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HPLC-ANALYTIK

Fir die HPLC-Analytik stehen vier Gerate mit DAD-,

RID-, MS-lon-Trap- sowie ELSD-Detektoren zur Ver-

figung. Neben Kohlenhydraten, Alkoholen, Aminen und Aldehyden lassen sich di-tetramere Ligninspalt-

produkte nachweisen, MS-MS-Experimente durchfihren und Sdureamide Uber Lichtstreuung analysieren

Im Bereich der FlUssigchromatographie ist das Labor mit HPLC-
Systemen der Fa. Agilent Technologies aus der Serie 1100,
Serie 1200 (bis 400 bar) und Serie 1200 RR HT (bis 600 bar)
ausgestattet.

Die Massenspektrometrie nutzt verschiedene Detektoren fiir
die Analytik von Monosacchariden, Disacchariden, Alkoholen,
Aminen, Phenolen, Aldehyden und Ketonen, Furanen, Furano-
nen, halogenierten polaren Verbindungen sowie Carbonsauren
und bi-funktionellen Verbindungen. So steht neben den klassi-
schen Detektoren wie RID (Brechungsindex) und DAD (Dioden-
Array-Detektor) auch ein Verdampfungs-Lichtstreudetektor
(ELSD) und fur massenspektrometrische Untersuchungen

eine MS lon Trap der Serie 6330 (Agilent Technologies) zur
Verfligung.

Die MS-lon-Trap ermdglicht neben der routinemaBigen Mol-
massenbestimmung (Scanbereich: 50 bis 2.200 bzw. 100 bis
4.000 amu, Auflésung: 0.3 amu) und Substanzidentifikation,
Haupt- und Nebenproduktspezifikationen und der Identifikati-
on funktioneller Gruppen auch die Generierung von struktur-
spezifischen Daten durch »Kollision Induzierte Dissoziation
(CID)« mit angeregtem Helium. Es kénnen je nach Zielsub-
stanz, Empfindlichkeit und Kollisionsergie MS2- bis MS10-
Experimente durchgefihrt werden.

So ist es unter anderem maglich, aromatische oligomere Lig-
ninspaltprodukte (dimer, trimer, tetramer) in monomerreichen
Ligninspaltolen durch Kopplung einer spezifischen SEC-Saule
mit der MS lon Trap zu identifizieren. Als lonenguellen stehen
APESI (positiv und negativ) und Multi-Mode-APESI/APCI
(positiv und negativ) zur Verfigung. Weiterhin bietet dieses
MS-System eine schnelle direkte Analyse von gelésten Subs-
tanzen durch Infusionstechniken. Wahrend der direkten
Infusions-MS-Analytik sind ebenfalls MSn-Experimente maglich.

Fr die Auftrennung komplexer Gemische, zum Beispiel aus
wassrigen Fermentationsldsungen der Biotechnologie, werden
unterschiedliche Saulen (stationdre Phasen: lonenaustauscher,
Umkehr-Phasen, Mixed-Mode-Umkehrphasen, eingebettete
polare Gruppen in Umkehrphasen) sowie Techniken der
chemischen Kopplung mit chromophoren Molekdlen
(Derivatisierung) eingesetzt. Im Bereich der Biomassehydrolyse
kdnnen Monomerzucker simultan mit inren Abbauprodukten
analysieren.



GPC/SEC-ANALYTIK

Die mit Lichstreu-, Viskositats- und RI-Detektor kombinierte GPC wird fir die Bestimmung der Molmassen-
verteilung in Polyamiden, Polyestern sowie fir Lignine verwendet. Als Losungsmittel kommen THF und

HFIP zum Einsatz.

Die Charakterisierung neuartiger synthetischer Polymere sowie
naturlicher Makromolekdle erfolgt hauptsachlich Gber eine
GPC-Anlage der Fa. PSS. Ausgestattet ist diese Anlage mit
einem Brechungsindexdetektor, einem Viskositatsdetektor

(Fa. PSS, Online Viskosimeter ETA 2010) und einem Licht-
streudetektor (Fa. PSS, SECcurity on-line Multi angle light
scattering detector SLD7000). Als Lésungsmittel wird klassisch
THF eingesetzt und fir spezielle schwer 16sliche Polymere HFIP.
FUr das mittelpolare Losungsmittel THF kommen SDV-Saulen
in einem Trennbereich von 100 bis 1.000.000 Da zum Einsatz,
realisiert Gber drei in Reihe geschaltete Saulen. Mit diesen
Saulen werden Molgewichtsverteilungen von Harzen, Latex
und Polystyrolen bestimmt. Speziell fir den niedermolekularen
Molmassenbereich (zum Beispiel Lignine) werden Mikrosaulen
eingesetzt, die eine geringe PorengréBenverteilungen aufwei-
sen und damit Trennungen im Bereich von 200 bis 5.000 Da
ermoglichen.

