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Purge and Trap-Technologie

Die Purge and Trap-Technik ist eine lang bekannte Methode zur empfindlichen Bestimmung von leicht-
und mittelflichtigen Komponenten aus festen und fliissigen Proben.

Im Gegensatz zur statischen Headspace wird bei der Purge and Trap-Methode das Gleichgewicht
zwischen flussiger und gasformiger Phase standig gestort, indem die Probe mit einem Gasstrom
durchspllt wird. Dieser Gasstrom treibt die flichtigen Komponenten aus der Probe, diese
Komponenten werden dann auf einer Falle mit Adsorbermaterial festgehalten. Nach diesem Vorgang
wird die Trap erhitzt, und die dabei frei werdenden Komponenten werden auf eine Kapillartrennsaule
im Gaschromatographen geleitet. Durch diese Stérung des Gleichgewichtes wird eine sehr viel héhere
Empfindlichkeit einer Purge and Trap-Methode verglichen mit einer Analyse mit statischer Headspace
erreicht, Empfindlichkeitsspringe von einem Faktor 100 bis 1000 sind méglich. Diese hdhere
Empfindlichkeit und das vollstdndige Austreiben der Analyten aus der Probe verbessern die
Reproduzierbarkeit der Methode verglichen mit der statischen Headspace.

Dieser Vorgang der Stérung des Gleichgewichtes ist rein physikalischer Natur, er beruht nicht auf
speziellen Wechselwirkungen zwischen Komponenten und anderen Materialien wie etwa einer SPME-
Faser. Daher ist eine Methodenentwicklung viel einfacher, und mit einer Purge and Trap-Methode
kann eine Vielzahl von Komponenten parallel bestimmt werden.
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Erreichbare Empfindlichkeit mit Purge & Trap: 0,1ng/L Vinylchlorid in Wasser
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Kontrolle des Wassergehaltes

Ein Problem bei der Analyse insbesondere von wassrigen Proben ist, dass der Gasstrom nach dem
Purgevorgang sehr viel Wasser enthalt. Dieses Wasser stért bei der Analyse und muss daher mit einer
Wasserfalle entfernt werden. Fur diese Wasserfalle gibt es zwei grundsatzlich unterschiedliche
Ansatze: Zum einen findet in vielen Féllen eine Peltier-Wasserfalle Verwendung, die das Wasser durch
Kihlung abscheidet, um auch polare Substanzgruppen wie Alkohole und Ketone einer Purge and Trap-
Analytik zugénglich zu machen. Dabei kann Uber die Temperatur festgelegt werden, wie viel Wasser
und wie viel polare Komponenten zur Trap gelangen. Als weitere Mdglichkeit, das Wasser aus dem
System zu eliminieren, bietet der VSP4000 eine sogenannte Membran-Wasserfalle, die mit Hilfe einer
Membran und trockenem Stickstoff im Gegenstromprinzip arbeitet und somit praktisch Uber die
Purgezeit regelbar beliebig viel Wasser austreibt. Die MWT wird hierbei nicht ,voll“, weswegen sie
auch nicht regeneriert (ausgeheizt) werden muss. Die vorgelegten 10mL Wasser kénnen dadurch bis
ca. 90°C erwarmt werden, da die Membran-Wasserfalle jegliche Wasserspuren entfernt.

Schaumsensor

Da bei dem Vorgang des Durchstrémens der Probe mit Gas je nach Probenbeschaffenheit sehr leicht
Schaum entstehen kann, enthalt der VSP4000 einen Sensor, der verhindert, dass der Schaum in das
Geréat eindringt und dort zu Kontaminationen fuhrt.

Kdhlung der Trap

Wesentlich ist auch der Aufbau der Trap. Wird das Trappen der Substanzen bei Raumtemperatur
durchgefuhrt, so ist es notwendig, das entsprechende Adsorbermaterial mit Bedacht auszuwéhlen und
eine optimale Fullung der Trap in Versuchen zu ermitteln. Der Vorteil der einfachen
Methodenentwicklung verglichen mit anderen Verfahren geht dabei verloren. Es ist daher einfacher,
die Trap auf Temperaturen deutlich unter Raumtemperatur zu kihlen, sodass es mdglich ist, mit sehr
wenig Adsorbermaterial und einfacher Fillung (Tenax oder Chromosorb) alle Komponenten
auszufrieren und somit ohne Schwierigkeiten zu analysieren. Eine Trap mit wenig Fillmaterial lasst
sich auBerdem sehr schnell aufheizen und ergibt so eine ausgezeichnete chromatographische
Aufldsung.

Valve Temp. T1: B0°C...200°C (TD:280°C)
Transferline Temp. T2: BO°C...200°C {TD:280°C)
Sample Temp. T3: 30°C...200°C (TD:280°C)
Trap Desorb. Temp. T4: 100°C...230°C (TD:280°C)
Trap Cool. Temp. T5: -10°C..40°C

!
1 Option:
! interne Standard

"""""" B * Peltier- oder Mambran- Wasserfalle
TC: Option Thermadesorption

; EPC: Elactranic Pressure Confroller
20mil MFC: Mass Flow Controtler

Probendlasche WEP-Flow.cdr
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Gerateaufbau

Das neuartige Geratekonzept erlaubt erstmals ein direktes Austreiben der Analyten aus
gebrauchlichen 20mL Headspace-Flaschchen (,in-vial-purging”). Die Gefahr der Kontamination der
Probe durch das mehrfache Verwenden eines Purge-Gefal3es fiir mehrere Proben tritt damit nicht auf.
Die Probe - fest oder flussig - wird in ein Vial gefillt und in das 80 Proben fassende Rack gestellt. Bei
der Abarbeitung wird die Probenflasche in den Ofen, der bis 200°C temperiert werden kann,
eingefahren, wo eine kurze und eine lange Nadel das Septum durchstechen. Die lange Nadel fuihrt das
Gas zu, die kurze fuhrt das Gas, in dem sich nun auch die Analyten befinden, wieder ab. Das Gemisch
aus Analyten und Purge-Gas wird dann durch die Wasserfalle gefuhrt, die das Wasser abscheidet. Bei
festen und trockenen Proben ist ein Ersatz durch ein inertes Rohr moglich. Danach gelangt das Gas
auf die Mikro-Trap, die aus einem inerten Rohr mit 1/16” AulRendurchmesser besteht und mit Tenax
gefillt ist. Die Trap wird wahrend dieses Vorgangs mit einem Peltierelement auf — 35°C gekihlt.

