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Summary

The chromatomembrane-method is a new extraction technique. An aqueous phase

flows through the macropores of a biporous material (PTFE). As a consequence of

capillary phenomenons the liquid is not able to penetrate into the micropores, so that

a nonpolar phase (a gas or a liquid organic phase) can flow through these

micropores. At the interface boundary surface an analyt transfer can occur.

The combination of this chromatomembrane-method with the gaschromatography is

described. Organic compounds in aqueous solutions was determinated after a liquid-

gas-extraction or a liquid-liquid-extraction by using a chromatomembrane-cell.

The liquid-gas-extraction was preferred for the determination of volatile organic

compounds (VOC´s). The VOC´s were extracted into a nitrogen stream and injected

via a six-port-valve into the gaschromatographic system. By using a trap for

accumulation the detection limits of the VOC´s were in the µg/l range. The influences

of flow rates, temperature and salt concentration were investigated. A mathematical

calculation for these effects in the chromatomembrane-method was developed.

For semivolatile or non-volatile organic compounds an extraction into a gas phase is

not possible in an easy way. But these compounds can also be determinated with

the CM-method, if a liquid-liquid-extraction will be taken. For this extraction it must

be prevented that to large volumes of the organic solvent will be injected into the

gaschromatographic system. This is the reason that another step must be carry out

in the experimental system: After the organic compounds are accumulated in a trap,

the solvent must be blow out of this trap with a nitrogen stream. Then the organic

compounds were desorbed on a thermal way and injected into the GC. On this way

semivolatile organic compounds could be detected in the µg/l range too.

The advantages of the CM-method are the easy possibility of automatisation, low

detection limits, a better distribution of compounds in liquid-gas-systems and the

possibility of working with very low volumes of solvents in a liquid-liquid-systems.



Zusammenfassung

Die Chromatomembran-Methode (CM-Methode) ist eine neues Extraktionsverfahren.

Hierbei bewegt sich eine wässrige Phase in den Makroporen eines biporösen

Materials (PTFE). Aufgrund von Kapillarphänomenen ist sie nicht in der Lage, in die

Mikroporen einzudringen. Durch diese Mikroporen kann daher eine unpolare Phase

fließen, ohne dass eine Vermischung der Phasen auftritt. An der

Phasenkontaktfläche kann jedoch ein Stoffaustausch stattfinden.

In dieser Arbeit wurden die Möglichkeiten, die sich aus einer Verbindung dieser CM-

Methode mit der Gaschromatographie ergeben, untersucht. Hierfür wurden

organische Verbindungen in wässrigen Proben sowohl nach einer Flüssig-Gas- als

auch nach einer Flüssig-Flüssig-Extraktion in einer CM-Zelle gaschromatographisch

bestimmt.

Die Flüssig-Gas-Extraktion wurde für die Bestimmung von leichtflüchtigen

organischen Verbindungen (VOCs) durchgeführt. Die VOCs wurden in einen

Stickstoffstrom extrahiert und über ein 6-Port-Ventil injiziert. Wird eine Falle zur

Anreicherung verwendet, lassen sich Nachweisgrenzen im unteren µg/l-Bereich

erzielen. Die Einflüsse von Flussraten, Temperatur und Elektrolytkonzentration auf

die Extraktion wurde untersucht und mathematisch beschrieben.

Für schwerer flüchtige Verbindungen ist eine Extraktion in eine Gasphase nur

bedingt möglich. Diese Verbindungen konnten jedoch nach einer Flüssig-Flüssig-

Extraktion mit der CM-Methode bestimmt werden. Es musste dabei verhindert

werden, dass eine zu große Menge an organischem Lösungsmittel injiziert würde.

Deshalb musste vor der eigentlichen Injektion noch ein Schritt geschaltet werden,

bei dem das Lösungsmittel eliminiert werden konnte. Auf diese Weise konnten auch

für mäßig flüchtige organische Verbindungen Nachweisgrenzen im µg/l-Bereich

erzielt werden.

Die Vorteile der CM-Methode sind eine große Flexibilität, die leichte

Automatisierbarkeit und gute Nachweisgrenzen.
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