Flr polare Polymere wie Polyester, Polyamide und natr-
liche Polymere wie Polylactide werden PFG-Saulen (polar
modifiziertes Silicat) verwendet, die besonders fir fluorierte
Losungsmittel geeignet sind. Zum Einsatz kommt hier das
Hexafluoroisopropanol als Losungsmittel. Auch mit diesen
Saulen steht ein Trennbereich von 100 bis 1.000.000 Da zur
Verfligung.

1 HPLC mit ELSD.
2 LC-MS Ion Trap.
3 HPLC-Injektor.



GC-ANALYTIK

In unserem GC-Labor werden komplexe Fragestellungen aus dem Bereich der Biomassekonvertierung

(Fette, Ole, Lignine) sowie der chemisch-katalytischen Synthese neuer Materialien aus nachwachsenden

Rohstoffen bearbeitet.

Es liegen umfangreiche Erfahrungen aus der Untersuchung di-
verser heimischer pflanzlicher Ole (Senfkerndl, Krambed! etc.)
hinsichtlich ihrer Zusammensetzung vor. Fir die Separation
steht eine spezielle Saule zur Isomeren-Trennung genauso wie
zur Trennung von gesattigten und ein- bzw. mehrfach unge-
sattigten Sauren zur Verfiigung. Der Nachweis dieser Sauren
bzw. Triglyzeride erfolgt Gber Derivatisierung mit TMSH.
Abgerundet wird das Profil durch die Bestimmung von Fett-
kennzahlen (lodzahl, S&ure- und Verseifungszahl, Peroxidzahl).
Schwerpunkt der Untersuchungen ist die Verlaufskontrolle von
Fettspaltungen und Umesterungen.

Zur Verfolgung von Lignin-Abbaureaktionen sowie deren
Folgereaktionen (monomere Alkoxyaromaten) wurde eine
umfassende GC-Analytik aufgebaut, die eine exakte Verlaufs-
kontrolle der Spaltungsversuche ermdglicht. So werden unter
anderem routinemaBig 55 monomere Ligninspaltprodukte in
komplexen Gemischen von Ligninspaltolen identifiziert und
guantitativ bestimmt.

FUr die Synthese neuer Polymere werden bei uns alle
kommerziell beschafften Substanzen genauso auf ihre Reinheit
hin gepruft wie die von uns Uber verschiedene Trenn- und
AufschluBtechniken gewonnen Ausgangstoffe (Fraktionen
des Tallols, Fettsauren, Azelainsaure). Bei der Synthese

von Polymeredukten und Plattformchemikalien erfolgt die
Bestimmung des Umsatzes der Reaktion Uber GC-MS mit
mittelpolarer Saule. Beispiele dafir sind die Metathese von
langkettigen Dicarbonsauren und Alkenen aus Fettsauren
sowie die Umsetzung von Aldehyden zu primdren Aminen.
Stehen diese synthetisierten Produkte zur Verfligung, wird
in unserem GC-Labor eine Qualitatskontrolle hinsichtlich des
Aufreinigungsgrades durchgefihrt.

Zur Charakterisierung der Emission fllichtiger organischer
Verbindungen (VOC) aus Feststoffen (Polymere, Bauteile) ste-
hen uns direkt gekoppelte Thermodesorptions-Techniken zur
Verfligung. Kunststoffe kdnnen direkt in Quarzglasréhrchen
eingewogen, bis max. 300 °C erhitzt und die ausgasbaren
Substanz Uber eine Kryofalle gesammelt und anschlieBend
direkt in das GC-MS-System injiziert werden. Diese Methode
ist akkreditiert.



