Hyper-Fast Gaschromatographie

Robust, sensitiv und nachhaltig — im SekundenmaBstab

lle Analytiker kennen die Gaschro-
Amatographie - so gut, dass sie meist

zum reinen Werkzeug geworden ist,
das man nicht weiter hinterfragt. Seit nun
70 Jahren werden wie selbstverstandlich
Trennsiulen in Ofen eingebaut und Stoffe
aufgetrennt. Nachteile wie lange Analy-
senzeiten und hohe Wairmeentwicklung
der massiven Ofen verliert man leicht
aus den Augen - vermeintlich mangels
praxistauglicher Alternativen. Doch ein
innovatives Konzept beweist, dass es auch
anders geht.

Von der GC zur Hyper-Fast GC

Die Absicht, die gewohnte Gaschromato-
graphie zu beschleunigen und effizien-
ter zu machen, motiviert diverse Forscher
und Unternehmen schon seit vielen Jahren.
Immer wieder taucht das Thema der Fast-
GC auf, entweder im Kontext der Verwen-
dung von Wasserstoff oder, um den Analy-
sendurchsatz deutlich zu erh6hen. Konzepte
wie die Vakuum-GC (auch low pressure GC
genannt) versuchen, schnellere Ergebnisse
mit den klassischen Luftbadéfen konventi-
oneller GCs zu erzeugen.

Weitere Ansitze versuchten sich an der
Abkehr von den traditionellen Luftbadéfen,
beispielsweise in Form der widerstandsbe-
heizten Siulenbiindel (LTM-GC) oder auch
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mit der direkten Kontaktbeheizung flach-
gewickelter Trennsiulen. Aus der Nutzer-
perspektive ist dabei nachteilig, auf spezi-
elle Trennsdulen der Hersteller angewiesen
zu sein und sich somit in der freien Aus-
wahl der geeigneten Trennsiule deutlich
einschrianken zu lassen. AuBerdem verzich-
tet der Nutzer bei diesen Konzepten zwangs-
weise auf viele bewidhrte MaBnahmen, wie
zum Beispiel das Kiirzen von Trennsiu-
len nach der Analyse stark verschmutzter

Proben. Auch gibt es eine Reihe von phy-
sikalischen Argumenten, nach denen diese
Konzepte nicht auf dem optimalen chro-
matographischen Niveau betrieben werden
konnen.

Aber Pragmatismus und Vorbehalte ver-
hinderten eine Ubernahme solcher Kon-
zepte in der Breite. Tatséchlich gibt es einige
durchaus valide Argumente gegen diese Art
der schnellen Gaschromatographie, darunter
die geringere Kapazitét der diinneren Trenn-
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Abb. 1: Konzept der Flussfeld-Temperaturgradienten-Gaschromatographie.
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Etwas idealisiert betrachtet, bewegt sich jede Substanz in

etwa mit einer spezifischen und konstanten Temperatur

tiber die Trennkapillare.

kapillaren, die vermeintlich schwierigere
Probenaufgabe oder die vermutet hohen
notwendigen Splitverhéltnisse - um nur die
wichtigsten Einwinde zu nennen.

Der rdumliche Gradient

Seit 2013 wurde an der Universitdt Bonn
ein Gaschromatographiesystem entwickelt,
dass - zusitzlich zur zeitlichen Tempera-
turprogrammierung einen riumlichen Tem-
peraturverlauf entlang der Trennsdule ent-
hélt. Der Temperaturverlauf vom Wéarmeren
zum Kélteren lédngs der Sdule fiihrt zu eini-
gen sehr vorteilhaften Effekten. Es kommt zu
einer Fokussierung der chromatographischen
Béander, da die Front eines Substanzbandes
immer eine etwas geringere Temperatur hat,
daher langsamer lauft, das Ende des Ban-
des dagegen wirmer ist und etwas schneller
lauft. So schiebt sich das Band beim Trans-
port zusammen. Die Verbreiterung durch
Diffusion wird damit tiberkompensiert. Der
zweite Vorteil des Verfahrens ist es, dass der
Transport bei viel niedrigeren Temperaturen

