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Destillationssystem mit Teflondrehband-Technologie

Reinstdestilla tion von Acetonitril

Verbrauchsmaterialien, die in Laboratorien ver-
wendet werden, z.B. Lösungsmittel für die Rück-
standanalytik wie Cyclohexan und Ethylacetat,
werden üblicherweise über die Einkaufsabtei-
lung im Laborhandel bezogen. Die Mitarbeiter
in den verschiedenen Laboratorien haben mit
der Beschaffung dieser von ihnen tagtäglich ver-
wendeten Verbrauchsmaterialien, außer einer
Bedarfsmeldung an die Einkaufsabteilung, kei-
nen weiteren Arbeitsaufwand.  Solange die Be-
schaffung im gewohnten finanziellen Rahmen
erfolgen kann und die Verfügbarkeit der Ver-
brauchsmaterialien kein Problem darstellt, ha-
ben die Mitarbeiter, die diese Lösungsmittel in
der täglichen Routine verwenden, kein beson-
deres Interesse an einer Wiederaufbereitung der
verbrauchten Lösungsmittel, da dies den Ar-
beitsaufwand, der jetzt fast ausschließlich bei
der Einkaufsabteilung liegt, zum größten Teil in
die eigene Abteilung verlagern würde.
Es ist deshalb nicht verwunderlich, dass die Ver-
wendung von Reinst-Destillationsanlagen, die
seit Jahren am Markt verfügbar und in der Lage
sind die Rückdestillation auf technisch höchs-
tem Niveau durchzuführen, bisher nur bei Un-
ternehmen anzutreffen sind, die erkannt haben,
dass auch bei Verwendung von Lösungsmitteln,
die zum „Normalpreis“ und mengenmäßig un-
begrenzt am Markt vorhanden sind, die Rück-
destillation ein erhebliches Einsparpotenzial,
ganz abgesehen vom Umweltschutzgedanken,
bietet.

Acetonitril-Knap pheit
Seit einiger Zeit hat sich die Situation für Ace-
tonitril gründlich verändert. Der Beschaffungs-
preis hat sich dramatisch erhöht und gleichzei-
tig bestehen trotz dieser hohen Preise erhebli-
che Lieferengpässe.  So ist es nicht verwunder-
lich, dass gerade jetzt die Mitarbeiter, die durch
die eingeschränkte Verfügbarkeit von Acetoni-
tril empfindlich in ihrer täglichen Routine ge-
stört sind, die Möglichkeiten der Rückdestillati-
on von Acetonitril ausloten.

Der wirtschaftliche Aspekt einer Gerätebeschaf-
fung ist mit einer Wirtschaftlichkeitsberechnung
schnell abgeklärt – die Amortisationszeiten er-
geben sich abhängig von der benötigten Che-
mikalienmenge und liegen aber beim derzeiti-
gen Preisniveau bereits bei einem Jahresver-
brauch von nur 150 Litern unter 24 Monaten.

Für die Labormitarbeiter spielt der wirtschaftli-
che Aspekt jedoch nur eine zweitrangige Rolle.
An dieser Stelle ist die Verfügbarkeit der benö-
tigten Chemikalien und die Reinheit der rück-
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16%, rückgewinnen. Siehe dazu Anwendungs-
datenblatt Nr. 2 und das Ergebnis des Praxistests
auf Seite 4 dieses Labor-Rundbriefs.
Wo dies notwendig erscheint, lässt sich aber
auch mit spezieller Verfahrenstechnik das Aze-
otrop brechen und erlaubt die Rückgewinnung
von Acetonitril in Reinstform.
Anwendungsdatenblatt Nr. 3 beschreibt diese
Verfahrenstechnik.

Was ist die Besonderheit der Reinst-Destilla-
tionsanlage 9600?
Um die Lösungsmittel in reinster Form zu des-
tillieren, ist eine hohe Zahl von Böden in der De-
stillationssäule erforderlich. Fünfzig theoreti-
sche Böden erreicht das System 9600 mit der Tef-
londrehband-Technologie und schafft damit die
Voraussetzung, dass Acetonitril in höchster Rein-
heit zurückgewonnen wird.

