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Einfihrung

Der Zustand von Olen in unterschiedlichen An-
wendungen ist oft ein wichtiger Parameter, um
Workflows zu optimieren. Der Austausch von
Olen in beispielsweise Getrieben oder grof3en
Maschinen kann ein grof3er Kostenfaktor sein.
Daher ist die Bestimmung der Olqualitat ein wich-
tiger Prozess, um Zeit und Geld einzusparen.
Veranderungen von Ol kénnen einfach durch
FTIR-Analytik ermittelt werden. Ublicherweise
wird dabei ein bekanntes IR-Spektrum mit einem
gemessenen Ol-IR-Spektrum verglichen. Wenn
beispielsweise Sauerstoffgruppen auftreten, deu-
tet dies auf Alterung des Ols hin. Mit Veranderun-
gen der Hydroxylgruppen kann der %-Wasseran-
teil in der Probe ermittelt werden. AuRerdem kann
durch den Spektrenvergleich verfalschtes Ol
identifiziert werden, um sicherzustellen, dass nur
ein bestimmtes organisches oder synthetisches
Ol verwendet wird. Das gleiche gilt fir die Identi-
fizierung der Zusammensetzung von Olmischun-
gen.

Die Nachfrage nach dieser Art der Olanalytik ist
gestiegen, sodass eine Automatisierung der Pro-
benzufihrung von Vorteil ist.

Ein Roboter, der die Proben transportiert erlaubt
eine Betriebszeit der Gerate rund um die Uhr und
eine hohe und effiziente Auslastung des FTIR.

FTIR
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Geratekonfiguration

Die Basis fir die voll automatisierte Probenabar-
beitung bietet der CHRONECT Robotic RTC Au-
tosampler mit einer Breite zwischen 50 und 200
cm und der Steuerungssoftware CHRONOS. Die
Breite ist von der gewiinschten Anzahl Proben
abhéangig, die zeitgleich in einem Lauf gestartet
werden sollen. Zuséatzlich wurde ein Tray inte-
griert, das 98er Racks fir 1 mL Pipettenspitzen
lagert, eine Parkstation fur das Pipetten-Tool und
ein Injektionsport. Um die Flusszelle des FTIR zu
spulen, wurde aufl3erdem ein Dilutor-Modul mit
Lésemittelvorratsbehalter hinzugefigt.

Der Roboter kann fir Standard-GC-Vials
(10/20 mL), oder aber fir andere Vials/Flaschen
(z.B. 100 mL Plastikflaschen) konfiguriert wer-
den.

Der allgemeine Workflow fur die Methode besteht
aus drei Teilen: i) Luftblasenfreies Aufziehen der
Olprobe ohne Tropfen ii) Injektion in den Injekti-
onsport der Flusszelle und anschlieRende FTIR-
Messung iii) Waschen des Injektionsports mit fri-
schem Lésemittel und Generierung eines Lose-
mittelspektrums frei von zusatzlichen Peaks.
Sollte das Losemittelspektrum nicht frei von zu-
satzlichen Signalen sein, wird die Zelle noch ein-
mal mit Losemittel gespilt. Nach einer definierten
Zahl von Waschzyklen meldet das System eine
kontaminierte Flusszelle und rét zur Reinigung
der Zelle. CHRONOS kann hier optional eine E-
Mail oder SMS an den Nutzer senden, welche die
Information Ubermittelt, dass ein Benutzereingriff
erforderlich ist.
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Abbildung 1: Schematische Konfiguration des CHRONECT Robotic RTC mit allen erforderlichen Modulen.
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Der Probenbereich des Gerats kann auf zwei
mogliche Betriebsmodi ausgelegt werden. Einer
davon ist der Day-Mode, in dem beispielsweise
Probenbehalter in Racks a 20 bereitgestellt und
analysiert werden kdnnen. Das jeweils néchste
Rack wird dann vom Anwender eingestellt. Bei
160 cm Breite der x-Achse kann fir den Night-
Mode zum Beispiel das Gerat mit sechs Racks a
80 Plastikrohrchen ausgestattet werden. Durch
die so gewonnene hohere Kapazitat lasst sich der
Probenlauf auch ohne Aufsicht fir die Nacht star-
ten.