erfolgt. Etwas idealisiert betrachtet, bewegt
sich jede Substanz in etwa mit einer spezi-
fischen und konstanten Temperatur tiber die
Trennkapillare. Eine dariiber hinaus anstei-
gende Temperatur, wie es beim klassischen
Verfahren unvermeidbar ist, sehen die Ana-
lyten nicht. So bewegen sich viele Analyten
parallel iiber die Trennkapillare - jeder folgt
im zeitlichen und rdumlichen Temperatur-
programm seiner ganz spezifischen Lauftem-
peratur. Diese Temperaturgradienten-Gas-
chromatographie ist daher fiir sehr schnelle
Trennungen und auch fiir die Trennung sehr
hochsiedender Stoffe besonders geeignet.
Die praktische Umsetzung dieser Theo-
rie erfolgt durch das Verfahren des simul-
tanen Heizens und Kiihlens der Trennsdule
in einem Stromungsfeld. Die Trennsiule
wird dafiir zundchst in eine Kapillare ein-
geschoben, welche elektrisch beheizt wer-
den kann. Die aufgeheizte Kapillare wird
daraufhin mit unterschiedlich starken Luft-
stromungen angestromt. Auf diese Art wird
der zunichst lokal gleichbleibend beheizten
Trennsdule abhingig von ihrer Saulenposi-
tion Wéarmeenergie entzogen, und ein konti-

nuierlicher Gradient entsteht. Dieses Prinzip
konnte mit einer einfachen Anordnung, wie
in Abbildung 1 dargestellt, technisch reali-
siert werden. In ein Rohr mit einem helixfor-
migen Kanal wird von unten Luft eingebla-
sen. Durch einen Stromungswiderstand im
Rohr ergibt sich eine von unten nach oben
kontinuierlich geringer werdende Abstro-
mung der Luft durch den Helixkanal. Diese
Luft umstromt die im Kanal fixierte Heiz-
kapillare, die dadurch unten mehr gekiihlt
wird, als oben. Im Ergebnis ergibt sich der
gewlinschte rdumliche Temperaturverlauf.
Das erzeugte Flussfeld und der resultierende
Temperaturgradient sind namensgebend fiir
diese Technologie der Flussfeld-Temperatur-
gradienten-Gaschromatographie (oder kurz,
FF-TG-GC bzw. Hyper-Fast GC).

Das Potential der Hyper-Fast GC

Das Konzept der Hyper-Fast GC fiihrte
schon frith zu weitreichender Anerkennung
der Analytikszene, beginnend bei Pat San-
dra, welcher die erste Publikation mit dem
Thema FF-TG-GC bereits 2015 als Paper of
the Year auszeichnete [1]. 2018 wurde dem
mittlerweile als ,HyperChrom GC“ vermark-
teten Gerdt der erste Platz des Innovation
Award des Magazins The Analytical Sci-
entist verliechen und die Entwicklung der
Hyper-Fast GC als grofte gaschromatogra-
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phische Innovation des letzten Vierteljahr-
hunderts beschrieben, die Gaschromatogra-
phie allgemein viel schneller, empfindlicher
und selektiver macht [2]. Auch die Wissen-
schaftler der Shell Global Solutions Inter-
national sprachen im Rahmen des 17th
International Symposium on Hyphenated
Techniques in Chromatography and Separa-
tion Technology iiber die Vorteile der Hyper-
Fast GC [3].

