GC-MS-Analyse von Phthalaten: Vergleich der
Performance stationarer Phasen fur die Gaschromatografie

Von Dan Li, Rebecca Stevens und Chris English

Zusammenfassung

Phthalate sind in der Umwelt weit verbreitet und haben aufgrund ihrer potenziell schadlichen Auswirkungen fiir die menschliche
Gesundheit Beachtung gefunden. Der Nachweis und die Trennung von Phthalaten ist deshalb zu einer Notwendigkeit geworden.
Die Gaschromatografie ist eine effektive Methode zur Trennung von Phthalaten, die mit verschiedenen Detektionsverfahren wie
Elektroneneinfang (ECD), Flammenionisation (FID) und Massenspektrometrie (MS) gekoppelt werden kann. In der vorliegenden
Studie wurde die Methodenoptimierungssoftware Pro EZGC eingesetzt, um die optimalen stationdren Phasen und Bedingungen
fiir die GC-MS-Analyse von Phthalaten zu bestimmen. Die Trennung der Phthalate wurde auf sieben verschiedenen stationdren
Phasen verglichen: Rtx-440, Rxi-XLB, Rxi-5ms, Rtx-50, Rxi-35Sil MS, Rtx-CLPesticides und Rtx-CLPesticides2. In allen Fillen
wurden 18 EPA- und EU-gelistete Phthalate in weniger als 6 Minuten analysiert. Zusitzlich wurde eine erweiterte Liste von 37 Pht-
halaten unter Verwendung einer optimierten Methode in weniger als 40 Minuten analysiert. Sowohl Rtx-440, eine nur von Restek
erhiltliche Phase, als auch Rxi-XLB Saulen zeigten die beste Auflosung des komplexen Phthalat-Gemisches.

Einfiihrung

Phthalate werden in groflem Umfang als Weichmacher in unterschiedlichen Industrieprodukten verwendet. Einige Phthalate gel-
ten jedoch als endokrine Disruptoren [1] und werden mit einer Reihe von Problemen in Verbindung gebracht, darunter angebo-
rene Fehlbildungen [2], Bluthochdruck bei Kindern [3], durch Bluthochdruck hervorgerufene Herzerkrankungen wihrend der
Schwangerschaft [4], Atemwegsstorungen [5] und Fettleibigkeit [6]. Die Européische Union (EU) und die Umweltschutzbehorde
der Vereinigten Staaten (U.S. EPA) haben die Verwendung der schédlichsten Phthalate eingeschrankt (Tabelle I).

GC-MS ist eine hdufig verwendete Methode zur Analyse von Phthalaten, da sie einfach, schnell und kostengiinstig ist. Die
GC-MS-Methode liefert auflerdem massenspektrometrische Informationen und bietet damit eine leistungsstarke Gerateplattform
zur Identifikation der Phthalate. Die Verwendung einer GC-Séule mit guter Trennleistung ist wichtig, weil die massenspektromet-
rische Identifikation und die quantitative Bestimmung aufgrund der strukturellen Ahnlichkeiten der Phthalate schwierig sein kann.
So ist vielen Phthalaten ein Basispeak-Ion (m/z 149) gemeinsam, was die Identifikation und Quantifizierung von koeluierenden
Phthalaten erschwert. Gemische technischer Qualitat und Isomere machen das Problem noch komplizierter.

Eine kiirzlich verdffentlichte Abhandlung gibt einen Uberblick iiber die am haufigsten verwendeten GC- und LC-Saulen fiir die
Phthalat-Analyse [7]. Gemif der vorliegenden Literatur bietet die GC-MS eine bessere Auflosung fiir die Phthalat- Analytik als die
LC-MS. Die am hiaufigsten verwendeten GC-Séulen in absteigender Reihenfolge ihrer Beliebtheit sind 5er, XLB-, 35er, 17er, 50er
und ler Phasen. Die auf einer stationdren Phase erzielte Trennung lisst sich durch Anpassung der Geritebedingungen verbessern,
aber das kann im Labor ein zeitaufwindiges Verfahren sein. Mithilfe der Methodenoptimierungssoftware Pro EZGC lassen sich die
GC-Parameter (z. B. Tragergastyp, Flussrate, Temperaturprogramm, Sdulenabmessungen und Vorséule) schnell optimieren, um die
kiirzest mogliche Analysezeit fiir eine gegebene stationdre Phase zu realisieren. In dieser Untersuchung wurden fiir 37 Phthalate
(Tabelle IT) Bibliotheken fiir die folgenden sieben stationiren Phasen fiir das Pro EZGC-Programm erstellt: Rtx-440, Rxi-XLB, Rxi-
5ms, Rtx-50, Rxi-35Sil MS, Rtx-CLPesticides und Rtx-CLPesticides2. Diese stationdren Phasen wurden zur Analyse von sowohl
regulierten als auch unregulierten Phthalaten ausgewertet.
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Verwendete Chemikalien

