LC-GC - Moderne Kopplungstechnik

Die komplexen Fragestellungen der heutigen Lebensmittelanalytik stellen immer hohere Anspriiche an die eingesetzten
Analysentechniken. Eine Kopplung von verschiedenen chromatographischen Trennmethoden, wie sie in den vergangenen
Jahren vielfach Einzug in moderne Analysenlabore gehalten hat, fihrt hierbei durch Verbindung der Vorteile verschiedener
Trenntechniken zu einer gesteigerten Leistungsfahigkeit.

LC-GC steht fiir
die Online-Kopp-
lung der chroma-
LC I tographischen
Trenntechniken

' Hochleistungsflus-
sigchromatographie (HPLC) und Gaschromato-
graphie (GC) und stellt eine Moglichkeit fiir eine
wichtige Kopplungsvariante unterschiedlicher
chromatographischer Trennmethoden dar. Die Idee
fur diese Kopplungstechnik ist nicht neu. Schon
1980 beschrieb R. Majors ein solches System. In
jungster Zeit erfahrt dieses Analysenverfahren
aufgrund erhohter Anspriiche an die Proben-
aufreinigung, Probendurchsatz, Empfindlichkeit
und Genauigkeit der Analytik ihre Renaissance.

Abb. 1: LC-GC-System im LCI

Die apparativen Herausforderungen

Bei der HPLC und der GC handelt es sich
um zwei grundlegend verschiedene Trenn-
techniken. Bei der HPLC wird eine Trennsdule
mit einer flissigen mobilen Phase belegt.
Die Losungsmittelmengen, die aus der Saule
austreten, betragen in der Regel 100 pL bis
1.000 pL. In der Gaschromatographie dient ein
Gas als mobile Phase. Typischerweise wird hier
nur eine sehr kleine Menge - in der Regel 1
pL - an geléstem Probenmaterial eingebracht
und verdampft (siehe hierzu auch LCI-Focus
.Verfahren in der Lebensmittelanalytik - Gas-

chromatographie”, siisswaren Heft 5/2006).
Bei einer Kopplung dieser Trennsysteme muss
folglich eine effiziente Technik zur Lésungs-
mittelverdampfung in Echtzeit vorliegen. Ein
schnelles Abdampfen der LC-Phase kann erfol-
gen, wenn die mobile Phase aus leicht fliich-
tigen organischen Losungsmitteln besteht.

Welches Prinzip steckt dahinter?

Im LC-GC-System dient die HPLC zur automati-
sierten Aufreinigung eines Probenextraktes und
Vortrennung der zu analysierenden Substanzen.
Uber die nachgeschaltete GC mit Flammenionisa-
tions-Detektor (FID) erfolgt erst die eigentliche
Bestimmung bzw. Quantifizierung.

Herzstiick der LC-GC-Kopplung ist die L6-
sungsmittelverdampfungstechnik, welche die
HPLC-Fraktion durch Eindampfen GC-kompatibel
macht. In der Regel wird eine sog. Retention Gap
Technik verwendet: Die aus der LC austretende
Fraktion wird (iber ein T-Stiick (sog. Y-Interface)
mit Tragergas gemischt und in eine Vorsaule
Ubertragen. Hier wird ein groBer Teil des L6-
sungsmittels verdampft und durch einen Ausgang
zwischen der Vorsaule und der Trennsaule - dem
Solvent Vapor Exit (SVE) - abgeblasen (siehe
Abb. 2). Die so aufkonzentrierte LC-Fraktion wird
anschlieBend quantitativ auf die GC-Trennsaule
Gberflihrt und mittels FID detektiert.

LCI-Focus  Nachgefragt

Die HPLC sorgt fiir eine hohe Trenneffizienz,
die GC fir eine hohe Trennleistung. AuBerdem
werden aufgrund des geschlossenen Systems
Kontaminationen durch Verschleppung und Carry-
over minimiert. Da die Analyten der LC-Fraktion
komplett in die GC iiberfiihrt werden und storende
Matrix vorher entfernt wird, ist eine deutlich
erhohte Nachweisempfindlichkeit gegeben.

Etablierung der modernen
Kopplungstechnik im LCI

Seit Mitte Juli 2013 bereichert ein solches
LC-GC-System das Gerdtespektrum des LCI (siehe
Abb. 1). Es wird zundchst schwerpunktmdBig
im BDSI-Forschungsprojekt ,Vermeidung bzw.
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Abb. 2:
Losemittelverdampfungseinheit im LC-GC-System

Minimierung von MOSH/MOAH in SiiBwaren und
Knabberartikeln" eingesetzt. Die Online-LC-GC-
Kopplung hat sich im Bereich der Mineral6lanalytik
(siehe hierzu auch LCI-Focus ,Mineraldlriick-
stande in Lebensmitteln - MOSH und MOAH",
slisswaren Heft 5/2012) in Lebensmitteln und
Verpackungsmaterialien etabliert und wird auch
von der Europdischen Behorde fiir Lebensmit-
telsicherheit (European Food Safety Authority,
EFSA) empfohlen. =
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