ELEMENTANALYTIK

Elementanalysen an anorganischen und organischen Proben erfolgen Gber MW-Aufschluss und anschlie-
Bende ICP-OES- sowie Uber CHNOS- und TOC-Analysatoren.

Flr die direkte Gehaltsbestimmung der Elemente C, H, O, N, S
in organischen Feststoffen und Flissigkeiten wird das Analysen-
system Flash EA 1112 (Fa. Thermo Scientific) verwendet. Dieses
System ist mit automatischen Probengebern des Typs MAS

200 R ausgestattet. Probeneinwaagen erfolgen ausschlieBlich
mit einer Mikrowaage XP 26 DR (Mettler Toledo). Fir flUssige
Proben stehen Adsoberprobetiegel zur Verfligung. Besondere
Kenntnisse liegen fir die Bestimmung der Zusammensetzung
von Ligninen aus unterschiedlichen Biomasseaufschllissen sowie
von Klarschldmmen vor. Daneben flihren wir unter anderem
Elementaranalysen von unterschiedlich beschichteten Mikro-
partikeln fUr die Herstellung von neuartigen Saulenmaterialien
fir GPC/SEC durch. Hierbei ist es haufig notwendig, geringe
Schwefelgehalte zu analysieren, was bei uns Uber eine spezielle
Wasserfalle realisiert wird: Schwefel kann somit bis zu einem
Gehalt von 0.2 Gew.-% in Feststoffen bestimmt werden.

1+2 Gas-Chromatograph (1)
mit Thermodesorption (2).

3 Druckbehalter fur den
Mikrowellenaufschluss.

4. ICP-OES.

Zur quantitativen und qualitativen Analyse von Elementen

in festen und flUssigen Proben wird das ICP-OES (Optische
Emissionsspektrometrie mit induktiv gekoppeltem Plasma)
iCAP 6.300 (Fa. Thermo Scientific) verwendet. Das ICP-OES
mit radialer Aufstellung der Fackel hat den Vorteil von hohen
Linearitatsbereichen und hoher Langzeitstabilitat der Messun-
gen. Nach matrixangepasster Kalibrierung ist eine qualitative
sowie quantitative Bestimmung einer Vielzahl von Elementen
(wie Metallen, Schwermetallen und seltenen Erdelementen)
maoglich. Hauptsachlich eingesetzt wird die ICP-OES zur
Bestimmung der Zusammensetzung von Abfallrestfraktionen,
Klarschlammen, Naturfasern und Wasserproben. Zur Unter-
suchung des Schwermetallgehaltes von eluierten Proben von
Bauschutt steht uns ein Uberkopfschittler Reax 20/8 (Fa. Hei-
dolph) zur Verfligung. Zum Aufschluss von festen Proben ver-
wenden wir die Mikrowelle Multiwave 3.000 (Fa. Anton Paar).
Dabei werden die zerkleinerten Proben in geschlossenen, mi-
krowellentransparenten DruckgefaBen (Quarzglas bzw. PTFE)
mit einer Sauremischung auf Temperauren von etwa 200 °C
erhitzt und dabei vollstandig zersetzt. Durch die Verwendung
eines Rotors mit acht Probenpldtzen kénnen mehrere Proben
zeitgleich aufgeschlossen werden. Typischerweise werden
Salpetersdure- und Kénigswasseraufschlisse durchgefihrt, es
kommen auch Flusssaure oder Wasserstoffperoxid in kleinen
Mengen kzum Einsatz. Gerade im Hinblick auf Totalaufschlts-
se setzen wir unter hohen Sicherheitsbedingungen Flusssaure
ein, um auch Silikate wie zum Beispiel in Seegrasern in Losung
zu bringen. Gleichzeitig gehort die Methodenentwicklung zum
Leistungsspektrum.



MATERIALCHARAKTERISIERUNG

Zur Charakterisierung von Kunststoffen, Identifizierung von Materialzusammensetzungen, Ermittlung von

Additivgehalten und zum Materialverhalten bei Temperaturerhohung, bieten wir umfangreiche Proben-

analysen mittels Thermogravimetrie-MS und Pyrolyse-GC-MS an.

