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FlüssigchromatographieVerringerter 
Lösungsmittelverbrauch 
und gesteigerter 
Durchsatz für die PAK 
Analytik durch UHPLC

Einführung

Polyzyklische aromatische Kohlenwasserstoffe (PAKs) sind krebserregende kondensierte aroma-
tische Ringverbindungen, die als Spurenverunreinigungen in Wasser, Abfall, Staub, Boden und 
Nahrungsmitteln vorkommen. PAKs können routinemäßig durch die HPLC in Kombination von 
UV- und Fluoreszenz-Detektion, wie in den EPA-Methoden 550.1, 610 und 8310 beschrieben, 
detektiert werden. Die konventionelle HPLC-Analyse von 19 PAKs erfordert üblicherweise 20 
Minuten und verbraucht 25 mL Acetonitril. Jedoch ist das kontinuierliche Bestreben in der che-
mischen Analytik die Produktivität zu erhöhen und den Lösungsmittelverbrauch und - abfall zu 
senken. Durch Verwendung von Ultrahochdruck LC (UHPLC) mit sub-2 µm Teilchen, können wir 
hier eine Verdreifachung des Durchsatzes und eine 90% Einsparung von Lösungsmittel bei der 
Bestimmung von 19 PAKs demonstrieren.
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Experimentelles

Ein Flexar FX-15 UHPLC System bestehend aus einer Flexar 
FX-15 UHPLC-Pumpe mit Vakuumdegaser, Flexar FX UV/Vis 
UHPLC-Detektor (betrieben mit 100 Hz Datenaufnahmerate), 
Flexar Fluoreszenz-Detektor, Flexar-Säulenofen und Flexar FX 
UHPLC Autosampler wurde für diese Analytik verwendet. Die 
Gerätesteuerung und datenverarbeitung wurde durch das 
Chromera Chromatographie-Datensystem durchgeführt. Die 
Trennung wurde mit Hilfe einer 1.9 µm 50*2.1 mm Pinnacle 
DB PAH Säule bei einer Flussrate von 0.7 mL/min bei 45°C 
vorgenommen. Ein vierminütiger linearer Gradient von 52% 
Acetonitril in Wasser auf 100% Acetonitril wurde bei einem 
Anfangsdruck von 11800 PSI verwendet. Die konventio-
nelle Chromatogrphie lief auf einem Serie 200 HPLC System 
ausgestattet sowohl mit einem Ofen als auch mit UV- und 
Fluoreszenz-Detektion. Die Totalchrom Chromatographie-
Software wurde zur Systemsteuerung und Auswertung eing-
esetzt. Eine 5 µm und 150*3.2 mm Brownlee Analytical PAH 
Säule bei einem Fluss von 1.2 mL/min und einer Temperatur 
von 30°C wurde hierfür verwendet. Ein elfminütiger 
Zweistufengradient von 40% Acetonitril in Wasser auf 100% 
Acetonitril, gefolgt von einem neunminütigem Halteschritt mit 
einem Anfangsdruck von 2500 PSI wurde verwendet.

Diskussion

Abbildung 1 zeigt, daß eine deutliche Verbesserung von 
der UHPLC im Durchsatz im Vergleich zur konventionellen 
HPLC erreicht wurde. Die gesamte Analysenzeit (inklusive 
Equilibrierzeit) wurde auf ein Drittel reduziert. Darüberhinaus 
wurde gleichzeitig zum erhöhten Durchsatz mit Hilfe der 
UHPLC-Technologie eine exzellente Auflösung erzielt.

Ein weiterer wichtiger Faktor ist die Verringerung des 
Lösungsmittelverbrauchs. Die aufgezeigte UHPLC-Methode 
verbraucht nur ein Sechstel des Acetonitrils und führt zu einer 
83%igen Kostenersparnis von Lösungsmittel und Abfall. Da 
Laboratorien weltweit darum kämpfen, eine ökologischer 
und gleichzeitig wirtschaftlicher zu arbeiten, ist ein Plus 
an Produktivität in Kombination mit der Verringerung an 
umweltschädichem Abfall ein signifikanter Vorteil der UHPLC.

Abbildung 1: UHPLC-Analyse von 19 PAKs verringert die chromatographische Laufzeit auf ein Drittel und den 
Acetonitril Verbauch auf ein Sechstel im Vergleich zur konventionellen HPLC.