Was ist die Teflondr ehband-Technologie?
Das verunreinigte Lösungsmittel wird in der Vor-
lage langsam erhitzt. Sobald der Inhalt der Vor-
lage zu köcheln beginnt, steigen Dämpfe in der
Säule auf und berühren den Kondensator.
Ein in der Säule mit hoher Umdrehungszahl lau-
fendes, spindelförmiges Teflonband schleudert
die Dämpfe gegen die kühlere Säulenwandung,
wo sie einen dünnen Film bilden und teilweise
in die Vorlage zurücklaufen.
Die ersten Dämpfe, die den Kopf der Säule er-
reichen, werden kondensiert und in einen Ab-
fallbehälter eingeleitet (1. Schnitt).
Sobald der für das Lösungsmittel festgelegte
Siedepunkt am Säulenkopf erreicht ist, wird die-
ses Kondensat in das Auffanggefäß eingeleitet.
Die Kontaktfläche zwischen Flüssigkeit und
Dämpfen lässt sich durch die Rückflussrate be-
einflussen und im Programm festlegen. Sie be-
stimmt zugleich auch den Reinheitsgrad der zu-
rückgewonnenen Flüssigkeiten.
Durch die Maximierung dieses Flüssigkeits-
Dampf-Kontakts erzielen Teflondrehband-Des-
tillationssäulen den größtmöglichen Wirkungs-
grad.
Die Teflondrehband-Technologie, die die größ-
te Anzahl theoretischer Böden, bezogen auf die
Säulenlänge erzielt, verbindet kompakte Bau-
weise mit höchster Destilliereffizienz (Reinheit).

Einfache Handhabung
Das gesamte System ist über einen Prozessor
gesteuert und überwacht sich selbst, sodass
auch die Nachtstunden zur Rückdestillation ver-
wendet werden können. Dadurch kann die Ka-
pazität des Systems gesteigert werden.
Der manuelle Aufwand durch das Bedienperso-
nal ist gering, auch der Platzbedarf der Anlage
ist gering und es sind meist keine besonderen
baulichen Maßnahmen erforderlich, um das De-
stilliergerät 9600 in das Labor zu integrieren.
Insgesamt eine lohnende Investition, die schnel-
le Amortisation garantiert und die Preis- und
Verfügbarkeitsprobleme bei Acetonitril besei-
tigt bzw. stark mindert.

gewonnenen Destillate ausschlaggebend. Beides
wird mit der Reinst-Destillieranlage 9600 erreicht.
Das System wurde im Einsatz für unterschiedli-
che Acetonitril-Rückstände geprüft, so für 96%
Acetonitril und 4% Ammonium-Puffer. Hierfür ist
das Anwendungsdatenblatt Nr. 1 erhältlich, das

zeigt, dass die erreichten Ergebnisse den HPLC-
Erfordernissen entsprechen.
Auch als Azeotrop lässt sich Acetonitril in der er-
forderlichen Reinheit, mit einem Wasseranteil von

Unsere Reinstdestilla tionsanlagen biet en allen chemischen Laboratorien, die Lösemitt el in
höchster Reinheit benötigen, eine einfache Möglichk eit , diese selbst im Hause in ultrareiner
Qualitä t wir tschaftlich wieder zugewinnen - nahezu ohne Personaleinsatz. Die kompakt e, in sich
geschlossene Anlage basiert auf der Teflondr ehband-Technologie und besitzt einen
Wirkungsgrad von über 50 theoretischen Böden. Ein Mikroprozessor speichert die eingestellt en
Programme für unterschiedlichste Lösemitt el und steuert und überwacht alle Verfahrens- und
Sicherheitsfunktionen w ährend des unbeaufsichtigt en Betrieb es.

Durch den Einsatz der Teflondrehband-Technologie beim Destilla-
tionssystem 9600 werden Acetonitril und andere Lösemittel hoch-
rein zurückgewonnen.
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In der Rückstandsanalytik erfolgen nach der Probenaufreinigung mit GPC
noch eine Reihe von manuellen Arbeitsschritt en, bis die Proben zur
endgültigen Untersuchung im GC/MS bereitstehen.

