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Einfuhrung

Die Analytik fir die Bestimmung von Mineraldl-
kontaminationen in Lebensmitteln, Kosmetika
und Verpackungsmaterialien erfolgt mit einer
Online-LC-GC-FID-Kopplung. In der HPLC wer-
den die Substanzgruppen Gesattigte Kohlen-
wasserstoffe (MOSH — mineral oil saturated
hydrocarbons) und aromatische Kohlenwasser-
stoffe (MOAH — mineral oil aromatic hydrocar-
bons) getrennt. Mit jeweils 450 yL Losemittel
werden die beiden Fraktionen in den GC trans-
feriert und dort zunachst auf eine unbelegte
Vorsaule, eine sogenannte Retention Gap,
uberfiihrt. Uber ein spezielles Interface wird der
Grolteil des Losungsmittels abgedampft. Im
Anschluss werden die Analyten auf die be-
schichtete GC-Trennsaule gebracht, nach Sie-
depunkt aufgetrennt und mittels FID detektiert.

" MOSH/MOAH Retention Gap:
AS-GC-4060

" MOSH/MOAH Trennsaule:
MXT-1 0.25 pm, 15 m x 0.25 mm ID
AS-RE-70120

Nach aktuellem Stand der Analytik werden
MOSH und MOAH zwischen C1o und Cso quan-
tifiziert [1]. Eine notwendige Diskriminierungs-
freiheit im Bestimmungsbereich C1o bis Cso ist
durch einen Alkanstandard C10—Cso
(MOSH/MOAH-Retentionszeitstandard,  AS-
RE-31076) sicherzustellen. Selbst neue Re-
tention Gaps konnten in der Vergangenheit im-
mer wieder eine Diskriminierungsfreiheit von
Cso nicht gewahrleisten. Daher bietet Axel Sem-
rau exklusiv eine auf Diskriminierungsfreiheit
geprufte Retention Gap an.

Sicherstellen der Diskriminie-
rungsfreiheit

Zur Sicherstellung der Diskriminierungsfreiheit

im Bestimmungsbereich C10-Cso werden fol-

gende Peakflachenverhalinisse gebildet:

" Cso zu Cz fur den hochmolekularen
Siedebereich

® C10 zu Cyo flir den niedermolekularen Sie-
debereich
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Das Verhaltnis von Cso zu C2o soll zwischen 0.8
und 1.2 liegen [1]. Auch die Diskriminierungs-
freiheit im vorderen Siedebereich ab C1o sollte
durch ein Peakflachenverhaltnis von C1o zu C20
zwischen 0.8 und 1.2 gewabhrleistet sein. Die Si-
cherstellung dieser Diskriminierungsfreiheit
kann bei Anwendern eine Herausforderung dar-
stellen, da die Ursachen unterschiedlichen Ur-
sprungs sein kénnen.

" Nicht angepasste Druckeinstellungen am
GC (zu starkes Abdampfen)

" Verschobenes Fraktionsfenster in der HPLC
" Undichtigkeit im System

" (Verschmutzte) Retention Gap

" Verschmutzte FID Dlsen

" Verschmutzte GC-Trennsaulen

® Nicht korrekter Einbau der GC-Saulen

In der Vergangenheit traten die Ursachen einer
Diskriminierung von Cso auch schon bei sach-
gemalem Einbau einer neuen Retention Gap
auf. Die Wiederfindungen von Cso lagen dann
teilweise bei weit unter 80 %.

Abbildung 1 zeigt exemplarisch den Retentions-
zeitstandard, der fiir die Sicherstellung der Dis-
kriminierungsfreiheit verwendet wird. Die Mes-
sung weist eine starke Diskriminierung der Al-
kane ab Css auf. Die Wiederfindung von Cso be-
tragt bezogen auf C20 nur 10 %. In diesem Fall
war eine neue Retention Gap ursachlich flr die
Diskriminierung.

Die durch Axel Semrau getestete Retention
Gap weist Wiederfindungen von Cso von mind.
80 % auf und erfillt somit die Anforderungen an
die Diskriminierungsfreiheit von Cso nach [1]
von 80-120 %.

Abbildung 2 zeigt den Standard auf dem vorde-
ren GC-Kanal (MOSH). Um fir beide GC-Ka-
nale die Diskriminierungsfreiheit zu gewahrleis-
ten, wird der Standard auch reverse auf dem
hinteren Kanal (MOAH) vermessen (Abbil-
dung 3). Fur die Bestimmung wurde die von
Axel Semrau geprufte Retention Gap verwen-
det. Alle Alkane weisen vergleichbare Peakh6-
hen und -flachen auf.
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Abbildung 1: MOSH LC-GC-FID-Chromatogramm der Injektion eines Retentionszeitstandards mit den Kompo-
nenten C1o, C11, C13, C16, C20, C24, Ca25, C3s, C40 und Cso auf dem vorderen GC-Kanal. Die Alkane C24 und C2s zeigen
bereits starkes Tailing. Die Alkane Css, C40 und Cso werden sichtbar diskriminiert.
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Abbildung 2: MOSH LC-GC-FID-Chromatogramm der Injektion eines Retentionszeitstandards mit den Kompo-

nenten C1o, C11, C13, C16, C20, C24, C25, C35, C40 und Cso auf dem vorderen GC-Kanal. Alle Alkane weisen vergleich-
bare Peakhdhen und -flachen auf.
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Abbildung 3: MOSH LC-GC-FID-Chromatogramm der Injektion eines Retentionszeitstandards mit den Kompo-
nenten C1o, C11, C13, C16, C20, C24, C25, C3s, C40 und Cso auf dem hinteren GC-Kanal. Alle Alkane weisen vergleich-
bare Peakhodhen und -flachen auf.

Tabelle 1 zeigt die Peakflachen und Peakfla- bildung 3 (MOAH-Kanal). Die Peakflachenver-
chenverhaltnisse zu den Messungen des Stan- haltnisse liegen im Bereich von 0,95-1,01 und
dards aus Abbildung 2 (MOSH-Kanal) und Ab- erfillen somit die Anforderungen an die Diskri-

minierungsfreiheit nach [1] sehr gut.
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Tabelle 1: Bestimmung der Peakflachenverhaltnisse C1o0 zu C20 und Cso zu C20 im Retentionszeitstandard zu den
Messungen in Abbildung 2 und 3. Die Anforderungen an die Diskriminierungsfreiheit nach [1] sind erfullt.

Peakflachen

Peakflachenverhaltnis

GC-Kanal
C1o0 zu C20 Cs0 zu C2o
MOSH 655,685 653,94 623,674 1,00 0,95
MOAH 672,541 667,133 645,298 1,01 0,97
Zusammenfassung werden. Die qualitatsgeprifte Retention Gap

Durch die interne Qualitatsprifung der exklusiv
bei Axel Semrau erhaltlichen Retention Gap
werden die Anforderungen an die Diskriminie-
rungsfreiheit von Cso und Cio sichergestellt.
Eine Diskriminierung verursacht durch eine
neue Retention Gap kann durch die interne um-
fassende Qualitatsprifung ausgeschlossen

Literatur

hat sich bei einer Vielzahl an Anwendern bereits
in der Routine bewahrt. Sollten dennoch bei
Einbau einer neuen Retention Gap wiederer-
wartend Probleme hinsichtlich der Diskriminie-
rung auftreten, kann diese kostenneutral umge-
tauscht werden
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Die Qualitatsprufung der
Retention Gap ist eine
Entwicklung von Axel Semrau.
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