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ANALYSENTECHNIK

MZ-PBM: Bestimmung von Pestiziden

HPLC Saulen des Typs MZ-PBM eignen sich hervorragend zur Bestimmung stickstoffhaltiger Pflanzenbehandlungsmittel gemaB DIN 38407-F12.

Sie zeichnen sich durch folgende Eigenschaften aus:

mw  Ausgezeichnete Selektivitat
gegenlber stickstoffhaltigen
Pestiziden

m  Hervorragendes Preis/Lei-
stungsverhaltnis

w  Hohe Effizienz: > 110.000 m™

Standard mit 38 Pestiziden

ID = 4’0 mm Sdule:  MZ-PBM 3 pm 250 x 4,0 mm
mAU FluBrate: 0,8 ml/min
@ Inj.vol.: 80 pl
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Druck: 190 bar
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ID = 3,0 mm
au Sdule: MZ-PBM 3 pm 250 x 3,0 mm
" FluBrate: 0,5 ml/min
4@ Inj.vol.: 40 pl
Druck: 180 bar
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ID=2,1mm
Saule: MZ-PBM 3 pm 250 x 2,1 mm
mRU

FluBrate: 0,2 ml/min
407 Inj.vol.: 20l
Druck: 150 bar
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Chromatographische Bedingungen:
Probe:  Standard mit 38 Pflanzenbehandlungsmitteln in ACN/Wasser 20/80 B; = 0,5 ng/l
Gradient: Start: Tmmol Ammoniumacetat-Wasser/ACN 87,5/12,5 in 60 min
linear bis 45 % ACN, von 60-90 min linear bis 90 % ACN
Temp.: 40 °C
Det.: UvV@230 nm
Analyten: 1 Desisopropylatrazin 2 Metamitron 3 Fenuron 4 Desethylatrazin 5 Chloridazon
6 Crimidin 7 Metoxuron 8 Carbetamid 9 Bromacil 10 Hexazinon 11 Simazin
12 Metribuzin 13 Cyanazin 14 Desethylterbuthylazin 15 Methabenzthiazuron
16 Chlortoluron 17 Atrazin 18 Monolinuron 19 Diuron 20 Isoproturon
21 Metobromuron 22 Norflurazon 23 Metazachlor 24 Methoprotryn
25 Sebuthylazin 26 Propazin 27 Dimefuron 28 Terbutylazin 29 Linuron
30 Chloroxuron 31 Prometryn 32 Chlorpropham 33 Terbutryn 34 Metolachlor
35 Parathionethyl 36 Pencycuron 37 Bifenox 38 Pendimethalin

w Lange Lebensdauer - Refill-Service
w Hohe Reproduzierbarkeit von - Lieferbar von Narrowbore bis
Charge zu Charge Analytisch

Vor dem Hintergrund der Trinkwasserverordnung hat sich die Bestim-
mung von Pflanzenbehandlungsmitteln in Wasser zu einer der haufig-
sten Anwendungen der Hochleistungs-Flussigkeitschromatographie in
der Umweltanalytik entwickelt.

Grundlage der Analytik ist das zur Norm verabschiedete Verfahren DIN
38407-F12, das eine Bestimmung von 17 Substanzen, bevorzugt Wirk-
stoffe aus der Gruppe der Triazine und der Phenylharnstoffe beschreibt.
Mit zunehmender Kenntnis Uber die Anwendung und Verbreitung von
Pestiziden in der Umwelt gehen die Anforderungen aber heute deutlich
Uber die dort definierten 17 Substanzen hinaus.

MZ-Analysentechnik bietet mit MZ-PBM eine spezielle HPLC-Saule fir
die Analytik von Pflanzenbehandlungsmitteln an, die den gestiegenen
Anforderungen hinsichtlich der Effizienz und der Selektivitdt nachkommt
und eine Trennung von 38 pestiziden Wirkstoffen/Metaboliten ermdég-
licht. Als Basismaterial fir die stationére Phase dient ein C18-modifizier-
tes Umkehrphasen/Reversed-Phase-Material mit einer mittleren Korn-
gréBe von 3 pm, das einer speziellen Modifizierung unterworfen wird.

Die Verwendung von Narrowbore-Séulen gewinnt auch in der Pestizid-
Analytik zunehmend an Bedeutung, da die Kosten fur Lésemittel hier-
durch erheblich gesenkt werden. Im Vergleich zu einer 4 mm Séule re-
duziert sich der Verbrauch an L&semitteln bei der Verwendung einer
3 mm Saule um 40 % und bei einer Saule von 2,1 mm Innendurchmes-
ser um 75 %. Dank der gleichbleibend hohen Packungsqualitat unserer
MZ-PBM-Saulen kdnnen wir garantieren, daB diese Vorteile nicht durch
eine geringere Trennleistung erkauft werden missen.

