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Bestimmung des Kohlenwasserstoff-Index

EN SO 9377-2:2000 (H53-Methode)

Die Europaische Norm EN ISO 9377-2:2000 zur
Bestimmung des Mineral6l-Kohlenwasserstoff-Index
(MKW-Index) in Wasser ersetzt die deutsche FCKW-
basierende (R113; 1,1,2- Trichlortrifluorethan)
Vorgangernorm DIN DEV Methode 38409-H18. Diese
eignet sich flr Trinkwasser, Oberflaichenwasser,
Grundwasser, Abwasser und Wasser aus Klaranlagen
mit einem Kohlenwasserstoff-Index tiber

0,100 mg/L.

Die Methode lasst sich in mehrere Schritte unterteilen.
Zwei dieser Schritte, die Aufreinigung Uber die Elufix
Florisil-Fertigsaulen sowie die Aufkonzentrierung des
gewonnenen Extrakts, konnen mit den Elufix-Saulen
und dem FREESTYLE System mit SPE- und/oder
EVAporations-Modul von LCTech automatisiert
bearbeitet werden.

In der vorliegenden Applikationsnote wird die
automatisierte Bearbeitung des SPE-Schrittes, der
EVAporation und die Kombination beider Verfahren
vorgestellt.

Die Elufix-Saulen konnen selbstverstandlich auch
manuell per Gravitation oder einer Vakuumapparatur
(EluVac; Best.-Nr. 11146) bearbeitet werden.
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Elufix - Fertigsédulen von LCTech
Automatisierte Bearbeitung mit dem FREESTYLE SPE

Materialien und Chemikalien

1. FREESTYLE BASIC Best.-Nr. 12663
2. FREESTYLE SPE Best.-Nr. 12668
3. Rahmen fiir Rack 12399 Best.-Nr. 12103
4. Rack fir 60 mL-Glaser Best.-Nr. 12399

(speziell fiir diese Methode:
Probenvorlage und Sammelgefall auf einem Rack, fur bis zu 12 Proben)

5. Rahmen fur Rack 13416 Best.-Nr. 12103

6. Rack flir SPE-Saulen Best.-Nr. 13416
(Rack fur Elufix-Saulen, 18 Pos.)

7. Saulenadapter (wiederverwendbar) Best.-Nr. 12337 (10 St./Pkg.)
8. Elufix-Saulen (Florisil/Na,SO, 2g/29) Best.-Nr. 9370 (50 St./Pkg.)

9. 60 mL-Glaser Best.-Nr. F060 (100 St./Pkg.)
10. Schraubverschluss 60 mL-Glaser Best.-Nr. V0024-SL (100 St./Pkg.)
11. Septen Best.-Nr. V0024-D (100 St./Pkg.)

12. Petrolether mit einem Siedebereich
von 40 - 60 °C p.a.

13. MKW-Standard (z. B. BAM-KO010e)

14. Standard Laborglasware und -ausriistung

Elufix
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Standardanwendung der Elufix-Saulen

Die Standardanwendung wird verwendet, wenn entsprechend der Norm extrahierte
Proben Uber Elufix-Saulen automatisiert bearbeitet werden sollen, ohne dass ein
nachfolgender Evaporationsschritt im System erfolgen soll.

Bei diesem Verfahren wird die Probe direkt von einer Nadel aufgesaugt und tiber ein
Ventil, ohne Bewegung des Roboters liber die von der zweiten z-Achse gehaltenen Elufix-
Saule in ein zweites 60 mL-Glas abgegeben. Fir dieses Verfahren wird ein Spezialrack
bendtigt. Das Vorlagengefal3 und die Saule konnen zur Optimierung der
Wiederfindungsraten durch das System automatisch nachgesplilt werden.

Die Spullésung wird ebenfalls tiber die Saule gegeben. Die aufgereinigte Probe wird
entnommen und anderweitig evaporiert.
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Vorgehensweise

Stellen Sie die Betriebsbereitschaft des FREESTYLE SPE-Systems entsprechend der
Anleitung im Benutzerhandbuch her.