Der Autosampler arbeitet dann in der Nacht Pro-
ben automatisch ab. Die Probenlisten kdnnen di-
rekt aus einem LIM-System importiert werden.

Ergebnisse und Diskussion

Die voll automatisierte Probenabarbeitung und
Messung wurde unter Routinebedingungen mit
hohem Probendurchsatz untersucht. Erste Tests
wurden zur allgemeinen Reproduzierbarkeit der
Ergebnisse gemacht und zeigte keine Verschlep-
pungen. Eine Probe wurde 20 Mal in das System
injiziert. Durch die FI-IT-Software wurde eine spe-
zifische Bande bei 1.230 cm? identifiziert. Es
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zeigte sich eine Reproduzierbarkeit < 0,23 %
Uber alle Messungen. Eine robuste und ver-
schleppungsfreie Injektion durch den Auto-
sampler ist daher gewahrleistet. Zusatzlich wurde
eine Probe wahrend der Routinemessung mehr-
fach injiziert, um die Langzeitstabilitét zu Gberpri-
fen. Hier zeigte sich eine Relative Standardab-
weichung (RSD) unter 0,31 %. Beide Ergebnisse
demonstrieren die Stabilitéat des Systems.
Sobald das System installiert ist, kann die Pro-
benabarbeitung beginnen, um eine Spektrenda-
tenbank zu generieren und schlie8lich Kunden-
proben zu messen. In Abbildung 4 und 5 sind Bei-
spielapplikationen zu sehen. In Abbildung 4 wur-
den Kundenélproben mit einem Spektrum von fri-
schem Ol verglichen und wiesen auf Alterung hin.
Die Bande um 1.700 cm-! zeigt Oxidation an und
die Bande Giber 3000 cm* Wasser in der Probe.
Dieser Vergleich kann automatisch durchgefuhrt
werden, sofern das bendétigte Vergleichsolspekt-
rum verfugbar ist und das FTIR automatische
Probenauswertung beherrscht.

Ein weiteres Beispiel ist in Abbildung 5 darge-
stellt. Es wird der gleiche Vergleich durchgefihrt,
wie in Abbildung 4. Die zuséatzlichen Banden deu-
ten hier auf eine Olmischung mit Verfalschung
hin.
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Abbildung 2: Reproduzierbarkeitstest mit einer 20-fachen Injektion einer Probe. Der blaue Kasten zeigt die y-Achsen-

Kontrollparameter, die gemessen wurden.
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Abbildung 3: Langzeitstabilitétstest einer Probe, die mehrfach Uber einen Zeitraum von zwei Monaten injiziert wurde.
Die Tabelle rechts fasst die x- und y-Achsen-Parameter fur die Reproduzierbarkeit zusammen, welche im Verlauf der
Zeit bestimmt wurden.
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Abbildung 4: Kundenélproben wurden mit einem Referenzspektrum frischen Ols verglichen. Die zusétzlichen Banden
weisen auf Alterung hin.
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Abbildung 5: Kundenélproben wurden mit einem Referenzspektrum frischen Ols verglichen. Die zusétzlichen Banden
weisen auf verfalschtes Ol hin.

Zusammenfassung

Durch die Einbindung von CHRONECT Robotic
wurde ein voll automatisierter Workflow entwickelt:
Beginnend mit dem Probengefal3, iber das Aufzie-
hen der Ol-Probe bis zum Einbringen in die FTIR-
Flusszelle. Durch die intelligente und effiziente In-
tegration von Waschschritten und Uberlappung
von einzelnen Schritten kann ein hoher Proben-
durchsatz von ca. 650 Proben pro Tag erreicht wer-
den.

Die CHRONECT Workstation Technische Anderungen vorbehalten
FTIR ist eine Entwicklung Axel Semrau GmbH & Co. KG

Stefansbecke 42
von Axel Semrau. 45549 Sprockhovel

Tel.: 02339/ 12090
www.axelsemrau.de
info@axelsemrau.de

AN 1901 CHRONECT Workstation FTIR — Stand: Oktober 2021 Seite 5von 5


http://www.axelsemrau.de/