Zur Trennung von Pflanzenbehandlungsmitteln an MZ-PBM hat sich als
mobile Phase die Verwendung eines Gradienten von Acetonitril-Was-
ser/Ammoniumacetat als optimal erwiesen. Bei den kritischen Wirkstof-
fen Methoprotryn, Prometryn und Terbutryn gewahrleistet die Gegen-
wart von Ammoniumacetat eine hervorragende Reproduzierbarkeit der
Retentionszeiten bei gleichzeitig hoher Peaksymmetrie.

Besonders hervorzuheben ist noch die chromatographische Auflésung
zwischen den Herbiziden Diuron/Isoproturon und Terbutylazin/Limuron,
deren Trennung an Standard-C18-Phasen zum Teil problematisch ist.

Auch die haufig schwierige Trennung der

Wirkstoffe ~Carbetamid/B il/Hexazi (Rl
ISt mi - maoglich. Die offe weraen Hexazinon

nahezu bis zur Basislinie getrennt, wobei die Séule: MZ-PBM 250 x 4,0 mm

Aufldésung durch die unterschiedlichen Detek-

nAU 11
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tionswellenldngen bei der quantitativen Be-
stimmung begtinstigt wird. Zur Trennung die-
ser Wirkstoffe kann je nach Totvolumen der
verwendeten HPLC-Anlage gegebenenfalls
eine geringfligige Modifizierung der angege-

benen Gradientenbedingungen notwendig

sein — gerne helfen wir Ihnen: ©® s.unten

.9 3
Time ¢ min 3
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MZ-PAH: Trennung von Polycyclischen Aromaten

Im Rahmen umwelthygienischer Betrachtun-
gen kommt der Stoffgruppe der polycyclischen
aromatischen Kohlenwasserstoffe (PAK) auf-
grund ihrer gesundheitsschadlichen Wirkung
und ihrer weiten Verbreitung in der Umwelt seit
langerer Zeit eine besondere Bedeutung zu. |h-
re Bestimmung in den verschiedenen Umwelt-

kompartimenten erfolgt vorwiegend mittels der
Hochleistungs-Flussigkeitschromatographie
(HPLC) durch Fluoreszenzdetektion.

Fur die Trennung der PAK hat MZ-Analysen-
technik MZ-PAH entwickelt — eine stationare
Phase, speziell fir die Anforderungen der mo-
dernen HPLC-Umweltanalytik.

Als Basismaterial dient ein weitporiges Hoch-
leistungs-Silica von auBergewdhnlicher Rein-
heit und mechanischer Stabilitat. Fir die C18-
Modifizierung wird ein neuartiges Verfahren
angewandt. Dieses Verfahren garantiert héch-
ste chromatographische Aufldsung und exzel-
lente Reproduzierbarkeit.

MZ-PAH-S&aulen zeichnen sich durch folgende Eigenschaften aus:

m  Garantierte Trennung von
6 PAK (DIN 38407-F8) und
16 PAK (EPA Method 610)

m  Hervorragende Selektivitat
w  Hohe Effizienz: > 75.000 m™'
m  Hohe Lebensdauer

Trennung von 16 PAK nach EPA

Bei der Untersuchung von Oberflachenwasser, Abwasser und Boden-
proben gehen die Anforderungen mittlerweile weit Uber die 6 PAK in der
Trinkwasserverordnung hinaus. In zunehmendem MaBe orientiert sich
der Untersuchungsumfang an den 16 PAK nach der US-EPA-Liste (Envi-
ronmental Protection Agency Method 610). Zur Trennung dieser PAK ist
die Gradientenelution vorteilhaft, wobei sich ein linearer Gradient unter
Verwendung von Wasser und Acetonitril im Temperaturbereich von 30-
35 °C fur die MZ-PAH-S&aule als optimal erwiesen hat. Bemerkenswert
ist hierbei die stets gute Peaksymmetrie und die hohe chromatographi-
sche Auflésung zwischen den Substanzen bzw. Substanzgruppen, zwi-
schen denen Ublicherweise eine Umschaltung der Detektionswellenlan-
ge zur Verbesserung der Nachweisempfindlichkeit und Selektivitat
vorgenommen wird. Flr das Substanzpaar Benzo(ghi)perylen / Inde-
no(1,2,3-cd)pyren betragt die Auflésung garantiert mindestens R=3,5.
Die Anwendung von Fluoreszenz-Wellenlangenprogrammen unter Rou-
tinebedingungen wird hierdurch wesentlich erleichtert.