Setzen Sie nun die Rahmen und die entsprechenden Racks fiir die 60 mL-Glaser und Elufix-
Saulen ein.

Die Elufix-Saulen kénnen direkt eingesetzt werden, da sie einer Chargenpriifung
entsprechend Punkt 9.6 der Norm, Bestimmung des Retentionsvermdgens von
Stearylstearat und Wiederfindung eines MKW-Standards, gepriift worden sind.

Bestlicken Sie die Racks nun mit Elufix-Saulen und Glasern (Probenvorlage/Auffanggefal3),
sofern nicht schon extern geschehen.

Parametrieren Sie die Software zur Probenbearbeitung wie in Anhang 1 abgebildet
(im System vorhanden, wird als Default-Methode mitgeliefert).

Erstellen Sie eine entsprechende Probenliste und starten Sie die Bearbeitung.

Entnehmen Sie nach der Bearbeitung die gebrauchten Saulen und die fertigen Proben.
Entsorgen Sie die Saulen bitte fachgerecht; evaporieren Sie die Proben.

Wiederfindungstest ohne EVAporation

Zur Bestimmung der Wiederfindung der Elufix-Saulen, die am FREESTYLE SPE ohne einen
Evaporationsschritt bearbeitet wurden, wurde eine Vorgehensweise gewahlt, die Punkt 9.6
(Bestimmung der Eignung des Florisils) der EN ISO-Methode entspricht. Hierbei werden

10 mL eines entsprechenden 2,0 mg/mL Standards (BAM-K010e) tiber die Elufix-Saule
gegeben.

So kann ermittelt werden, ob das FREESTYLE SPE-System korrekt arbeitet und die
Wiederfindungswerte des MKW-Standards, wie im jeweiligen Chargenzertifikat spezifiziert,
erreicht werden. Grundvoraussetzung ist nattrlich, dass fiir den Test LCTech Elufix-Saulen
aus einer neuen Verpackung verwendet werden.

Fir diesen Test mlssen die gemessenen Werte zwischen 90 und 100 Prozent liegen.

Vorgehensweise

Die Vorgehensweise ist analog wie unter der Elufix-Standardanwendung, jedoch mit der
Parametrierung aus Anhang 2.

Dariiber hinaus wird im letzten Schritt das im Auffanggefal3 befindliche Eluat (ungefahr
20 mL) quantitativ in einen 25 mL Messkolben Uberfiihrt, mit Petrolether aufgefiillt, gegen
einen entsprechenden Standard (0,8 mg/mL) gemessen und die Wiederfindung bestimmt.
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Ergebnis

In einem typischen Experiment wurde fiir die Charge 2233 eine Wiederfindung von 96 %
(spezifiziert 98,8 %) mit dem entsprechenden Parametersatz gefunden.

Bestimmung des Rickhaltevermdgens von Stearylstearat

Zur Bestimmung des Riickhaltevermdgens von Stearylstearat der Elufix-Saulen, die am
FREESTYLE SPE ohne einen Evaporationsschritt bearbeitet wurden, wurde eine
Vorgehensweise gewahlt, die Punkt 9.6 (Bestimmung der Eignung des Florisils) der EN ISO-
Methode entspricht. Hierbei werden 10 mL einer Stearylstearat-Losung (200 mg in 100 mL)
Uber die Elufix-Saule gegeben und gegen einen entsprechenden Standard
gegengemessen.

Damit wird ermittelt, ob das FREESTYLE SPE-System korrekt arbeitet und das
Ruckhaltevermdgen von Stearylstearat, wie im jeweiligen Chargenzertifikat spezifiziert,
erreicht wird. Grundvoraussetzung ist naturlich, dass fiir den Test LCTech Elufix-Saulen aus
einer neuen Verpackung verwendet werden.

Das Peakflachenverhaltnis von der Stearylstearat/Florisil-Probe gegen den Standard
gemessen, sollte kleiner als 1 sein.