Nachdem der Purgevorgang abgeschlossen ist, wird der Gasweg mit dem beheizten 10-Port-Ventil
umgeschaltet, die Trap mit 900°C/min auf die Desorptionstemperatur aufgeheizt, und somit verlassen
die Analyten das Adsorbens und gelangen durch die Transferline zum GC.

In-vial Purge-and-Trap Technik

Wasserfalle

|

PURGE-VORGANG:

Die flichtigen Substanzen werden
aus der Probe ausgetrieben, das
Wasser in der Wasserfalle
abgeschieden und die Analyten

in der mikrogepackten Kryo-Trap
aufkonzentriert.

AUSHEIZ-VORGANG:

Die Trap wird sehr schnell ausgeheizt
und die Analyten auf die GC-Saule
transferiert.

Thermodesorption

Durch spezielle Thermodesorptionsvials ist es

mdglich, den VSP 4000 auch fir die Luft- und WAREEG SRR

Feststoffanalytik einzusetzen. Probengefalle sind Seplum -
dabei Glasrohrchen, die mit Adsorbens gefullt .
werden. Die zu untersuchende Luft wird mit Hilfe VA"J&;‘BB:: —

einer Pumpe Uber das Adsorbens gesaugt,
sodass sich alle organischen Schadstoffe am
Adsorbens anreichern. Zur Desorption im
VSP4000 werden die Edelstahlréhrchen dann in  VA-Rahrehen ADEID4
Thermodesorptionsvials des selben Materials
eingesetzt. Die Analyten werden dann bei
Temperaturen bis zu 280°C wieder freigesetzt VA-Goweba |
und wie bei der Purge and Trap Analytik dem GC TOum
zugefihrt. Mit der gleichen Technologie lassen

sich naturlich auch feste Proben wie z.B.

Polymere oder Leder untersuchen.

Adsorbans -

Va-Probenflasche |
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Geréatespezifikationen

e Einfachste Handhabung und kompakter, servicefreundlicher Aufbau

Analyse von 80 fliissigen und festen Proben in 20 mL-Headspace-Vials mdglich
Chemische Wasserfalle mit Wasserabscheiderate von 99.9% Standard, Peltier-Wasserfalle fur
die Analyse polarer Substanzen mit Temperatur bis —20°C und Membran-Wasserfalle als
Optionen erhéltlich

Selbstlernender Schaumsensor zur Verhinderung von Kontaminationen

Gerateaufbau mit inertem Rohr auch zur Analyse hochadsorptiver Analyten geeignet
Flash Heating System zur schnellen Heizung der Trap

Mikro-Trap gekihlt mit einem zweistufigen Peltierelement bis —35°C fur hervorragende
chromatographische Auflésung

Verwendung von Kapillartrennsaulen von 0.15mm ID bis 0.53mm ID mdglich
Nachweisgrenzen im unteren ng/L-Bereich beim Einsatz von 10mL Probe

Bedienung Uber mentigefuhrtes Dialogsystem

Bis zu 30 gespeicherte Methoden

Methodenerstellung Uber im Lieferumfang enthaltene Windowssoftware méglich
Umfangreiche Eigendiagnose

Geratetechnik “Made in Germany”

Ankopplung an GC uber Transferline

Verwendung von Headspace-Vials AD 23mm Héhe 79mm

Einsatz als Thermodesorptionsautosampler durch spezielle Vials mit Adsorbens
Optional: Peltiergekiihltes Probentablett, bis zu 5°C unter Umgebungstemperatur
Optional: Erweiterter Temperaturbereich bis 280°C

Temperaturen
Trap Cool-Temperatur

— 35°C durch zweistufiges Peltierelement mit Wasserkihlung, Umlaufkihler im Lieferumfang
enthalten

Trap Desorb-Temperatur

100 bis 350°C maximaler Wert abhangig vom verwendeten Trapmaterial

Proben-Temperatur

20 bis 200°C, optional bis 280°C (Thermodesorption)

10-Port-Ventil
50 bis 280°C

Transferline-Temperatur:
100 bis 280°C
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Aufstellbedingungen

Umgebungstemperatur 15 - 27°C, wenn die Peltierwasserfalle bei —20°C betrieben wird
15 - 20°C Luftfeuchtigkeit 20-80% nicht kondensierend

Keine direkte Sonnenbestrahlung
Stromversorgung 110-230 VAC +5% -10% 50Hz

Gewahrleistung: 12 Monate

Sonderlésung und Geratanpassungen an kundenspezifische Probleme sind jederzeit mdglich.

o~
Der VSP 4000 ist ein Produkt von IMT <IM7->
T

Technische Anderungen vorbehalten

Axel Semrau GmbH & Co. KG
Stefansbecke 42

45549 Sprockhovel

Tel.: 02339 / 12090

Fax: 02339 / 6030
www.axel-semrau.de
info@axel-semrau.de
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