6 PAK nach DIN 38407-F8 Séule: MZ-PAH 5 pm 250 x 3,0 mm
Eluens: ~ ACN/Methanol 95/5
P FluBrate: 0,5 ml/min
Inj.vol.: 10 pl PAK-Standard
3@ B,=0,1 ng/l
N " Druck: 60 bar
o 2)3 Temp..  35°C
¢ 2@ 1 Detektion: Fluoreszenz Ex 365 /
5 Em 470 nm
2
L Analyten: 1 Fluoranthen
101 2 Benzo(b)fluoranthen
3 Benzo(k)fluoranthen
4 Benzo(a)pyren
BJ 5 Benzo(ghi)-perylen
2 5 1@ " 15 6Indeno(1,2,3-cd)pyren
Time ¢ min ) P Perylen

Trennung von 6 PAK nach DIN 38407-F8

Die nach der Trinkwasserverordnung zu bestimmenden 6 PAK kdnnen

an MZ-PAH bereits durch isokratische Elution unter Verwendung von
Acetonitril/Methanol 95/5 getrennt werden. Entsprechend den Anforde-
rungen nach DIN 38407-F8 wird dabei auch eine Trennung zwischen
Benzo-(b)fluoranthen und Perylen erreicht. Die Optimierung der Chro-
matographie gelingt hierbei durch Variation der Sdulentemperatur.

w  Lieferbar von Narrowbore bis
Analytisch
w  KorngréBen 3 pm & 5 pm

m Hohe Reproduzierbarkeit von
Charge zu Charge
m  Refill-Service

16 PAK nach EPA-Method 610  Séule: MZ-PAH 5 um
Analyten: 1 Naphthalin 2 Acenaphthen 3 Fluoren . .250 ,X 3,0 mm
4 Phenanthren 5 Anthracen 6 Fluoranthen 7 Pyren Gradient: Ze't_ Wasser  ACN
8 Benzo(a)Anthracen 9 Chrysen 10 Benzo(b)fluoranthen Omin 60% 40 %
11 Benzo(k)fluoranthen 12 Benzo(a)pyren 35mn 0% 100 %
13 Dibenz(ah)anthracen 14 Benzo(ghi)perylen 45min 0% 100 %
15 Indeno(1,2,3-cd)pyren ISTD Methylchrysen (interner Equil.: 15min 60% 40 %
Standard) Flug: 0,5 ml/min
. an Inj.vol.: 10 pl PAK-Standard
& B8,=0,1 ng/pl
2 Druck: 110 bar (Anfang)
& 12 Temp.. 35°C
3
o
14
3 ts
-
H
Jex Coam s 2?5 l260| 279 | 280 | 2@ | 2se
a Em ¢ nm ) 352 |428| 448 420 | 43 | se\a
l'B Z'B 3‘2 40
Time ¢ min 3>

Trennung von 22 PAK

Von den 16 PAK der US-EPA-Liste ist Acenaphthylen mit Fluoreszenz-
Detektion nicht zu erfassen. Die Bestimmung von Acenaphthylen erfor-
dert daher zusétzlich eine UV-Detektion, wobei die MZ-PAH-Saule er-
moglicht weitere PAK zu trennen, deren Bestimmung bei speziellen

Fragestellungen von Interesse sein kann.

Trennung von 22 PAK Bedingungen wie “Trennung von 16 PAK”

Detektion: DAD 254 nm
s Inj.vol.: 10 pl PAK-Standard
mAU Analyten: 1-15 siehe “Trennung von 16 PAK”
60 16 34 16 Acenaphthylen 17 1-Methylnaphthalin
18 2-Methylnaphthalin 19 Triphenylen
507 1| 2 5 20 Benzo(e)pyren 21 Dibenz(ac)anthracen
4@
3@
1
)
20
12

18 20 e 48
Time (min}
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MZ-PAH 3 pm: 18 PAK in 21 Minuten!

MZ-PAH 3 pm fiir die Analytik polycyclischer Aromaten weisen im 18 PAK nach EPA-Methode 610

Vergleich zu Referenzsdulen mit 5 um Packungsmaterial nochmals Séule: - MZ-PAH 3 um 150 x 3,0 mm Gradient:  Zeit H,0 MeOHACN

héh Effizi £ di . h = . FluB: 0,5 ml/min [min] [%] [%] [%]
Ohere Effizienzen auf, die zudem mit zunehmender FluBrate weni- Inj.vol.: 5 il 18 PAK-Standard nach 0 40 12 48

ger stark abnehmen. Dies erlaubt eine deutliche Verkirzung der EPA Method 610 17 0 20 80

. . . N Druck: 192 bar (Anfang) 20 0 20 80

Analysenzeiten ohne EinbuBe an chromatographischer Auflésung. Temp.: 30 °C %5 0 0 100

Die Beschrankung der Saulendimension der MZ-PAH 3 pm-Saulen Det:  Fluoreszenz-Wellenlangen-programm Equil: 15 40 12 48

auf 150 mm Lange ermdglicht es, den Gegendruck in mit herkdmm- Norm. W

lichen HPLC-Anlagen kompatiblen Grenzen zu halten — bei gleich- a5

zeitiger Verbesserung der chromatographischen Perfomance ge- 15

genliber MZ-PAH Standardsdulen mit 250 mm Lénge.