Vorgehensweise

Die Vorgehensweise ist analog wie unter der Elufix-Standardanwendung, jedoch mit der
Parametrierung aus Anhang 2.

Dariiber hinaus wird im letzten Schritt das im Auffanggefal3 befindliche Eluat (ungefahr
20 mL) quantitativ in einen 25 mL Messkolben Uberfiihrt, mit Petrolether aufgefillt und
gegen einen entsprechenden Standard (0,5 mL Stearylstearat-Loésung auf 25 mL
verdiinnen) gemessen und die Peakflachen bestimmt.
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Ergebnis

In einem typischen Experiment wurde fur die Charge 2236 ein Wert von 0,01 (Zertifikat
0,01) bestimmt (siehe hierzu das unten abgebildete Chromatogramm).
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Stearylstearat-Standard (blau)
Probe aufgereinigt tiber eine Florisil-Saule (schwarz)
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FREESTYLE
EVAporation

Materialien und Chemikalien

1. FREESTYLE BASIC Best.-Nr. 12663
2. FREESTYLE EVAporation Best.-Nr. 13841
3. Rahmen fiir Rack 12399 Best.-Nr. 12103
4. Rack fiir 60 mL-Glaser Best.-Nr. 12399

(speziell fir diese Methode:
Probenvorlage und Sammelgefal3 auf
einem Rack, fiir bis zu 12 Proben)

5. Rahmen fur Rack 11920 Best.-Nr. 11915

6. Rack fur GC-Glaser Best.-Nr. 11920
(60 Proben/Rack;
Anzahl je nach Probenaufkommen)

7. 60 mL-Glaser Best.-Nr. FO60 (100 St./Pkg.)

8. Schraubverschluss 60 mL-Glaser Best.-Nr. V0024-SL (100 St./Pkg.)

9. Septen Best.-Nr. V0024-D (100 St./Pkg.)

10. GC-Glaser Best.-Nr. V0001 (100 St./Pkg.)

11. Crimp-Deckel fiur GC-Glaser Best.-Nr. VO001-B (100 St./Pkg.)
mit Dichtscheibe

12. Kihler Best. Nr. 12060, 230 V AC, 50 Hz

13. Petrolether mit einem Siedebereich
von 40 - 60 °C p.a.

14. Aceton p.a.
15. MKW-Standard (z. B. BAM-K010e)

16. Standard Laborglasware und -ausristung
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EVAporation auf ein definierbares Zielvolumen

Bei der EVAporation werden Eluate aus den Elufix-Saulen mit einem Volumen von rund 50
- 60 mL Petrolether auf ein prazises Endvolumen von 1 mL evaporiert. Bei Bedarf kann das
Endvolumen zwischen 0,2 mL und 5,0 mL, in 0,1mL-Schritten einfach tber die Software
gesteuert werden.

Die EVAporationskammer wird nach den Vakuumphasen nachgespiilt um an der
Evaporationskolbenwand anhaftende MKW-Reste in die Probe zu transferieren. Nach
Auffillen auf 1 mL wird die Losung in ein GC-Glas zur Messung am GC-FID transferiert. Im
Anschluss wird die EVAporationskammer mit Aceton vor- und mit Petrolether nachgesplilt.

Vorgehensweise

Stellen Sie die Betriebsbereitschaft des FREESTYLE EVAporations-Systems entsprechend
der Anleitung im Benutzerhandbuch her.

Setzen Sie nun die Rahmen und die entsprechenden Racks fiir die 60 mL- und 1 mL GC-
Glaser ein.

Bestlicken Sie diese mit Glasern (Probenvorlage/GC), sofern nicht schon extern geschehen.
Parametrieren Sie die Software zur Probenbearbeitung wie in Anhang 3 abgebildet.
Erstellen Sie eine entsprechende Probenliste und starten Sie die Bearbeitung.

Entnehmen Sie die leeren Probenvorlagen und stellen die GC-Glaser in den GC-FID-
Autosampler.