Während die GPC Probenaufreinigung mit den bisherigen AutoPrep und
AccuPrep Systemen seit Jahren weitgehend automatisiert abläuft, wird die
dann folgende Einengung der Wirkstoffe, der Lösemittelaustausch und das

Abfüllen der Proben in GC Probengläschen meist von Hand erledigt. Auch
der Einsatz halbautomatischer Verdampfungssysteme kann diese
Arbeitschritte nur teilweise ersetzen.
Um diese manuellen Arbeitsschritt e völlig einsparen zu können und
gleichzeitig die Laufzeiten von der Probenaufgabe am GPC bis zur
Bereitstellung der Proben am GC drastisch zu verkürzen, muss eine
apparative Lösung folgende Bedingungen erfüllen:
1. Die Lösemittelverdampfung muss unmittelbar nach dem Verlassen der
Gelsäule in mindestens gleicher Menge erfolgen, die der Flussrate des
Eluenten im GPC entspricht. Das sind meist 5ml/min.
2. Der Verdampfungsvorgang muss schonend ohne Siedeverzug erfolgen,
um Wirkstoffverluste zu vermeiden und zugleich gewährleisten, dass so-

wohl ein Überlaufen als auch ein Trockenlaufen der Verdampfungskam-
mer ausgeschlossen ist.
3. Das System soll in der Lage sein, am Ende des Verdampfungsvorganges
vorzugsweise bis zur Trockene einzuengen. Die nachfolgende Zugabe eines
detektorneutralen Austauschlösemittels, dessen Menge die Konzentration
bestimmt, kann dann sehr exakt erfolgen.
4. Der Probentransfer in GC Vials muss möglichst vollständig erfolgen, um
auch bei kleinsten Probemengen ausreichend Material zur weiteren
Verarbeitung zur Verfügung zu haben.
Darüber hinaus müssen weitere Bedingungen erfüllt sein, wie ein geschlos-
senes Gerätesystem, um ein Austreten von Lösemitteln und deren Dämp-
fe zu verhindern, platzsparende Ausführung, bedienerfreundliche Softwa-
re, Rückgewinnung der Lösemitteldämpfe, damit diese nicht die Umwelt
belasten, hohe Probenanzahl pro Sequenz und Sicherheitseinrichtungen,
um das Gerät auch während der Nachtstunden betreiben zu können und
natürlich müssen alle gemeinsam genutzten Wege so gespült werden, dass
keinerlei Verschleppung von einer Probe zur nächsten erfolgen kann.

Das AccuVap Inline-Verdampfungsmodul erfüllt alle diese Anforderungen
und bietet darüber hinaus eine Reihe weiterer Möglichkeiten wie z.B. die
wahlweise Wirkstoffeinengung zur Trockene oder mit mehrfachem Löse-
mittelaustausch, ohne zur Trockene zu gehen. Bei der AccuVap sind beide
Verfahren möglich. Die Aufnahme der Wirkstoffe im Austauschlösemittel
und der daran anschließende Transfer der Wirkstoffkonzentrate in GC-Vi-
als kann mehrfach erfolgen. Die transferierten Mengen können frei gewählt
werden. Vier unterschiedliche Austauschlösemittel können gleichzeitig am
System angeschlossen sein und verwendet werden.

Sensoren steuern automatisch die Temperatur- und Vakuumeinstellungen
entsprechend dem Füllstand in der Verdampfungskammer und dem Ar-
beitsfortschritt . Der Level Sensor der Verdampfungskammer erkennt auch
"schwierige" Proben - so lassen sich z. B. auch Kakaoproben problemlos
konzentrieren. Die kleine Hysterese der Temperatur- und Vakuumsteue-
rung und die damit verbundene schonende Behandlung der Wirkstoffe
ermöglicht die risikolose Einengung bis zur Trockene.
Über ein automatisches Spritzenmodul erfolgt anschließend eine äußerst
exakte Zugabe des Austauschlösemittels, mit der die Konzentration be-
stimmt wird. Zusätzlich bietet das Gerät die Alternative, den Lösemittel-
austausch durch mehrmaliges Rückführen des Austauschlösemittels auf
ein Restvolumen vorzunehmen. Zusätzlich läßt sich das System mit SPE
Modulen aufrüsten und bietet so die Möglichkeit, einen weiteren Proben-
vorbereitungsschritt zu automatisieren.