Das Phthalatester-Gemisch fiir EPA-Methode 8061A von Restek (Art.-Nr. 33227), das 15 der gewiinschten Analyten in einer Konzen-
tration von jeweils 1000 ug/mL enthélt, wurde als primdrer Referenzstandard verwendet. Als interner Standard wurde Benzylbenzoat
(Art.-Nr. 31847) verwendet. Alle anderen Phthalat-Standards wurden von Chem Service bezogen.

Gerat

Die GC-MS-Analytik wurde auf einem Shimadzu QP2010 Plus GC-MS durchgefiihrt. Das Gerét war mit einer der sieben Restek-Sau-
len (je 30 m x 0.25 mm x 0.25 pm bzw. 0.20 pm fiir die Sdule Rtx-CLPesticides2) bestiickt. Die Windows-basierte Software Pro EZGC
wurde verwendet, um die optimalen Bedingungen fiir jede Sdule festzulegen. Anschlieflend wurden alle Sdulen direkt miteinander
verglichen, indem die Proben einheitlich unter genau den Bedingungen analysiert wurden, die die insgesamt beste Trennleistung
ergeben hatten. Dieser direkte Vergleich liefert ein besseres Verstandnis der Selektivitatsunterschiede zwischen den einzelnen Sdulen.
Detaillierte Saulenbeschreibungen und die experimentellen GC-MS-Parameter sind in den Tabellen I und III angegeben.

Probenvorbereitung

Die Standards wurden in Methylenchlorid gelost und verdiinnt. Standardlosungen wurden hergestellt mit 50 pg/mL (bzw. 80 pg/
mL fiir den internen Standard Benzylbenzoat). Wahrend der Probenvorbereitung wurde die Verwendung von Plastikteilen sorgsam
vermieden; alle Vorbereitungsarbeiten wurden mithilfe von Glasgeréten (Messkolben, Spritzen, Flaschchen usw.) durchgefiihrt.

Ergebnisse und Diskussion

Fir Phthalate, die von der EPA und der EU reguliert werden, wurde ein direkter Vergleich der Saulentrennleistung durchgefiihrt.
Retentionszeiten fiir Phthalate auf sieben verschiedenen Phasen wurden vom Pro EZGC-Programm unter identischen GC-Bedin-
gungen vorhergesagt. Die in Tabelle I gezeigten Bedingungen lieferten die insgesamt besten chromatografischen Ergebnisse von
allen Setups, die fiir die einzelnen Saulen optimiert worden waren. Als koeluierend wurden Substanzpaare mit einer Auflsung von
weniger als 1.5 definiert. Die Gesamtanalysezeit betrug weniger als 6 Minuten. Zur Bestdtigung der durch die Pro EZGC-Software
vorhergesagten Retentionszeiten wurden Chromatogramme fiir jede stationdre Phase unter den gleichen Bedingungen wie bei der
Software aufgenommen (Abbildung 1). Da die Sdulenlingen im Gegensatz zur Simulation nicht exakt 30 m betrugen, zeigten die
absoluten Retentionszeiten geringfiigige Abweichungen von den vorhergesagten Werten; die Elutionsreihenfolge und die koeluieren-
den Substanzpaare stimmten jedoch exakt mit den Vorhersagen iiberein. Die Sdulen Rtx-440, Rxi-XLB, Rtx-CLPesticides und Rxi-
35Sil MS erreichten Basislinientrennungen fiir alle EPA- und EU-gelisteten Phthalate. Die beiden Isomere des Bis[4-methyl-2-pentyl]
phthalats liefen sich auf keiner der sieben Phasen trennen. Die Elutionsreihenfolge auf den Sdulen Rtx-440, Rxi-XLB, Rtx-CLPesti-
cides und Rxi-5ms war vergleichbar.