Ergebnisse

In einem typischen Experiment wurde der BAM-K010e Standard mit unterschiedlichen
Konzentrationen (0,2; 0,5; 1,0 und 2,0 mg/mL) mit den angegebenen Parametern
bearbeitet und die Wiederfindung gegen entsprechende externe Standards ermittelt.

Die Wiederfindungen lagen fiir alle gemessenen Konzentrationen des BAM-K010e
Standards im Bereich von > 90 %.
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FREESTYLE SPE

mit online EVAporation

Materialien und Chemikalien

1. FREESTYLE BASIC
FREESTYLE SPE
FREESTYLE EVAporation
Rahmen fur Rack 12399

Rack flir 60 mL-Glaser

(speziell fiir diese Methode:
Probenvorlage und Sammelgefall
auf einem Rack, fur bis zu 12 Proben)

6. Rahmen fiir Rack 13416

7. Rack fur SPE-Saulen
(Rack fur Elufix-Saulen, 18 Pos.)

i & W N

8. Saulenadapter (wiederverwendbar)
9. Elufix-Saulen (Florisil/Na,SO4 29/29)

10. Auslass fur Elufix-Saulen
zur direkten Elution in die
EVAporationskammer

11. 60 mL-Glaser

12. Schraubverschluss 60 mL-Glaser
13. Septen

14. Rahmen fiir Rack 11920

15. Rack fiir GC-Glaser
(60 Proben/Rack;
Anzahl je nach Probenaufkommen)

16. GC-Glaser

17. Crimp-Deckel fuir GC-Glaser
mit Dichtscheibe

18. Kihler
19. MKW-Standard (z. B. BAM-K010e)

20. Petrolether mit einem Siedebereich
von 40 - 60 °C p.a.

21. Aceton p.a.

22.Standard Laborglasware und -ausriistung
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Best.-Nr.
Best.-Nr.
Best.-Nr.
Best.-Nr.
Best.-Nr.

Best.-Nr.
Best.-Nr.

Best.-Nr.
Best.-Nr.
Best.-Nr.

Best.-Nr.

12663
12668
13841
12103
12399

12103
13416

12337 (10 St./Pkg.)
9370 (50 St./Pkg.)
13460 (10 St./Pkg.)

FO60 (100 St./Pkg.)

Best.-Nr. V0024-SL (100 St./Pkg.)
Best.-Nr. V0024-D (100 St./Pkg.)

Best.-Nr.
Best.-Nr.

11915
11920

Best.-Nr. V0001 (100 St./Pkg.)
Best.-Nr. VO001-B (100 St./Pkg.)

Best. Nr.

12060, 230 V AC, 50 Hz
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SPE mit online EVAporation

Bei dem Verfahren SPE mit online EVAporation wird sequentiell eine Elufix-Saule
bearbeitet; das resultierende Eluat wird aus dem Spezialrack direkt in die
EVAporationskammer transferiert und dort auf ein einstellbares Endvolumen zwischen
0,2 mL und 5,0 mL, zumeist jedoch auf 1 mL aufkonzentriert.

Der gesamte Prozess verlauft vollautomatisch ohne jeglichen Anwendereingriff.
Dieses Verfahren stellt im Prinzip die Verknlpfung der beiden vorstehend beschriebenen
Einzelverfahren (SPE und EVAporation) dar, die nun im System in einer so genannten
,FLEX-Methode” miteinander kombiniert werden.

Der Anwender stellt somit nur die aus dem Wasser extrahierte Rohprobe in das
System und entnimmt einen fertig aufkonzentrierten und prazise eingestellten
Extrakt in einem mit Septum verschlossenen GC-Glas. Dieses wird direkt in den GC-
Autosampler gestelit.

Vorgehensweise

Die Vorgehensweise entspricht den beiden bereits vorgestellten. Beide Einzelverfahren
(SPE und EVAporation) wurden in der Software zu einer Methode verknuipft.

Folgende SPE und EVAporationsschritte wurden durchgefiihrt.