Tatsédchlich ist es moglich, mit dieser
Hyper-Fast GC den GroBteil der klassischen
GC-Anwendungen abzubilden - und dabei
deutlich weniger Analysenzeit in Anspruch
zu nehmen. Je nach Anwendung sind Analy-
sen mit einer Zykluszeit von unter 60 Sekun-
den durchfiihrbar - passend fiir Anwendun-
gen, die in hoher Anzahl gemessen werden
oder eine schnelle Reaktion erfordern. Die
Auflosung der Hyper-Fast GC kommt dabei,
der verringerten Sdulenldnge geschuldet,
nicht ganz an die der ,groBen Schwester”,
der klassischen Gaschromatographie, heran.
Die Auflosung der Hyper-Fast GC ent-
spricht etwa derjenigen, die in der klassi-
schen GC mit einer 20 Meter langen Trenn-
sdule (Innendurchmesser 0,25 mm) erreicht
werden kann. Fiir die meisten Anwendun-
gen ist das mehr als ausreichend. Als ein-
drucksvolles Beispiel zeigt Abbildung 2 die
Trennung von 60 verschiedenen VOCs von
Vinylchlorid bis Biphenyl in gut 3 Minu-
ten mit Hilfe eines klassischen Single Quad
Massenspektrometers.

Ein Konzept ist gereift

Bereits im Prototypenstatus konnte die FF-
TG-GC zeigen, dass sie nicht nur eine ver-
gleichbare Trennleistung wie die klassische
GC erreicht, sondern auch die Elutionstem-
peratur schwerfliichtiger Analyten um bis zu

55°C senken kann [4]. Seitdem sind 8 Jahre
vergangen, in denen die enthaltene Tech-
nik stetig weiterentwickelt worden ist, um
den Anforderungen von Industrie und For-
schung gerecht zu werden. So hat beispiels-
weise das Herzstlick des Systems, der Helix-
turm, eine Wasserkiihlung enthalten, die
durch schnelles Abtransportieren von ent-
stehender Wéarme gleichbleibende Umge-
bungsbedingungen in der Ndhe der S&ule
sicherstellt und ein schnelles Abkiihlen der
Saule von 400°C auf 30°C in 10 Sekunden
ermdglicht. Gemeinsam mit der Luftstro-
mung des thermischen Gradienten wird so
eine sehr kurze Zykluszeit und eine hohe
Reproduzierbarkeit erreicht - trotz der Tat-
sache, dass das System offen und transpa-
rent gehalten ist, unter anderem um Service
und Wartung zu erleichtern. Das System bie-
tet eine breite Kompatibilitdt. Der Anwen-
der hat die freie Wahl der Verbrauchsma-
terialien vom Liner bis zur Siule und kann
auBerdem verschiedenste Peripherie verwen-
den. Dazu zdhlen der eigens fiir das Inst-
rument entwickelte FID der Firma Ackision
oder Massenspektrometer und Probenaufga-
besysteme verschiedenster namhafter Her-
steller. Der robuste Aufbau des Gerits und
die freie Wahl von Verbrauchsmitteln, ins-
besondere die Nutzung wesentlich kiirzerer
Sdulenstiicke im Vergleich zur konventionel-
len GC, machen das System zu einer ernst-
zunehmenden Alternative. Besonders auffil-
lig ist zudem der geringe Stromverbrauch,
der gegeniiber den klassischen Luftbadofen-
GCs etwa 90 % niedriger liegt. In Anbetracht
aller Fakten, ist es durchaus denkbar, dass
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Weitere Beitrdge zum Thema:

https://bit.ly/WAS-Gaschromatographie

OR

die Hyper-Fast GC der konventionellen GC
in diversen Applikationen den Rang ablau-
fen konnte.

Fazit

Das urspriinglich an der Universitdt Bonn
initiierte und als HyperChrom GC verfiigbare
Hyper-Fast GC-System wurde in den letzten
Jahren zu einem niitzlichen Werkzeug fiir
moderne Labore weiterentwickelt. Mit sehr
kurzen Messzeiten und einer Chromatogra-
phiequalitét, die jener herkémmlicher GC-
Analysen entspricht, ist diese Technik fiir
eine Vielzahl von Anwendungen trotz ihrer
noch verhéltnisméBig kurzen Entwicklungs-
und Optimierungshistorie bereits jetzt schon
bestens geeignet.
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