Auf den Phasen Rxi-35Sil MS und Rtx-50 wurden Unterschiede in der Elutionsreihenfolge beobachtet. Insbesondere énderte sich die
Elutionsreihenfolge von vier Paaren von Phthalaten auf der Phase Rxi-35Sil MS, darunter die Isomere Bis(2-methoxyethyl)phthalat/
Bis(4-methyl-2-pentyl)phthalat (Peaks 6 und 7/8), Bis(2-ethoxyethyl)phthalat/Di-n-pentylphthalat (Peaks 9 und 10), Butylbenzyl-
phthalat/Hexyl-2-ethylhexylphthalat (Peaks 12 und 13) und Bis(2-butoxyethyl)phthalat/Bis(2-ethylhexyl)phthalat (Peaks 14 und 15).

Die Saulen mit den Phasen Rtx-440 und Rxi-XLB zeigten die insgesamt beste Trennleistung unter diesen Bedingungen. Peaks, die
auf anderen Phasen koeluierten, wurden auf Rtx-440- und Rxi-XLB-Sdulen gut aufgeldst. Zu den Paaren, die auf anderen Pha-
sen nicht aufgelost wurden, gehoren Bis(2-ethylhexyl)phthalat und Dicyclohexylphthalat (Peaks 15 und 16) auf der Rxi-5ms-Saule,
Bis(2-ethylhexyl)phthalat und Butylbenzylphthalat (Peaks 15 und 12) auf der Rtx-50-Sdule und Bis(2-methoxyethyl) und Bis[4-
methyl-2-pentyl]phthalat (Peaks 6 und 7,8) sowie Bis(2-ethoxyethyl)phthalat und Di-n-pentylphthalat (Peaks 9 und 10) auf der
Rtx-CLPesticides2-Saule. In Isomerengemischen technischer Qualitit konnen Isomerengruppen wie Diisononylphthalat und Di-
isodecylphthalat (Peaks 18 und 19) identifiziert werden, aber es ist nicht moglich, jedes einzelne Isomer innerhalb einer Gruppe
vollstindig aufzul6sen. Zum Gliick gibt es eindeutige Ionen zur Identifikation und zur quantitativen Bestimmung, z. B. m/z 293 fiir
Diisononylphthalat und m/z 307 fiir Diisododecylphthalat (Abbildung 1).

Ein umfassenderer Vergleich der sieben stationdren Phasen wurde fiir die Trennung von 37 Phthalaten (insgesamt 40 Peaks, ein-
schlieSlich dreier Isomere) anhand der von der Pro EZGC-Software vorhergesagten Retentionszeiten durchgefiihrt (Tabelle II). Die
in Tabelle IIT angegebenen GC-Parameter ermdglichten die Trennung von 34 der 40 Peaks auf sowohl den Rtx-440- als auch den Rxi-
XLB-Séulen in weniger als 40 Minuten und die beiden Phasen fithrten zu unterschiedlichen Koelutionen. Das Chromatogramm der
Rtx-440-Sdule wurde erfasst und ist in Abbildung 2 dargestellt. Fiir einige Paare, die nicht basisliniengetrennt werden konnten, war
die Auflésung dennoch ausreichend fiir eine qualitative Analyse. Es gibt keinen einzigen Satz von Bedingungen, der fiir alle Phasen
optimal ist. Das Programm mit den insgesamt besten Ergebnissen in puncto Geschwindigkeit und Zahl der aufgelosten Peaks wurde
fir den direkten Sdulenvergleich ausgewéhlt. Analytiker konnen die Bedingungen fiir ihre spezifischen Substanzlisten unter Verwen-
dung des Pro EZGC-Programms optimieren. Aufgrund der Analysegeschwindigkeit insgesamt und der hohen Trennscharfe fiir die
Zielanalyten empfehlen wir die Verwendung der Phasen Rtx-440 und Rxi-XLB zur GC-MS-Analyse von Phthalaten.
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Tabelle I: Vorhergesagte Elutionszeiten fir regulierte Phthalate auf verschiedenen GC-Saulen von Restek