Laden 53 mL Probe, 10 mL/min.
Trocknen 5 Sek., Stickstoff
Waschen 2 mL Petrolether, 15 mL/min.
Trocknen 10 Sek., Stickstoff
Temperatur Wasserheizung 40 °C

Zapfenheizung 38 °C
Vakuumphase 1 Volumendefiniert bis 1 mL, 300 mbar
Spiilvolumen 4 mL Petrolether
Vakuumphase 2 Volumendefiniert bis 1 mL, 300 mbar
Auffiillen bis Volumen 1T mL

Die entsprechende Parametrierung ist in Anhang 4 abgebildet und muss lediglich
ubernommen werden.
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Ergebnisse

In einem typischen Experiment wurde ein BAM-K010e Standard mit der Konzentration 0,2,
0,5 und 1,0 mg/mL bearbeitet. Der erhaltene konzentrierte Extrakt wurde gegen
entsprechende externe Standards am GC-FID gemessen und die Wiederfindungen
bestimmt. Fur die Auswertung der GC-Daten wurden die Losungsmittelblindwerte bzw.
Blindwerte des aufkonzentrierten Losungsmittels ermittelt und die Messergebnisse
entsprechend korrigiert.

Die Wiederfindungen liegen fiir die gemessenen Proben fiir den Gesamtprozess der Elufix-
Aufreinigung mit anschlieBender online EVAporation im Bereich von > 90 %; siehe hierzu
untenstehende Tabelle eines typischen Experiments.

Konzentration [mg/mL] Mittelwert (n = 3) Standardabweichung [%]
0,2 101 3
0,5 29 4
1,0 929 4

Bemerkenswert ist die geringe Standardabweichung des vollautomatisierten Prozesses,
schlie3t dieser doch die Bearbeitung durch SPE mit anschlieBender Evaporation, als auch
den Messfehler des GC-Systems ein!

25000000
y = 2E+07x + 2E+06
Rz Bl ..x'-".
20000000
Y = 2E+07x + 479291
R?=1
15000000 f——
10000000 | e
5000000 | e L
0
0,0 1,0

Die obige Abbildung zeigt die Geradengleichungen der gemittelten Messwerte der
externen Standards (blau) und der im System bearbeiteten MKW-Proben bei drei
unterschiedlichen Konzentrationen (0,2, 0,5 und 1,0 mg/mL; rotbraun) und deren
Bestimmtheitsmal3.
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Die sehr hohe Reproduzierbarkeit des Systems wird auch an der Uberlagerung
exemplarischer GC-FID-Chromatogramme eines konzentrierten Standards (1,0 mg/mL in
50 mL Petrolether; n = 3) ersichtlich.
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Hinweise

Fir die Charakterisierung von Kohlenwasserstoffen in Abfallen gilt die

DIN EN 14039:2005-01

Charakterisierung von Abfillen - Bestimmung des Gehalts an Kohlenwasserstoffen von C10
bis C40 mittels Gaschromatographie; Deutsche Fassung EN 14039:2004

Aufgrund des vergleichsweise hohen Siedepunktes von n-Hexan von 69 °C und der
Neurotoxizitat wird die Verwendung von Petrolether mit einem Siedebereich von

40 - 60 °C fiir das System empfohlen. Entsprechend geeignete Petrolether-Qualitaten sind
auf dem Markt verfligbar; jedoch sollte jede Charge auf Einsetzbarkeit geprift werden.

Benutzen Sie keinesfalls Petrolether einer minderwertigen Qualitat, da die Blindwerte
erhoht sein konnen!

Fir eine einwandfreie Bearbeitung der Elufix-Saulen auf dem FREESTYLE SPE stellen Sie
bitte sicher, dass moglichst wenig Restwasser aufgebracht wird, da das Natriumsulfat sonst
verkrusten kann und ein hoherer Bearbeitungsdruck die Folge ist. Des Weiteren diirfen
keine Emulsionen oder Partikel auf die Saule geladen werden!