Gelpermeationschromatographie-Systeme auf dem neuesten Stand der Technik

Automatisier te GPC-Probenvorbereitung
Seit Dr. David Stalling 1971 an der Universität in Columbia, Missouri, die
gelchromatographische Aufreinigung für die Abtrennung von Pflanzen-
wirkstoffen entwickelte und zusammen mit ABC Laboratories das erste
automatische GPC-Gerät Autoprep 1001 vorstellte, wird diese Methode in
vielen Laboratorien weltweit angewendet. Eine umfangreiche Literatur
belegt, dass die Gelpermeationschromatographie, nichts von ihrer Attrak-
tivität verloren hat.
Sie läuft nach dem folgenden Prinzip ab:
1. Verwerfen der unerwünschten, hochmolekularen Begleitstoffphase
2. Auffangen der Wirkstofffraktion (wie Pestizide, Insektizide, Fungizide etc.)
3. Freispülen der Gelsäule von nachlaufenden niedermolekularen Analyten
Die Gelpermeationschromatographie ist nach wie vor die Multimethode.
Mit der GPC PrepLinc Plattform ist durch Verwendung hochpräziser Gerä-
tekomponenten, modernster Elektronik und Software eine Gerätegenera-
tion entstanden, die alle denkbaren Aufgabenstellungen an die gelchro-
matographische Aufreinigung im Labor übersichtlich und bedienerfreund-
lich verwirklicht.
Die Probenvorbereitungsplattform enthält bereits alle notwendigen elek-
tronischen und mechanischen Komponenten, um das automatische Ver-
dampfungsmodul AccuVap anzusteuern. Die jeweils gewünschte Betriebs-
art wird frei eingestellt, ohne dass Änderungen am Setup des Gerätes nö-
tig werden.
Die Lösemittelpumpe ist für den Einsatz von Niederdrucksäulen nach DFG
S19-Methode (Gegendruck etwa 0,35 bar) wie auch für präparative oder

analytische Hochdrucksäulen bis 170 bar Gegendruck geeignet. Ein Pum-
penkalibrierprogramm sichert, dass die Pumpenflussrate exakt der gewähl-
ten Vorgabe, meist 5 ml/min, entspricht.
 Die Probenaufgabe erfolgt durch eine automatische, hochpräzise Spritze
aus verschlossenen Probengläschen in eine kalibrierte Probenschleife oder
wahlweise durch Direktinjektion. Zur Erstkalibrierung von Säulen steht ein
Detektor zur Verfügung. Das  System erlaubt den Einsatz von zwei Detek-
toren gleichzeitig. Sicherheitseinrichtungen überwachen die Probenauf-
bereitungssequenz, um den gefahrlosen, unbeaufsichtigt en Betrieb
besonders auch über Nacht zu gewährleisten. Dabei verhindert ein Leck-
wächter und ein Lösungsmittelsensor das Trockenlaufen der Säule. Die säu-
lenspezifische Überdruckabschaltung bewahrt System und Säule vor Schä-
digung.

Zwölf unterschiedliche, mit einem Handgriff austauschbare Probentische
erleichtern die nachfolgende Weiterverarbeitung, wie z.B. die Probentische
mit 12 oder 24 Positionen für Rundkolben NS 29/32, die ohne vorheriges
Umfüllen direkt in den Rotationsverdampfer eingesetzt werden.

Kleine Abmessungen, geringe Gewichte und die Verwendungsmöglich-
keit zusätzlicher Module, wie dem AccuVap-Verdampfungsmo dul oder
die Erweiterung mit Festphasenextraktionsmo dulen machen das GPC
System zum flexiblen, leistungsfähigen und zukunf tsorien tier ten In-
strument in ihr em Labor.

GPC System flexibel mit weiteren Probenvorbereitungsmodulen erweiterbar

GPC mit Wirkstoffk onzentrator AccuVap

Die neue PrepLinc Plattform verbindet einzelne Module wie das GPC Cleanup Modul, das
AccuVap Verdampfermodul und das SPE Modul und ermöglicht, diese über ein integriertes
Geräteprogramm einzeln oder in Kombination miteinander zu betreiben.
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Die Firma Dohrmann, gegründet 1960 in San Francisco, USA, war schon zu
damaliger Zeit Vorreiter bei der Entwicklung und Fertigung von TOC-Ge-
räten. Nach den sehr erfolgreichen Modellen DC 90/DN1000 und DC 190/
DN1900 wurde im Jahr 2000 der Apollo 9000/TNb eingeführt.
Das Nachfolgeunternehmen von Tekmar-Dohrmann, die Teledyne-Tekmar-
Firmengruppe stellte nun neben dem UV/nasschemischen-TOC-Analysa-
tor Fusion den Hochtemperatur-TOC-Analysator TORCH, basierend auf der
katalytischen Verbrennungsmethode, vor.  Mit den TOC-Analysatoren
TORCH und FUSION ist ein bisher nicht gekannter Automatisierungsgrad
verwirklicht, der die TOC-Untersuchung einfach wie nie zuvor macht.