Saule: 30 m x 0.25 mm x 0.25 pm (0.20 pm fiir die Rtx-CLPesticides2-Saule)
Konstante Lineargeschwindigkeit: 66.7 cm/sec
Ofen: 200 °C (0.5 min), auf 330 °C (320 °C fiir Rtx-50) mit 30 °C/min (1 min)

Retentionszeit (min)

. Rtx- . . . Rtx-
Rtx-440 | Rxi-XLB .. Rxi-35SilMS | Rtx-50 | Rxi-5ms L.
P:‘ark- Bezeichnung Gelistetin (Art.-Nr. = (Art.-Nr. CI.(I;eritl_cNuries (Art.-Nr. (Art.-Nr. | (Art.-Nr. CL?:::lf;ﬂesz CAS-Nr. Reinheit
g won) | by G 13823) | 10523) | 13423) rivieg
1 Dimethylphthalat* o §961.A’ 128 | 116 114 129 146 | 110 123 131113 Rein
riority
. . EPA 8061A, )
2 Diethylphthalat pA Prority FU | 15 139 133 155 113 130 147 84-66-2 Rein
3 Benzylbenzoat Interner Standard 211 1.87 1.56 211 231 1.70 1.88 120-51-4 Rein
4 Diisobutylphthalat* EPA 8061A 2.25 2.04 188 221 234 191 2.10 84-69-5 Rein
5 Di-n-butylphthalat* EPA 80614, 258 | 23 210 253 260 | 211 238 84-T4-2 Rein
EPA Priority
6 Bis(2-methoxyethyl)phthalat* EPA 8061A 2.4 2.48 2.26 2.86 310 221 2.63 117-82-8 Rein
7 Bis(4-methyl-2-pentyl) EPA 8061A 285 262 237 271 283 | 250 264 84-63-9 Rein
phthalat-Isomer 1
8 Bis(4-methyl-2-pentyl) EPA 8061A 286 | 263 237 212 284 | 251 265 84-63-9 Rein
phthalat-lsomer 2
9 | Bis(2-methoxyethyl)phthalat* |  EPA8061A 3.08 2.80 251 313 333 2.59 2.90 605-54-9 Rein
10 Di-n-pentylphthalat* EPA 8061A 3.6 291 258 3.08 321 211 2.89 131-18-0 Rein
1 Di-n-hexylphthalat* EPA 8061A 373 3.46 3.07 361 369 | 325 342 84-75-3 Rein
. EPA 8061A, )
12 Butylbenzylphthalat EPA Priority, EU 3.85 3.56 312 3.93 413 330 3.63 85-68-7 Rein
13 | Hexyl-2-ethylhexylphthalat EPA 8061A 3.98 312 3.29 3.83 3.92 352 3.66 75673-16-4 Teéﬂ:l'ftg't‘e
14 | Bis(2-butoxyethylphthalat* EPA 8061A 412 3.82 3.39 4.08 421 | 360 385 117-83-9 Rein
15 | Bis(2-ethylhexylphthalat* EPA 8061A 421 3.95 352 4.05 412 | 382 391 117-817 Rein
. . EPA 8061A, . )
16 Dicyclohexylphthalat EPA Priority, EU 433 4.04 3.55 442 4.58 3.18 4.08 84-61-7 Rein
. . EPA 8061A, o )
7 Di-n-octylphthalat EPA Priority EU | 70 450 3.97 459 462 | 424 439 117-84-0 Rein
18 Diisononylphthalat EU 5.10 4.84 4.23 484 484 | 450 4.6k 68515-48-0 | lsomerengermisch
19 Diisodecylphthalat EU 5.20 4.95** 442 5.01 5.18 471 4.90 26761-40-0 | Isomerengemisch
20 Dinonylphthalat* EPA 8061A 526 | 4.95% 439 5.04 5.10 472 4.83 84-T6-4 Rein

Hinweis: Die Schattierung zeigt koeluierende Peaks an (Rs<1.5). Fiir die einzelnen Saulen zeigen unterschiedliche Schattierungsfarben unterschiedliche Koelutionspaare an.
*Diese Verbindungen sind im Phthalatester-Gemisch von Restek fiir die EPA- Methode 8061A enthalten (Art.-Nr. 33227).
**Peaks 19 und 20 sind nicht isobar und kénnen durch Selected lon Monitoring (SIM) getrennt werden.