Das verwendete Basismaterial weist die gleiche hohe Stabilitat und
Robustheit auf wie das 5 um groBe Standardmaterial und ergibt in
Verbindung mit einem speziellen Modifizierungsverfahren sowie der
optimierten Packprozedur eine sehr groBe Lebensdauer und Repro-
duzierbarkeit der fertigen Saulen.

Daher kénnen wir auch bei unseren MZ-PAH 3 pm-S&ulen die Tren-
nung von 16 PAK (EPA Methode 610) sowie 6 PAK (DIN 38407-F8) = £ = ES B % T % =5
garantieren. Bitte beachten Sie bei der aufgefiihrten Beispielappli- Analyten: 1 Naphthalin 2 1-Methylnaphthalin 3 2-Methylnaphthalin 4 Acenaphthen 5 Fluoren 6 Phenanthren

. . 7 Anthracen 8 Fluoranthen 9 Pyren 10 Benzo(a)anthracen 11 Chrysen 12 6-Methylchrysen
kation nach Totvolumen lhrer HPLC-AnI An ngen
ation, daB Je nac otvolume e C age passunge 13 Benzo(b)fluoranthen 14 Benzo(k)fluoranthen 15 Benzo(a)pyren 16 Dinbenz(ah)anthracen

des Gradienten erforderlich sein kénnen. 17 Benzo(ghi)perylen 18 Indeno(1,2,3-cd)pyren

min

Bestellinformationen und Preise

MZ-PBM 3 pm N=Neu R=Refill MZ-PAH 3 pm N=Neu R=Refill
Linge x ID Best.-Nr. € Linge x ID Best.-Nr. €
250 x 2,1 mm 250.2,1.1122.N 333,-- 150 x 3,0 mm 150.3,0.1100.N 376,--
250 x 2,1 mm 250.2,1.1122.R 282,-- 150 x 3,0 mm 150.3,0.1100.R 338,--
250 x 3,0 mm 250.3,0.1122.N 333,--
250 x 3,0 mm 250.3,0.1122.R 282, MZ-PAH 5 pm N=Neu R=Refil
250 x 4,0 mm 250.4,0.1122.N 384,-- Lénge x ID Best.-Nr. €
250 x 4,0 mm 250.4,0.1122.R 338,-- 250 x 2,1 mm 250.2,1.1111.N 333,--
250 x 2,1 mm 250.2,1.1111.R 282,--
250 x 3,0 mm 250.3,0.1111.N 333,--
Vorsaulen Best.-Nr. € 250 x 3,0 mm 250.3,0.1111.R 282,--
250 x 4,0 mm 250.4,0.1111.N 384,--
Vorséulenhalterung integriert VI 74000 82,-- 250 x 4,0 mm 250.4,0.1111.R 338,--
flr Vorsaulenkartuschen
mit 20 & 10 mm Lange * .
Vorsaulenkartuschen
. . Lénge x ID Best.-Nr. €
Vorséulenhalterung freistehend FG 71020 62,--
mit GewindeanschluB fiir 20 x 2,1 mm VK.20.2,1.xxxx 5 Stiick 205,--
Vorsaulenkartuschen mit _ﬁ_ 10 x 3,0 mm VK.10.3,0.xxxx 5 Stiick 205,--
20mmiLdngs 20 x 3,0 mm VK.20.3,0.%x%x 5 Stiick 205,
20 x 4,0 mm VK.20.4,0.xxXXx 5 Stlick 205,--
Vorsédulenhalterung freistehend FG 71010 62,-- sees = VisRaial
mit GewindeanschluB fur ——— 1100 = MZ-PAH 3 erttnent naeh
Vorsaulenkartuschen mit ‘_ — - e Hm P
10 mm Lénge — 1111 = MZ-PAH 5 pm
—

1122 = MZ-PBM 3 um

MZ-ANALYSENTECHNIK GMBH - WohlerstraBe 2-6 - D-55120 Mainz - Tel. 06131/68 66 19 - Fax 68 66 20
Alle Preisangaben zzgl. gesetzl. MwSt. Preisdanderungen und Irrtum vorbehalten. Alle Rechte vorbehalten. Der Nachdruck, auch auszugsweise,
bedarf der Genehmigung der MZ-Analysentechnik GmbH. Liefer- und Zahlungsbedingungen: bis € 499,-- Warenwert zzgl. Versandkosten,
ab € 500,-- Warenwert Lieferung frei Haus, .