Stellen Sie sicher, dass ein zur Kondensation des Petrolethers ausreichend dimensionierter
Kdhler in Kombination mit dem FREESTYLE EVAporations-System verwendet wird.
Andernfalls wird die Systemleistungsfahigkeit gemindert und gasformiger Petrolether wird
in die Umwelt emittiert!

Stellen Sie sicher, dass ein geeignetes GC-Injektionsverfahren, eine geeignete GC-Saule
und ein entsprechendes Datenauswertungs- und Integrationsverfahren angewandt wird
um zuverldssige Ergebnisse zu erhalten!

Trotz der vergleichsweise niedrigen Toxizitat der eingesetzten Chemikalien, achten Sie
bitte auf Ihren personlichen Schutz!

Entsorgen Sie die Einsatzmaterialien und Chemikalien fachgerecht!
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Anhang
Nr. 1-4

Anhang 1: SPE-Methode

L -

FIREFE >-STYYI F
LCTech FreeStyle - Bericht zu Methoden: SPE Datum: 17.09.2014 Zeit: 11:39:23
Name: H53_SPE_2014.spe SPE Saulentyp:  LCTech_H53.col
Verlangerungs- spitze: nein
Verarbes hwindigkeit Standard {organische LM)
Spilintensitat: Standardspilzyklus
Bei Laden und Waschen Maximaidruck Gberwachen: nein
Schritt: Laden Basistyp: Laden - Quantitativer Proben-Transfer nebenei Schritt - ID: 613
€ volumen: 53 mi Ansaug Geschwindighkeit: 15 miimin Abgabe Geschwindigkeit: 10 miimin
Glas Typ: Type_HS3@60 Wartezeit nach Dosierung: 0 sec. Wartezeit nach Schritt: 150 sec.

Abgabe: in Glaser Glasanzahi: 1
Glas Typ: Type_HS3@60
mit Nachspiilen Nachspiivolumen: 3 mi Nachspibwdh.: 1 x
Ansaug Geschwindigkeit: 20 miimin Abgabe Geschwindigkeit: 40 miimin Schlauchspiivolumen: 0.1 mi
Port: 1 (Petrolether)

Schritt: Trocknen Basistyp: Trocknen - Trocknung mit Stickstoff Gber defini Zeit Schritt - 1D: 614
¢ Trocknungszeit mit Stickstoff 5 sec. Abgabe: verbleibe an Ort und Stelle
Schritt: Waschen Basistyp: Waschen Schritt - ID: 615
& Volumen: 2 mi Ansaug Geschwindigkeit: 20 mi/min Abgabe Geschwindigkeit: 15 mi/min Port 1 (Petrolether)

Wiederholungen: 0

Wartezeit nach Dosierung: 0 sec. Wartezeit nach Schritt: 0 sec.

Trocknungszeit: 150 minAbgabe: verbleibe an Ort und Stelle

Schritt: Trocknen Basistyp: Trocknen - Trocknung mit Stickstoff Gber defi Zeit Schritt - ID: 616

& Trocknu it mit Stickstoff 10 sec. : verbleibe an Ort und Stelle
ngs2eit

Bendtigte Zeit flr dieses Beispiel: 21 Minuten

15 o LCW



TE | ANOOO1

Anhang 2: SPE-QS-Methode

FIREFEiI>STYILE~

ALFTOMMATILSATE | = 1 < LT =
LCTech FreeStyle - Bericht zu Methoden: SPE Datum: 17.09.2014 Zeit: 12:00:52
Name: H53_SPE_QS.spe SPE Saulentyp:  LCTech_H53.col
Verl@ngerungs- spitze: nein
Verarbeitungsg indigkei Standard (organische LM)
Spilintensitat Standardspilzykius
Bei Laden und Waschen Maximaldruck Gberwachen: nein
Schritt: Laden Basistyp: Laden - Quantitativer Proben-Transfer nebeneinander Schritt - 1D: 613
£ Volumen: 10 ml Ansaug Geschwindigkeit: 15 miimin Abgabe Geschwindigkeit: 10 mifmin
Glas Typ: Type_HS3@60 Wartezeit nach Dosierung: 0 sec. Wartezeit nach Schritt: 150 sec.
Abgabe: in Glaser Glasanzahi: 1
Glas Typ: Type_HS53@60

mit Nachspdlen Nachspilvolumen: 3 ml Nachspliwdh.: 2 x

Ansaug Geschwindigkeit: 20 mi/min Abgabe Geschwindigkeit: 40 mi/min Schlauchspiivolumen: 0.1 mi