Obwohl GC-MS im allgemeinen die bevorzugte Methode ist, da sie eindeutigere Informationen liefert, lassen sich Phthalate auch
mithilfe von GC-ECD erfolgreich analysieren. EPA 8061A ist eine Methode, die zur Identifikation und zur quantitativen Bestimmung
von Phthalaten in wiéssrigen und festen Matrices mithilfe einer parallelen Sdulenkonfiguration und zwei Elektroneneinfangdetekto-
ren (ECDs) verwendet wird [8]. Rtx-440 und Rxi-35Sil MS-Séulen sind ideal fiir eine Konfiguration mit zwei parallelen Saulen. Mit-
hilfe der Pro EZGC-Software lieflen sich geeignete Analysebedingungen fiir die Rtx-440-Saule schnell bestimmen, und die Rxi-35Sil
MS-Séule diente dann aufgrund der beobachteten Anderungen in der Elutionsreihenfolge als ausgezeichnete Bestitigungssaule. Die
GC-ECD-Bedingungen lassen sich unter Verwendung des kostenlosen online EZGC-Method Translators von Restek leicht aus den
in Tabelle IIT gezeigten GC-MS-Methoden ableiten; ersatzweise finden Sie optimierte GC-ECD-Geréteparameter und Beispielschro-
matogramme auch unter http://blog.restek.com/?p=17388 [9].
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Tabelle II: Vorhergesagte Elutionszeiten fiir Phthalate (erweiterte Liste) auf verschiedenen GC-Sdulen von Restek

Saule: 30 m x 0.25 mm x 0.25 pm (0.20 pm fiir die Rtx-CLPesticides2-Saule)

Konstante Lineargeschwindigkeit: 48 cm/sec
Ofen: 150 °C (0.8 min), auf 200 °C mit 5 °C/min, auf 275 °C mit 3 °C/min (2 min)

Peak-
Nr.

14

15

16

g

18

19

20

21

22

23

24

25

26

21

28

i
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Bezeichnung

Dimethylphthalat*

Dimethylisophthalat

Diethylphthalat*

Benzylbenzoat
Diisobutylphthalat*
Di-n-butylphthalat*

Bis(2-methoxyethyl)
phthalat*

Bis(4-methyl-2-pentyl)
phthalat-Isomer 1*

Bis(4-methyl-2-pentyl)
phthalat-Isomer 2*

Bis(2-ethoxyethyl)phthalat*
Di-n-pentylphthalat*

Butylcyclohexylphthalat

Butyl-2-ethylhexylphthalat
Di-n-hexylphthalat*

Butyloctylphthalat

Butylbenzylphthalat*

Hexyl-2-ethylhexylphthalat

Butylisodecylphthalat

Bis(2-ethylhexyl)
hexahydrophthalat
Bis(2-n-butoxyethyl)
phthalat*
Dicyclohexylphthalat*

Bis(2-ethylhexyl)phthalat*
Butyl-n-decylphthalat

Diphenylphthalat

Bis(4-methylcyclohexyl)
phthalat-Isomer 1

Bis(4-methylcyclohexyl)
phthalat-Isomer 2

Hexylisodecylphthalat

Benzyl-2-
ethylhexylphthalat

Gelistet in

EPA 8061A,
EPA Priority

EPA 8061A,
EPA Priority,
EU

Interner
Standard

EPA 8061A

EPA 8061A,
EPA Priority

EPA 8061A

EPA 8061A

EPA 8061A

EPA 8061A

EPA 8061A

EPA 8061A

EPA 8061A,
EPA Priority,
EU

EPA 8061A

EPA 8061A

EPA 8061A,
EPA Priority,
EU

EPA 8061A

Rtx-440
(Art.-Nr.
12923)

4,606

5.491

6.537

9.931

11.185

13.152

14.343

15.192

15.350

16.910

17.454

19.452

19.823
22138

22338

22.199

24404

24,632

25.066

25.601

26.651

26.692
21.362
21.987

28.003

29.002

29.176

29.7191

Rxi-XLB
(Art.-Nr.
13123)

3.924

4,690

5.642

8.667

10.029

11.850

12.7184

13.754

13.828

15.132

15.880

17.689

18.112
20.219

20.557

20.783

22.668

22.193

23.389

23.563

24,495

24845
25.268
25112

25.922

26.993

21271

21181

Rxi-5ms
(Art.-Nr.
13423)

