
                                                                                                                                                         

 

Schnelle GCMS Analytik von 56 EPA VOC Verbindungen mit Headspace- 

Splitless und eTrap  

 

Ziel: 

Ziel der Applikation ist die deutliche Verkürzung der chromatographischen Laufzeit und damit ein 

höherer Probendurchsatz/Tag, unter Beibehaltung des vorhandenen technischen/analytischen 

Equipments.  

Ausgangspunkt: 

Ausgangspunkt bei der Erstellung dieser Applikation ist eine etablierte VOC-GCMS-Methode mit 

einer chromatographischen Laufzeit von ca. 20 min. Die Analytik wird mit einem GCMS-System 5977 

der Firma Agilent sowie einem PAL RTC-Probengeber der Firma CTC durchgeführt. Bei der 

verwendeten Kapillarsäule handelt es sich um eine DB-624, 30 m Länge, ID 0,25 mm und 1,4 µm 

Filmdicke. Das  Ofen- Temperaturprogramm reicht von 40°C bis 260°C. Die Re-Fokussierung der 

verlustfreien Splitlos-Injektion von 1 ml der Headspace-Luft wird bei -20°C mit der Chromtech "eTrap 

Plus" ermöglicht. 

 Optimierung: 

Da entsprechend der Zielvorgabe keine zusätzliche analytische Hardware hinzu kommen 

sollte, wurde hauptsächlich an Ofen-Temperaturprogramm, Injektion und Re-Fokussierung 

der Probe mittels "eTrap Plus" experimentiert.  

Ergebnisse:  

Durch die Erhöhung der Ofen-Starttemperatur von 40°C auf 100°C kann die Retentionszeit 

des 1,2,3-Trichlorbenzols (zuletzt eluierende Komponente im Chromatogramm) von 16,5 min 

auf 5,5 min reduziert werden, ohne dass dadurch die Signal-Qualität der früh eluierenden 

Komponenten wie Vinylchlorid oder Chlormethan in Mitleidenschaft gezogen wird. Nach wie 

vor werden auch bei diesen, sehr flüchtigen Substanzen, scharfe und gut auswertbare 

Signale erreicht. Grund dafür ist, dass die Substanzen nach erfolgter splitloser Injektion in 

der eTrap bei -25°C refokussiert werden und anschließend, durch schnelles Aufheizen der 

Trap, als scharfe Bande zurück auf die 100°C heiße Säule transferiert werden. Der Umstand, 

dass sich die eTrap außerhalb des heißen Ofens befindet, ist dabei von entscheidender 

Bedeutung, da sie unabhängig von der momentanen Ofentemperatur betrieben werden 

kann und keinerlei cryogene Medien wie flüssigen Stickstoff oder Kohlendioxid benötigt. 

Der Probendurchsatz kann nach Durchführung dieser Maßnahmen verdreifacht werden, es 

kann ca. alle 6 Minuten eine Injektion erfolgen. Da die Inkubationszeit dieser Applikation ca. 

10 min dauert, wird mit dem 6-Port Agitator des CTC-PALs "überlappend" inkubiert, sodass 

sich keine Wartezeit für die nächst mögliche Injektion ergibt.  



 

Abb.1:  TIC Chromatogramm 56 EPA-VOCs 

 

Die nachfolgenden Bilder verdeutlichen anhand einiger ausgewählter Analyte Signal-Qualität 

und chromatographische Auflösung bei Verwendung der Chromtech eTrap Plus trotz sehr 

schneller Retentionszeiten: 

 

Abb.2:  RT: 1,530 min   Vinylchloride    m/z= 62 



 

Abb.3:  RT: 3,637 min  Chlorobenzene  m/z= 112 

 

 

Abb.4:  RT: 3,661 min  m-Xylole  m/z= 91 

              RT: 3,703 min  p-Xylole  m/z= 91               

              RT: 3,879 min  o-Xylole  m/z= 91 



 

Abb.5:  RT: 4,550  1,4-Dichlorobenzene  m/z=146 

              RT: 4,585  1,3-Dichlorobenzene  m/z=146 

              RT: 4,736  1,2-Dichlorobenzene  m/z=146 

 

 

Abb.6:  RT: 5,404  Naphthaline  m/z= 128 



 

 

Abb.7:  RT: 5,311  1,2,4-Trichlorobenzene m/z= 180  

              RT: 5,481  1,2,3-Trichlorobenzene m/z= 180 

 

 

Folgende Tabelle zeigt alle gemessenen Komponenten mit Retentionszeit und Target Ion 

 