Statische Druckkonzentration im NDIR-Detektor
Der bisher in den TOC-Geräten verwendete Durchfluss-NDIR-Detektor
wurde durch einen statischen NDIR-Detektor, wie er auch in der neuen
UV/Persulfat-Aufschlusstechnik von Tekmar-Dohrmann, dem TOC-FUSION,
eingesetzt wird, ersetzt.

Welche Vorteile bietet der statische NDIR-Detektor im Vergleich mit den
bisher verwendeten Durchfluss-Detektoren?
Im neuen, statischen SPC (Static Pressure Concentration)-NDIR-Detektor
wird das Trägergas mit den die TOC-Konzentration bestimmenden CO2-
Molekülen gesammelt, bis sich das gesamte Trägergas und damit die ge-
samten CO2-Anteile im Detektor befinden. Erst dann wird eine Messung
vorgenommen, d.h., dass dann mit dieser Messung auf einmal der gesam-
te TOC-Gehalt gemessen wird. Dies garantiert auch beste Messergebnisse
im „Low-End-Bereich“.
Speziell beim Einsatz in der katalytischen Verbrennungsmethode (TORCH),
wo deutlich geringere Probemengen als in der UV/Persulfat-Aufschluss-
technik (FUSION) verwendet werden, wirkt sich die neue Technologie sehr
positiv auf die Qualität der Messergebnisse im unteren Messbereich aus.

Hohe Benutzerfreundlichk eit dur ch vollaut omatisier te Abläuf e
Wie der FUSION ist auch der TORCH mit einem automatischen Kalibrier-
programm ausgestattet, das eine große Entlastung für den Bediener dar-
stellt. Für Mehrpunktkalibrierungen werden die Kalibrierstandards durch
das Gerät aus einer Stammlösung selbst hergestellt. Die Stammlösung wird,
wie auch die zu messenden Proben, in einen automatischen Probengeber
eingestellt.  Dieser automatische Probengeber ist im System platzsparend
integriert und so angeordnet, dass auch noch nachträgliche Proben ein-
gestellt werden können, ohne den Sequenzlauf zu unterbrechen. Der Pro-
benteller verfügt über 75 Positionen für 40 ml Vials (Proben) sowie über
vier Positionen für 125 ml Flaschen (Stammlösungen).
Das Bedienprogramm enthält neben der automatischen Kalibrierung zum
Beispiel auch eine Verdünnungsfunktion, die automatisch dann erfolgt, falls

Vollautomatische Analysatoren zur Analyse von gebundenem Kohlenstoff (TOC)

TOC Analysatoren Torch und Fusion

die gemessene Probe oberhalb des Detektionsbereiches liegt. Ein elektro-
nischer „Mass Flow Controler“ regelt den Trägergasstrom exakt, um mit ei-
nem Minimum an Trägergas ein Optimum an Genauigkeit zu sichern.

Beide Geräte erfüllen die Forderungen der 21 CFR Part 11 vollständig und
sind damit in der pharmazeutischen Industrie, die die FDA-Zulassung be-
nötigen, uneingeschränkt einsetzbar. Umfangreiche Validierungsunterla-
gen für die Durchführung der IQ/OQ/PQ sind ebenso verfügbar wie Doku-
mentation und Anleitung für die Reinigungsvalidierung.
Wartungsarbeiten sind durch die übersichtliche Baugruppenanordnung
optimal einfach durchzuführen, da alle Bauteile sehr gut zuzuordnen und
zugänglich sind.

Der Analysator TORCH nutzt zum Aufschluss des TOC/TNb die katalytische Oxidation. Die  große
Benutzerfreundlichkeit durch den hohen Automatisierungsgrad und der weite Messbereich
von 50 ppb bis 30.000 ppm zeichnen den TOC/TNb-Analysator TORCH aus. Auch salz- und
partikelhaltige Proben können mit dem Gerät problemlos gemessen werden.

Der TOC Analysator FUSION nutzt zum Aufschluss des TOC die UV/Persulfatoxidation. Mit dem
TOC Fusion wird eine hervorragende Reproduzierbarkeit bis hin zum Ultraspurenbereich er-
reicht. Das Gerät eignet sich damit speziell für TOC-Analysen von Reinstwässern, wie z. B.
Wässer der Pharmaindustrie. Messbereich: 0,2 ppb bis 4.000 ppm.

