GERSTEL Aktuell Innovation

Automatisierte Gasmaus-Analytik

Autosampler
der besonderen Art

Die Analyse von Proben aus Gasmausen ist herkommlicherweise
sehr aufwandig. Die in der Regel manuelle Vorgehensweise setzt
eine gewisse routinierte Handhabung voraus, will man sichere

und reproduzierbare Ergebnisse in tiberschaubarer Zeit erzielen.
Dauerhaft erstklassige Resultate auf denkbar einfache Weise liefert

das GERSTEL-PressureEquilibrationSystem (PES), der weltweit erste

Andreas Koblitz bestiickt das GERSTEL-PES

Koln GmbH, einem der fithrenden

Hersteller petrochemischer Produk-
te und erdélbasierter Spezialchemikalien.
Rund 30 bis 40 Gasméuse finden jeden Tag
den Wegin die Hinde der Analytiker. Dabei
handelt es sich meistens um Proben, deren
Analyse selten lange warten kann, da das
Messergebnis entscheidend ist, ob ein Pro-
dukt weiterverarbeitet oder an den Kunden
ausgeliefert werden kann.

Die Analyse der in den Gasmausen ge-
sammelten Proben erfolgt mittels der Gas-
chromatographie, die Probenaufgabe in der
Regel manuell. ,,Ein aufwéndiges Prozede-
re®, beklagt Andreas Koblitz, bei INEOS
Teamleiter der Sonderanalytik, und be-
schreibt kurz die kritische Phase der Pro-
benaufgabe: Uber einen Kunststoffschlauch
wird die Gasmaus mit der Probenschleife
des GC verbunden. Um den fliichtigen In-
halt moglichst frei von Verschleppungen
analysieren zu konnen, wird zunichst die
Probenschleife des GC-Systems evakuiert
und anschlieflend durch langsames Off-
nen des Gasmaushahns mit Probe geflutet.
»Bereits bei diesem, offensichtlich trivialen
Prozedere, treten die grofiten Schwierigkei-
ten auf, bilanziert der Teamleiter.

Hintergrund: Die Menge der aufgege-
benen Probe ist direkt proportional zum
Druck; je nach dem, ob nur die Spurenver-
unreinigungen oder das gesamte Spektrum
der enthaltenen fliichtigen Komponenten
analysiert werden soll, wird ein Druck von
80 Millibar oder dariiber eingestellt. Diesen
vergleichsweise niedrigen Wert von Hand
einzustellen, erfordere Erfahrung und ei-
niges Fingerspitzengefiihl, betont Andreas
Koblitz. Newcomer im Job brauche schon
mal fiinf, sechs Versuche, bis es klappt,
und selbst erfahrenen Anwendern gelinge
die Analyse haufig erst im zweiten Anlauf.
»Das ist schon eine regelrechte Gedulds-
probe’, weis der Teamleiter.

Von Effizienz kann da also keine Re-
de sein. Wie sich herausgestellt hat, erweist
sich das unterschiedliche Offnen des Gas-
maushahns obendrein als Schwachpunkt,
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erkldrt Koblitz, weil vor allem mehr Leicht-
als Hochsieder in die Probenschleife iiber-
treten, was das Ergebnis noch verfilschen
kann. Seit Einfithrung des PressureEquili-
brationSystem (PES) jedoch, das nach An-
regung von Andreas Koblitz bei GERSTEL
entwickelt und zur Marktreife gefithrt wur-
de, verlduft die Analyse des Gasmausinhalts
ohne diese Schwierigkeiten: vollstandig au-
tomatisiert, sicher und mit stets reprodu-
zierbaren Ergebnissen; die Zahl moglicher
Fehlerquellen wurde auf einem Minimum
reduziert, der Arbeitsablauf erleichtert und
vereinfacht.

»Das GERSTEL-PES basiert auf einer
ausgekliigelten Ventilschaltung und Elekt-
ronik, die in den GERSTEL-Controller 505
integriert wurde, und erméglicht die au-
tomatisierte Analyse von bislang vier Gas-
mausen’, erklart Dirk Bremer, der Leiter der
Entwicklungsabteilung bei GERSTEL. Ge-
steuert wird das PES von einer Software, die
GERSTEL eigens entwickelt hat und die -
im Fall von INEOS - vollstandig in die Va-
rian-Galaxie-Software integriert wurde; bei
dem angeschlossenen GC handelt es sich
um das Modell CP 3800 von Varian (das
PES kann an alle handelsiiblichen GCs an-
geschlossen werden). ,,Die Gasmause wer-
den tiber einen Kunststoffschlauch mit dem
System verbunden (im Test befinden sich
derzeit auch spezielle, in der HPLC ge-
brauchliche Peek-Kapillaren), der Anwen-
der stellt am Rechner seine individuell er-
forderlichen Analysenparameter ein und
alles weitere, ibernimmt die Steuersoft-
ware’, freut sich Dirk Bremer.

Im Fall der INEOS werden die PES-
Systeme vor dem Start der Analyse soft-
waregesteuert dreimal mit Probe gespiilt.
Dabei wird jedesmal das gesamte Injekti-
onssystem evakuiert und mit Probe gefiillt.
Danach wird das Sytem erneut evakuiert
und die Probenschleife softwaregesteuert
mit Probe gefiillt. Dabei wird die Proben-
schleife nicht wie bisher einfach geflutet,
sondern mit einem prézisen Druckgradi-
enten von 150mbar/min auf den zur Ana-
lyse benotigten Aufgabedruck gebracht.

kommerzielle Autosampler fir die Gasmaus-Analytik.

Der Inhalt von bis zu 40 solcher Gasméuse (Foto:
Klaus Hofmann GmH) wird t&glich im GC-Labor von
INEOS analysiert

Arbeiteten bei der Entwicklung des PES eng zusammen:
GERSTEL-Entwicklungsleiter Dirk Bremer (li.) und der
bei INEQS fiir analytische Spezialitdten zustindige
Teamleiter Andreas Koblitz

Dieser Aufgabedruck ist als Injektions-
menge in der Analysenmethode hinterlegt
und kann bei Bedarf vor der Injektion ver-
andert werden.Wihrend der Analyse wird
das PES-System mehrfach (methodenab-
héngig) mit Helium gespiilt, um einerseits
eine Verschleppung in die nachste Probe zu
verhindern, andererseits das System fiir die
Analyse vorzubereiten.

Seit sie das GERSTEL-PES im Einsatz
hitten, sagt der Teamleiter von INEOS, ge-
stalte sich die Analyse der Gasmause effi-
zient, sicher und reproduzierbar. ,Wir sind
in der Lage, Druckgradienten einzustellen
und unterschiedliche Gasproben hinterei-
nander weg zu vermessen und mit qualita-
tiv hochwertigen und sicheren Resultaten
aufzuwarten. Besser geht’s nicht.“
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