes 2.    Danach erneutes desorbierendesorbieren desselben Rdesselben Rööhrchens.hrchens.
3.    2. Wiederholung des Blanks3.    2. Wiederholung des Blanks
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DecylphthalatDecylphthalat ( ( techntechn.)   C.)   C2828HH4646OO44

Decylphthalat Isomerengem. ca. 5ng abs

18.13 18.63 19.13 19.63 20.13 20.63 21.13 21.63 22.13 22.63 23.13 23.63 24.13
Time0

100

%

Phthalat_20Febr_C10Phth_02 1: Scan EI+ 
149

9.51e6
19.90

19.78

19.72

19.71

19.70

19.53

19.35

19.28

19.20
18.82

19.97

20.10

20.26

20.28

20.33

20.51

24.1620.63
22.7321.76 23.18

24.5724.31

Darstellung des selektiven Darstellung des selektiven FragmentionsFragmentions 149 Da149 Da
DecylphthalatDecylphthalat -- techntechn. Gemisch. Gemisch
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„„Carry Carry overover““ –– DecylphthalatDecylphthalat ( ( techntechn.)  ?.)  ?

Decylphthalat Isomerengem. ca. 5ng abs

17.66 18.16 18.66 19.16 19.66 20.16 20.66 21.16 21.66 22.16 22.66
Time0

100

%

0

100

%

Phthalat_20Febr_C10Phth_02 1: Scan EI+ 
149

9.51e6
19.90

19.78

19.71

19.70

19.35
19.25

17.59 18.82

19.97

20.10

20.28

20.51

22.7321.7620.74

Phthalat_20Febr_blank_1b 1: Scan EI+ 
149

9.51e6

22.6421.2921.20
20.7319.8719.74

19.3619.00
20.55

19.97
20.34

22.1321.49 21.79
22.51

1.    5ng 1.    5ng DecylphthalatDecylphthalat Analyse mit TD 650Analyse mit TD 650
2.    Danach erneutes 2.    Danach erneutes desorbierendesorbieren desselben Rdesselben Rööhrchens.hrchens.
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ZusammenfassungZusammenfassung

Weichmacher wie DOP, Weichmacher wie DOP, NonylNonyl-- und und DecylphthalatDecylphthalat sind mit der sind mit der 
ThermodesorbtionThermodesorbtion analysierbaranalysierbar
Die Die DesorbtionDesorbtion ist im 1. Lauf vollstist im 1. Lauf vollstäändig ndig –– in den folgenden Analysen in den folgenden Analysen 
werden keine werden keine PhthalatePhthalate detektiert ( < 1% )detektiert ( < 1% )
Das System zeigt keine Verschleppung von Das System zeigt keine Verschleppung von hochsiedernhochsiedern..
KKüühlfalle: 1cm Glaswolle 1,3cm hlfalle: 1cm Glaswolle 1,3cm TenaxTenax TA ( gemTA ( gemäßäß VDA 278 )VDA 278 )