TOC Analysator TORCH (katalytische Oxidation) :
• Detektionsgrenzen TOC: 50 ppb bis 30.000 ppm;
• Detektionsgrenzen TNb: 50 ppb bis 2.000 ppm
• optimierter Katalysator
• simultane Messung von gebundenem Kohlenstoff (TOC) und Gesamt-
stickstoff (TN

b
) in allen Proben mit TNb-Modul

Der TOC TORCH erfüllt die Voraussetzungen zur TOC/TNb-Messung von Trink-
wasser, Oberflächen- und Grundwasser, pharmazeutischem Wasser, Abwas-
ser, Salzwasser, Prozesswasser u.a. nach den Methoden EP 2.2.44, USP 643
Chapter 24, EPA 415.1, 415.3, 9060A, 5310B, ISO 8245, EN 1484, ASTM D2579,
prENV13370, AOAC 973.47u.a., TNb Modul: DIN-ISO 11905-2, EN-12260 u.a.

TOC Analysator FUSION (UV/Persulfatoxidation) :
• Detektionsgrenzen TOC: 0,2 ppb bis 4.000 ppm
• optimierter UV Reaktor
Der TOC FUSION erfüllt die Voraussetzungen zur TOC-Messung von hoch-
reinen Wässern, Trinkwasser, Reinigungsvalidierungsproben, pharmazeuti-
schem Wasser u.a. nach den Methoden EP 2.2.44, JP, EPA 415.1-415.3, 9060A,
5310C, ASTM D4779, prENV 13370, Cleaning Validation, USP TOC Methode
<643> u.a.

Technische Gemeinsamkeiten der TOC Analysatoren
• automatische Mehrpunktkalibrierung aus einer Stammlösung heraus
• der statische NDIR-Detektor (SPC - „Static Pressure Concentration“)
erhöht die Messgenauigkeit
• automatische Verdünnungsfunktion bei Proben, die außerhalb des
oberen Messbereiches liegen
• automatische Blankwerterfassung und Selbstdiagnose
• elektronischer „Mass Flow Controler“ zur exakten Trägergassteuerung

Weitere Informationen finden Sie im Internet unter: www.antec-gmbh.de
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Auch komplexe Applikationen werden mit der SPE-PrepLinc Plattform automatisiert

Probenvorbereitung mit GPC und SPE

Abtrennung von Fett und anderen
hochmolekularen Bestandteilen der
Wirkstofffraktion durch GPC

Einengung der Wirkstoffe in der
AccuVap mit anschließendem Löse-
mittelaustausch

Nachreinigung über SPE Kartusche
und Wiedereinengung der
Wirkstoffe mit Lösemittelaustausch

Überführung der Wirkstoffe in GC
vial: Wirkstoffe nach der Aufreini-
gung mit GPC und SPE

Links: Probe nach ASE-Extraktion,
Rechts: nach Aufreinigung mit der
PrepLinc Plattform

Anwendungsbeispiel vollautomatisierte Tabakaufbereitungsmethode mit der PrepLinc Plattform

Rückgewinnung von Acetonitril erfolgreich getestet

Acetonitrilr ückgewinnung im Praxistest
Mit Wirkstoffen verunreinigtes, gebrauchtes Acetonitril wurde mit der Tef-
londrehband-Technologie als Azeotrop zurückgewonnen, um die  im tech-
nischen Anwendungsblatt „Rückgewinnung von Acetonitril als 84:16 Aze-
otrop“ angegebenen Ergebnisse zu überprüfen.
Dabei zeigten sich sowohl bei als Laufmittel verwendetem Acetonitril als
auch bei Acetonitr il, das in der Probenvorbereitung eingesetzt war,
gleichermaßen gute Resultate der nachfolgenden GC-Auswertungen als
auch der Auswertungen der UV-Spektren.
Um sicher zu gehen, dass das rückdestillierte Acetonitril auch unter Praxis-
bedingungen uneingeschränkt verwendbar ist, wurde in Parallelversuchen
neues und rückdestilliertes Acetonitril verglichen.
Das Ergebnis hat nicht überrascht. Wie schon aufgrund der Untersuchun-
gen im GC als auch der UV-Spektren zu erwarten war, konnten keine Un-
terschiede in den beiden Versuchsreihen festgestellt werden.