Die Thermogravimetrie (TG) ist eine etablierte Methode zur
thermischen Charakterisierung von festen und flissigen
Materialien durch Messung der Massenanderung in Abhangig-
keit von Temperatur und Zeit. Massendnderungen treten bei
Verdampfung, Zersetzung, chemischen Reaktionen sowie
magnetischen oder elektrischen Umwandlungen auf. Um

eine Identifizierung von Stoffen zu ermdglichen, die zu einem
bestimmtem Massenverlust eines Materials gehdren, steht eine
Thermowaage (vakuumdichte Thermowaage NETZSCH TG
209 F1 Iris®), gekoppelt mit einem Massenspektrometer (QMS
C Aeolos; Bruker), zur Verfigung. Mit dieser Waage konnen
Untersuchungen im Temperaturbereich zwischen Raumtem-
peratur und 1.000 °C mit einer Auflésung von 0,1 ug durch-
geflihrt werden. Fir die Analysen stehen zwei Spllgaszugange
und ein Schutzgas zur Verfligung. Das Umschalten zwischen
verschiedenen Gasen ermdglicht zum Beispiel neben der
Charakterisierung der Polymerzusammensetzung Uber Pyrolyse
unter Inertgas auch eine Oxidation unter synthetischer Luft,
um beispielsweise den RuBanteil oder den Anteil an Fasern in
Verbundwerkstoffen zu bestimmen. Mit dem vakuumdichten
Aufbau der TG 209 F1 Iris ist es mdglich, durch Evakuieren
und Fllen, eine reine, inerte Atmosphare zu erhalten. Darlber
hinaus sind Messungen unter Vakuumbedingungen durch-
fUhrbar, um so Uberlagerte Effekte (zum Beispiel Verdampfung
von Weichmachern und beginnende Zersetzung des Polymers)
sichtbar zu machen.

Das Multifunktions-Pyrolyse System (PY-3030D-220) bietet die
Maoglichkeit, zahlreiche Proben-materialien ohne vorherige
Probenaufbereitung zu charakterisieren. Wahrend der Pyrolyse
werden die chemischen Bindungen aufgebrochen, die Proben-
bestandteile gelangen in die Gasphase und werden durch
einen Gaschromatographen getrennt und detektiert. Es stehen
sowohl die Single-Shot-Technik, bei der die Probe direkt in
den heiBen Pyrolyse-Ofen eingebracht wird und dadurch alle
Probenbestandteile zeitgleich desorbiert werden, und andere
thermische Desorptionstechniken wie zum Beispiel Double-
Shot, Multi-Shot (besonders fir komplexe Proben geeignet)
oder EGA (Evolved Gas Analysis) zur Verfiigung.



TITRATIONSMETHODEN

Titration gehort zu den analytischen Grundverfahren. Im Analytikbereich wird sie hier fir die Karl-Fischer-

Methode, die Bestimmung von Fettkennzahlen aus Olen, die OH-Zahl von Polyolen, die Aminzahl aus
Polyurethan und andere Summenparameter genutzt.

Um Konzentrationsbestimmungen mit hoher Prazision und ho-  Fir die Bestimmung des Wassergehaltes in verschiedenen
hem Durchsatz durchflihren zu kénnen, sind unsere Labors mit ~ Matrices wie Klarschlammen, Syntheseprodukten, Biomassen,
Titrierautomaten ausgestattet. Flr die Bestimmung der Kenn- Polymergranulaten und Syntheseedukten wird mit dem auto-

zahlen fir Fettsaureanalytik und Polyolsynthesen kommt ein matischen Titriergerat »Titrando« der Firma Metrohm nach der
Titrierautomat von Mettler Toledo, der T50 mit automatischer  Karl-Fischer Methodik gearbeitet. Auf diesem System werden
Burettenerkennung und -dosierung sowie Methodendaten- auBerdem die Ammoniumbestimmung sowie Halogenanalysen
bank, zum Einsatz. Mit diesem System konnen wassrige wie durchgefihrt.

organische Losungen titriert werden. Hauptanalysen sind die
OH-Zahl in Polyolen, Saure- und Verseifungszahl, Peroxidzahl
sowie die lodzahl von Fetten, Olen und Fettséduregemischen.
Momentan wird eine Methode zur Bestimmung der Aminzahl
etabliert.

1 TG-MS.
2 TG mit Theromowaage.
3 Probelésungen fiir die

TOC-Bestimmung.
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