3.294

3.85

4.762

N/A

8.811

10.405

11.045

12.47

12.55

13.199

13.856

15.478

16.174
17.984

18.136

18.029

20.266

20.392

21.254

20.930

21171

22.585
22.657
22.312

23.016

23.816

24:.523

24747

Rtx-50
(Art.-Nr.
10523)

5.912

6.35

7.809

11.099

11.817

14.031

17.095

15.184

15.217

19.063

17.974

21.19

20.062
22152

22.37

25.365

24,110

24220

23.089

26.746

28.989

25.903
26.888
32211

29.547

30.345

28.189

31.498

Rxi-35Sil MS

(Art.-Nr.
13823)

4.902

5.498

6.785

N/A

11.008

13.094

15.424

14454

14.542

17.59

17.128

19.843

19.238
21.469

21.668

23.182

23.500

23.685

23.063

25.647

21671

25.458
26.410
30.170

28.476

29.400

21,965

30.216

Rtx-
CLPesticides
(Art.-Nr. 11123)

3.75

4174

5.24

6.725

9.101

10.481

11.54

12.166

12.233

13.186

13.588

14.979

15.566
17.215

17.344

17.384

19.126

19.424

19.142

19.849

20.530

21.135
21.404
21.614

21.677

22.604

23.224

23.219

Rtx-
CLPesticides2
(Art.-Nr. 11323)

4.334

4793

6.106

8.583

10.333

12.029

13.7125

13.825

13.906

15.875

15.768

17.96

17.958
19.829

20.009

21.128

22.049

22.22

21.961

23.533

24.792

24.048
24471
26.473

25.923

26.739

26.336

21.594

CAS-Nr.

131-11-3

1459-93-4

84-66-2

120-51-4

84-69-5

84-T4-2

117-82-8

84-63-9

84-63-9

605-54-9

131-18-0

84-64-0

85-69-8

84-75-3

84-78-6

85-68-1

75673-
16-4

42343-
36-2

84-T1-9

117-83-9

84-61-7

117-81-1

89-19-0

84-62-8

59-43-8

59-43-8

61702-
81-6

21215-22-1

Reinheit

Rein

Rein

Rein

Rein
Rein

Rein

Rein

Rein

Rein

Rein

Rein

Technische
Qualitat

Technische
Qualitat

Rein

Technische
Qualitdt

Rein
Technische

Qualitit

Technische
Qualitdt

Rein

Rein

Rein

Rein

Technische
Qualitdt

Rein

Isomeren-
gemisch

Isomeren-
gemisch

Technische
Qualitat

Technische
Qualitdt



(Fortsetzung von Seite 4)
Tabelle lI: Vorhergesagte Elutionszeiten fiir Phthalate (erweiterte Liste) auf verschiedenen GC-Saulen von Restek
Séule: 30 m x 0.25 mm x 0.25 pm (0.20 pm fiir die Rtx-CLPesticides2-Saule)

Konstante Lineargeschwindigkeit: 48 cm/sec
0Ofen: 150 °C (0.8 min), auf 200 °C mit 5 °C/min, auf 275 °C mit 3 °C/min (2 min)