Port: 1 (Petrolether)
Schritt: Trocknen Basistyp: Trocknen - Trocknung mit Stickstoff (iber defi Zeit Schritt - 1D: 614
) Trocknungszeit mit Stickstoff 5 sec. Abgabe: verbleibe an Ort und Stelle
Schritt: Waschen Basistyp: Waschen Schritt - 1D: 615
€ Volumen: 2ml Ansaug Geschwindigkeit: 20 mi/min Abgabe Geschwindigkeit: 15 mlimin Port 1 (Petrolether)

Wiederholungen: 0

Wartezeit nach Dosierung: 0 sec. Wartezeit nach Schritt: 0 sec.

Trocknungszeit: 150 minAbgabe: verbleibe an Ort und Stelle
Schritt: Trocknen Basistyp: Trocknen - Trocknung mit Stickstoff Gber definierte Zeit Schritt - ID: 616
¢ Trocknungszeit mit Stickstoff 10 sec. Abgabe: verbleibe an Ort und Stelle

Bendstigte Zeit fiir dieses Beispiel: 21 Minuten
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Anhang 3: EVAporations-Methode

FIREE > STYILE~

LITUSNG

LCTech FreeStyle - Bericht zu Methoden: EVA Datum: 17.09.2014 Zeit: 12:02:58

Name: H53_EVA_2014.evp
C

Temperatur Wasserheizung 40 *C Temperatur Zapfenheizung 38 °C
Probenaufgabe: aus Glas / Glasem iber Probennadel und Schlauch in Kammer saugen, optional mit Nachspilen
Glasanzahl: 1 x Type_H53@60 Vakuum bei Aufsaugen: 300 mbar Maximalzeit Vakuumaufsaugen: 60 min.
mit Nachspiilen

Nachspilvelumen: 5 mi Spulschritte: 2 x Losung aus Port: 1 (Petrolether)

Phase 1 - Konzentr. bis Schwelle: 1 mi

Vakuum absolut: 300 mbar

Spulvolumen nach Phase 1: 4 ml Spalschritte: 1 x Losung aus Port: 1 (Petrolether)
Phase 2 - Konzentr. bis Schwelle: 1 mi

Vakuum absolut: 300 mbar

Spllvolumen nach Phase 2;: 0 ml Spilschritte: 0 x Lésung aus Port: 1 (Petrolether)
Zeitiberwachung fir Vakuumprozess: nein

zur Trockene: nein

Abblasen Stickstoff: nein

Entnahme Aliquot: nein

Losemitteltausch: nein

Spilen, Auffillen und Transfer in Glaser:

Spiivolumen Ende: nein

Auffidllen bis Volumen: IIl Art des Mischvorgangs: Mit Gas/Luft, Volumen = 0 mi

Konzentrat: in Glaser
Nr: 1 1St Typ: Type1@1 ml Volumen pro Glas: 1 ml
Abfillen Quantitativ: nein

1. Reinigung

Spllvolumen: 5ml Spllschritte: 1 x Losung aus Port: 7 (Aceton)

2. Reinigung

Spalvolumen: 5ml Spulschritte: 1 x Losung aus Port: 1 (Petrolether)

Bendstigte Zeit fiir dieses Beispiel: 35 Minuten
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Anhang 4: Flex-Methode

= =¥ = s — o VN e
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LCTech FreeStyle - Bericht zu Methoden: SPE_H53 -> EVA Datum: 17.09.2014 Zeit: 11:35:37