Im technischen Anwendungsblatt wurde eine „Reflux Ratio“ von 2:1 emp-
fohlen. Das heißt, dass das im Kopf der Destillationsanlage abgekühlte Ace-
tonitril zu 2/3 wieder in den Rücklauf kommt und nur 1/3 entnommen wird.
Versuchsweise wurde die „Reflux Ratio“ auf 0 gestellt, sodass das gesamte
Acetonitril, das sich am Kühler gesammelt hat, sofort entnommen wurde.
 Auch mit diesem verkürzten Verfahren wurden gleich gute Ergebnisse er-
zielt, d.h., es konnten keine Abweichungen zwischen Acetonitril mit „Re-
flux Ration“ 2:1 gegenüber „Reflux Ratio“ 0 festgestellt werden.

Das System 9600 kann somit uneingeschränkt für die Wiedergewinnung
von Acetonitril eingesetzt werden und führt, neben der Beseitigung von
Versorgungsengpässen, zu einer wesentlichen Minderung der Kosten für
Acetonitril.
Weitere Informationen und Ergebnisse unter: www.antec-gmbh.de

Kontakt und I mpressum Labor-Rundbrief
ANTEC GmbH Analysen- und Prozesstechnik
Hauptstraße 4, D-82404 Sindelsdorf
Tel.: +49 (0) 8856 9910, Fax: + 49 (0) 8856 9891
kontakt@antec-gmbh.de, www.antec-gmbh.de

Zentrales Servicebüro:
ANTEC GmbH Service
Tel: +49 (0) 89 72069268, Fax: +49 (0) 89 72625045
service@antec-gmbh.de, www.antec-gmbh.de

Der Labor-Rundbrief wird von der ANTEC GmbH herausgegeben.
Unser Gesamtprogramm umfasst Laborgeräte für die Probenvorbereitung
mit Gelpermeationschromatographie (GPC) und Festphasenextraktion
(SPE) sowie TOC/TNb Analysatoren über den gesamten Messbereich Reinst-
wasser bis partikelhaltige Abwässer. Wir bieten Reinstdestillationsanlagen
zur Wiedergewinnung von Lösemitteln wie Acetonitril, Cyclohexan, Ethyl-
acetat und anderen Lösemitteln. Gerne stellen wir unsere langjährige Er-
fahrung als kompetenter Partner in Beratung, Verkauf und Service in Ih-
ren Dienst.

Mit der PrepLinc Plattform haben wir unsere GPC- Probenaufbereitungssy-
teme erweitert: Die neue PrepLinc Plattform verbindet einzelne Module und
ermöglicht, diese über eine integrierte Software einzeln oder in Kombinati-
on miteinander zu betreiben.
Diese Module sind z.B.
GPC Cleanup, AccuVap Verdampfermodul, SPE Modul für Einmal-Extraktions-
kartuschen, SPE Modul für Multidimensionale Kartuschen (MD-SPE).
Kombinierte Methoden werden innerhalb einer Makro-Methode festgelegt
und abgearbeitet. Die Sequenzerstellung ist dadurch sehr einfach durchzu-
führen, da nicht von einem zu einem anderen Programm „gesprungen“ wer-
den muss. Die Makro-Methodenerstellung gibt dem System ein weites An-
wendungsfeld und ermöglicht einen hohen Automatisierungsgrad im La-
bor.

Kombinier te Methoden, z.B.
 (1) AccuVap FLEX Verdampfermodul mit GPC Cleanup: Die von der GPC ge-
reinigten Eluate werden zeitlich parallel im AccuVap Verdampfermodul ein-
geengt, d. h. die Wirkstoffe werden konzentriert, ein Lösungsmittelaustausch
findet statt und die Proben werden in GC Vials transferiert.

(2) Zusätzlich zu Methode (1) können Inline SPE Einmal-Extraktionskartuschen
oder auch SPE Kartuschen für Multidimensionale Festphasenextraktion (MD-
SPE) zugeschaltet werden. Diese Zuschaltung kann je nach Aufgabenstel-
lung wahlweise vor oder nach dem AccuVap-Verdampfermodul erfolgen.
Zahlreiche Applikationen wurden bereits mit der PrepLinc-Plattform auto-
matisiert, wie etwa die Probenvorbereitung von Dioxinproben oder Tabak-
proben.  Applikationsdatenblätter erhalten Sie bei der ANTEC GmbH.