Peak- Rtx-440 Rxi-XLB Rxi-5ms | Rtx-50 | Rxi-35Sil MS Rtx- Rtx-
N Bezeichnung Gelistet in (Art.-Nr. (Art.-Nr. (Art.-Nr. | (Art.-Nr. (Art.-Nr. CLPesticides CLPesticides2 CAS-Nr. Reinheit
: 12923) 13723) 13423) 10523) 13823) (Art.-Nr.11123) | (Art.-Nr.11323)
29 | Bisti-methylycoheny) - 20964 | 28034 | 24617 31189 | 30285 23,498 21559 59-43-8 | someren-
phthalat-Isomer 3 gemisch
30 | Bis(2-ethylhexyl)isophthalat — 30.132 28.037 25.684 | 28133 28.243 23.907 26.648 137-89-3 Rein
3 | Dis@-{ethouyethonethyl - 30233 28436 | 24879 | 2942 | 31252 23.995 28.681 lrgs | rechnische
phthalat Qualitat
EPA 8061A,
32 Di-n-octylphthalat* EPA Priority, 31.562 29.626 26.796 | 30.475 30.328 24.915 28.455 117-84-0 Rein
EU
Technische
3 n-Hexyldecylphthalat — 31.680 29.748 26.878 | 30.788 30.450 24994 28.566 25724-58-T Qualitit
34 Diphenylisophthalat — 32.362 29.850 N/A 34.707 32.396 25.114 29.437 Th4-45-6 Rein
35 Dibenzylphthalat — 33.234 30.725 21.141 37396 35312 25.501 31.359 523-31-9 Rein
" Isomeren-
36 Diisononylphthalat EU 33.684 31.802 28.779 | 32.500 32.708 21.391 30.811 68515-48-0 gemisch
37 Di-n-octylisophthalat — 34.483 32.463 29.168 32.035 N/A 21223 30.388 4654-18-6 Rein
" Isomeren-
38 Diisodecylphthalat EU 35.775 33.792 30.876 | 35.041 N/A 29.11 32.169 26761-40-0 gemisch
39 Dinonylphthalat* EPA 8061A 36.159 34.103 30.994 | 34.609 34.705 28.867 32.604 84-T6-4 Rein
Technische
40 n-Octyl-n-decylphthalat — 36.182 34.170 30.961 @ 34.664 347 28.861 32.628 119-07-3 Qualitit
Hinweis: Die Schattierung zeigt koeluierende Peaks an (Rs<1.5). Fiir die einzelnen Saulen zeigen unterschiedliche Schattierungsfarben unterschiedliche Koelutionspaare an.
*Diese Verbindungen sind im Phthal Gemisch von Restek filr die EPA- Methode 8061A enthalten (Art.-Nr. 33227).
Tabelle lll GC-MS-Parameter
Parameter Werte fiir EPA & EU-Listen Werte fiir erweiterte Liste
Injektortemperatur (°C) 280 280
Injektionsvolumen (pL) 1.0 1.0

Liner

Ofen Temperaturprogramm
Trdgergas: He
Split-Verhaltnis

Detektor

Modus:

Temp. Transferline:
Scanereigniszeit
Analysatortyp:
lonenquellentemperatur:
Losemittelausblendung:
Tuning-Typ:
lonisierungsmodus:

*320 °C fiir Rtx-50

Restek Premium 3.5mm Precision Liner mit Glaswolle (Art.-Nr. 23320.1)
200 °C (0.5 min), auf 330 °C* mit 30 °C/min (1 min)
Konstante Lineargeschwindigkeit: 66.7 cm/sec bei 200 °C (3 mL/min**)
20:1
MS
Vollscan (59-400)
300°C
0.1sec
Quadrupol
280°C
0.9 min
PFTBA
El

Restek Premium 3.5mm Precision Liner mit Glaswolle (Art.-Nr. 23320.1)
150 °C (0.8 min), auf 200 °C mit 5 °C/min, auf 275 °C mit 3 °C/min (2 min)
Konstante Lineargeschwindigkeit: 48 cm/sec bei 150 °C (1.6 mL/min)
20:1
MS
Vollscan (59-400)
300°C
0.1sec
Quadrupol
280°C
2.5min
PFTBA
El

**3 mL/min ist fiir manche Gerate moglicherweise zu hoch. Konsultieren Sie das Betriebshandbuch lhres Gerats vor der Programmierung.
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Schlussfolgerung

Die sieben am héufigsten verwendeten GC-Sdulen fiir die Analyse von Phthalaten wurden mithilfe der Pro EZCG-Software, eines Tools
zur flexiblen und einfachen GC-Optimierung, direkt verglichen. Die tiberlegene Selektivitdt und Trennleistung der Sdulen Rtx-440
und Rxi-XLB ergab schnelle Analysezeiten fiir sowohl die regulierten als auch die Phthalate der erweiterten Liste. Mit guter Auflgsung,
hohen maximalen Betriebstemperaturen (340 °C fiir Rtx-440 und 360 °C fiir Rxi-XLB [Tabelle IV]) sowie minimalem Saulenbluten sind
die Sdulen Rtx-440 und Rxi-XLB die bevorzugte Wahl fiir die Analyse von Phthalaten mithilfe der GC-MS. Bei Verwendung eines GC-
ECD Systems anstelle der GC-MS wird eine Konfiguration mit den beiden Séulen Rtx-440 und Rxi-35Sil MS empfohlen.