Name: H53_SPE_EVA_2014 fsh

SPE - Methode: Online ======= > EVA - Methode:
H53_SPE_2014 spe Hne S====ms H53_EVA_2014.evp
SPE:
SPE Saulentyp: LCTech_H53.col
Veridngerungs- spitze: nein
Verarbeitungsgeschwindigheit: Standard (organische LM)
Spilintensitat Standardspllzykius
Bei Laden und Waschen Maximaldruck Gberwachen: nein
Schritt: Laden Basistyp: Laden - Quantitativer Proben-Transfer nebeneinand Schritt - ID: 613
€ Velumen: 53ml Ansaug Geschwindigkeit: 15 mlimin Abgabe Geschwindigkeit: 10 mifmin
Glas Typ: Type_HS3@60 Wartezeit nach Dosierung: 0 sec. Wartezeit nach Schitt: 150 sec.
Abgabe: in Glaser Glasanzahi: 1
Glas Typ: Type_HS3@60
mit Nachspllen Nachspiivolumen: 3 ml MNachspiiwdh.: 1 x
Ansaug Geschwindigkeit: 20 mimin Abgabe Geschwindigkeit: 40 miimin Schiauchspiivolumen: 0.1 mi
Port: 1 (Petrolether)
Schritt: Trocknen Basistyp: Trocknen - Trocknung mit Stickstoff (ber defi Zeit Schritt - ID: 614
€ Trocknungszeit mit Stickstoff 5 sec. Abgabe: verbleibe an Ort und Stelle
Schritt: Waschen Basistyp: Waschen Schritt - ID: 615
£ Volumen: 2 mi Ansaug Geschwindigkeit: 20 mimin Abgabe Geschwindigkeit: 15 miimin Port: 1 (Petrolether)
Wiederholungen: 0
Wartezeit nach Dosierung: 0 sec. Wartezeit nach Schritt: 0 sec.
Trocknungszeit: 150 minAbgabe: verbleibe an Ort und Stelle
Schritt: Trocknen Basistyp: Trocknen - Trocknung mit Stickstoff Gber definierte Zeit Schritt - ID: 616
£ Trocknungszeit mit Stickstoff 10 sec. Abgabe: verbleibe an Ort und Stelle
EVA: Temperatur Wasserheizung 40 *C Temperatur Zapfenheizung 38 °C
Probenaufgabe: aus Glas / Glasem uber Probennadel und Schlauch in Kammer saugen, optional mit Nachspilen
Glasanzahl: 1 x Type_H53@60 Vakuum bei Aufsaugen: 300 mbar Maximalzeit Vakuumaufsaugen: 60 min.
mit Nachspiilen
Nachspilvolumen: 5 mi Spdlschritte: 2 x Losung aus Port: 1 (Petrolether)

Phase 1 - Konzentr. bis Schwelle: 1 mi

Vakuum absolut: 300 mbar

Spilvolumen nach Phase 1: 4 mi Spdlschritte: 1 x Losung aus Port: 1 (Petrolether)
Phase 2 - Konzentr. bis Schwelle: 1 ml

Vakuum absolut: 300 mbar

Spilvolumen nach Phase 2: 0 ml Spilschritte: 0 x Lésung aus Port: 1 (Petrolether)
Zeitiberwachung fir Vakuumprozess: nein

zur Trockene: nein

Abblasen Stickstoff: nein

Entnahme Aliquot: nein
Losemitteltausch: nein

Spilen, Auffillen und Transfer in Glaser:
Spilvolumen Ende: nein

Auffillen bis Volumen: lIl Art des Mischvorgangs: Mit Gas/Luft, Volumen = 0 mi

Konzentrat: in Glaser
Nr: 1 18t Typ: Type1@1 mi Volumen pro Glas: 1 ml

Abfullen Quantitativ: nein

1. Reinigung

Spllvolumen: 5mi Spllschritte: 1 x Losung aus Port: 7 (Aceton)

2. Reinigung

Spllvolumen: 5 ml Spllschritte: 1 x Losung aus Port: 1 (Petrolether)

Bendstigte Zeit flir dieses Beispiel: 55 Minuten
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