Tabelle IV: Maximaltemperaturen

Rix-440 Rxi-XLB Rxi-5ms Rtx-50 Rxi-35Sil MS Rtx-CLPesticides Rix-CLPesticides2

(Art.-Nr. (Art.-Nr. (Art.-Nr. (Art.-Nr. (Art.-Nr. (Kat.-Nr, 11123) (Kat.-Nr, 11323)

12923) 13723) 13423) 10523) 13823) e o
Maximaltemperatur (°C) 340 360 350 320 360 340 340
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Abbildung 1: EPA- und EU-gelistete Phthalate und der interne Standard (Benzylbenzoat) sind im Scanmodus und
im SIM-Modus (m/z 293 bzw. m/z 307) fiir sieben verschiedene stationdre GC-Phasen angezeigt (Bedingungen sind
in Tabelle Il angegeben).

Rtx-440
Peaks Peaks
1. Dimethylphthalat 11. Di-n-hexylphthalat
2. Diethylphthalat 12. Butylbenzylphthalat
3. Benzylbenzoat 13. Hexyl-2-ethylhexylphthalat
&4, Diisobutylphthalat 14. Bis(2-butoxyethyl)phthalat
5. Di-n-butylphthalat 15. Bis(2-ethylhexyl)phthalat
6. Bis(2-methoxyethyl)phthalat 16. Dicyclohexylphthalat
T. Bis(4-methyl-2-pentyl)phthalat-Isomer 1 17. Di-n-octylphthalat
8. Bis(4-methyl-2-pentyl)phthalat-Isomer 2 18. Diisononylphthalat
9. Bis(2-ethoxyethyl)phthalat 19. Diisodecylphthalat
10. Di-n-pentylphthalat 20. Dinonylphthalat
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Abbildung 1 Fortsetzung
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Abbildung 1 Fortsetzung

Rxi-35Sil MS
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Abbildung 1 Fortsetzung
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Abbildung 2: Die Substanzen aus der erweiterten Phthalat-Liste (50 pg/mL) wurden im Scanmodus auf einer Rtx-
440-Saule getrennt (Bedingungen sind in Tabelle Ill angegeben).

Peaks Peaks
1. Dimethylphthalat 21. Dicyclohexylphthalat
2. Dimethylisophthalat 22. Bis(2-ethylhexyl)phthalat
3. Diethylphthalat 23. Butyl-n-decylphthalat
4. Benzylbenzoat 24. Diphenylphthalat
5. Diisobutylphthalat 25. Bis(4-methylcyclohexyl)phthalat-Isomer 1
6. Di-n-butylphthalat 26. Bis(4-methylcyclohexyl)phthalat-lsomer 2
T. Bis(2-methoxyethyl)phthalat 21. Hexylisodecylphthalat
8. Bis(4-methyl-2-pentyl)phthalat-Isomer 1 28. Benzyl-2-ethylhexylphthalat
9. Bis(4-methyl-2-pentyl)phthalat-Isomer 2 29. Bis(4-methylcyclohexyl)phthalat-Isomer 3
10. Bis(2-ethoxyethyl)phthalat 30. Bis(2-ethylhexyl)isophthalat
11. Di-n-pentylphthalat 31. Bis(2-(ethoxyethoxy)ethyl)phthalat
12. Butylcyclohexylphthalat 32. Di-n-octylphthalat
13. Butyl-2-ethylhexylphthalat 33. n-Hexyldecylphthalat
14. Di-n-hexylphthalat 34. Diphenylisophthalat
15. Butyloctylphthalat 35. Dibenzylphthalat
16. Butylbenzylphthalat 36. Diisononylphthalat
17. Hexyl-2-ethylhexylphthalat 37. Di-n-octylisophthalat
18. Butylisodecylphthalat 38. Diisodecylphthalat
19. Bis(2-ethylhexyl)hexahydrophthalat 39. Dinonylphthalat
20. Bis(2-n-butoxyethyl)phthalat 40. n-Octyl-n-decylphthalat
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RESTEK

Pure Chromatography

Haben Sie Fragen dazu? Wir freuen uns, von Ihnen zu horen (Tel. 06172 2797-0,
info.de@restek.com)
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