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Unglaublich einfach und unglaublich schnell: Mikrowellen-Aufschlisse und
Extraktionen im Discover SP-D

UIf Sengutta
CEM GmbH

Zeitbedarf in der Probenvorbereitung fiir
Aufschliisse und Extraktionen

Wer kennt es nicht im Laboralltag? Um die
organischen Analyten von der Matrix abzu-
trennen wird die Probe Stunde (iber Stunde,
ja mitunter sogar (iber Nacht unter Rickfluss
in der Soxhletapparatur gekocht. Die Verkir-
zung der Extraktionszeit und die damit ver-
bundene Zeitersparnis wird mit der ,Micro-
wave Accelerated Solvent Extraction®
(MASE) erzielt. Gleichzeitig sinkt der Ver-
brauch an Ldsungsmitteln und die damit
verbundenen Anschaffungs- und Entsor-
gungskosten. Dabei kdnnen bestehende
Extraktionsbedingungen wie z. B. die Wahl
des Ldsungsmittels einfach auf die Mikro-
wellenextraktion hin (bertragen werden.
Einsatzgebiete sind hier die gangigen Um-
weltstoffgruppen  (PAK, Pestizide, CKW,
Dioxine und PCB, etc.) in den verschiedenen
Matrices wie Boden, Sedimenten, Wasser,
Klarschlamm, etc. Ebenfalls von groRem
Interesse sind biologische Materialien, wie
Gewebeuntersuchungen, Riickstandsanalytik
von Metaboliten (u. a. radioaktiv markiert) in
div. Pflanzen und Lebensmitteln. Von groRem
Interesse ist die Vielfalt der
pharmazeutischen Substanzen in den ver-
schiedensten  Darreichungsformen,  wie
Pflaster, Dragees, etc., wie auch Kunststoff-
untersuchungen (Additive in Polymeren,
Alterung von Polymeren). Hervorzuheben ist
die Normung durch die US EPA (EPA 3546)
fur die Umweltanalytik.

Ein anderer Anwendungsfall ist der Saure-
aufschluss. Der Aufschluss ist nach der
Probenahme und der mechanischen Vorbe-
reitung (Mahlen) einer Probe der nachste
Schritt in einem nasschemischen Verbund-
verfahren, bei dem im Gesamtverlauf die
interessierenden Elemente von den rest-
lichen Matrixbestandteilen abgetrennt und
dem eigentlichen Bestimmungsschritt (z. B.
AAS, ICP-OES und ICP-MS) in flissiger
Form als Probenldsung zugefiihrt werden.

Diese Art von Analysenverfahren wurde von
MAJORS 1991 hinsichtlich des Zeitaufwan-

des fiir die einzelnen Schritte innerhalb eines
Analysen-Verbundes untersucht [1]. Die
Probenahme und der eigentliche Bestim-
mungsschritt gehen prozentual mit jeweils
nur 6 % in den gesamten Zeitbedarf einer
Analyse ein. Die Probenvorbereitung bean-
sprucht hingegen 61 %. Hier gilt es also ein
Augenmerk auf die Verklrzung der Zeit bei
gleichzeitiger Steigerung der analytischen
Giite wie Abtrennung der Matrix oder Steige-
rung der Einwaage und somit einer Verbes-
serung der Nachweisgrenze zu legen.

Das wichtigste Ziel des Aufschlusses ist das
vollstandige Ldsen einer Probe, wobei die
Aufschlussldsung  alle interessierenden
Elemente bzw. Verbindungen in unveran-
derter Menge enthalten muss. Anorganische
Substanzen sollen dabei vollstandig in 16sli-
che Komponenten (berfithrt werden und
organische Substanzen vollstandig minerali-
siert werden [2].

Die nahezu uniibersehbare Vielfalt von Pro-
benmaterialien stellt sehr unterschiedliche
Anforderungen an das Aufschlussverfahren
hinsichtlich der Probeneinwaage, des Che-
mismus der Abbaureaktionen, der Auf-
schlusssauren, der Aufschlusstemperatur...
etc. So ist es flir den Praktiker sinnvoll, tber
eine Methode zu verfiigen, mit der nahezu
alle anfallenden Proben behandelt werden
konnen. Der ,Mikrowellenaufschluss” stellt
ein solches leistungsfahiges modernes Ver-
fahren dar.

Die Alternative: Mikrowellen-Aufschluss-
gerdte

,Mikrowellenschlusssysteme* sind im Gegen-
satz zu Aufschlusssystemen mit konvektiver
Beheizung (z. B. Druck-Bombe) in der Lage,
innerhalb von kurzer Zeit die Feststoffprobe
zu l6sen und korrigieren somit die Zeitstatistik
von MAJORS zugunsten der Probenvorbe-
reitung [1]. Durch die direkte Erhitzung der
Aufschlussldsung mittels  Mikrowellen und
des Erreichens von Aufschlusstemperaturen
weit oberhalb des ,normalen“ atmospha-
rischen Siedepunktes der Aufschlusssauren

wird dieser Zeitvorteil erreicht. Da sich die
Aufschlusszeiten mit Hilfe der Mikrowellen-
energie oft um ein Vielfaches verringern,
bedeutet dieses gerade fiir den Routinebe-
trieb einen nicht unerheblichen Zeitgewinn
und damit auch Kosteneinsparung [3]. Na-
hezu jedes Probenmaterial lasst sich mit
mikrowellenbeschleunigten Aufschllissen
schneller aufschlieRen als mit herkdmmlichen
Methoden: biologische und pflanzliche Mate-
rialien [4], Schiamme [5], Béden und Sedi-
mente [6] sowie Flugaschen, Kohle und
geologische Materialien [7]. GroRe Proben-
mengen von mehreren Gramm organischem
Kohlenstoff (Ole, Kunststoffe, Lebensmittel...)
kénnen insbesondere mit der fokussierten™
Mikrowellentechnik schnell und automatisiert
aufgeschlossen werden.

Die Mikrowellenerwérmung stellt einen Spe-
zialfall der Erwarmung dar. Im Gegensatz zur
konvektiven Beheizung, bei der die Warme-
menge dem Gut von auen zugefiihrt wird
und durch dessen Warmeleitfahigkeit inner-
halb des Gutes verteilt wird (Oberflachen-
heizung), entsteht die Warme bei der Mikro-
wellenerhitzung im Gut selbst (Volumenhei-
zung).

Bei einer Mikrowellenfrequenz von 2450
MHz, die neben 915, 5800 und 22125 MHz
von den Behérden fir internationale Kommu-
nikation zugelassen sind, wechselt das eleki-
rische Feld seine Polaritat periodisch. Polare
Molekiile wechseln infolge des oszillierenden
elektrischen Feldes zwischen geordnetem
und ungeordnetem Zustand. Dieses bewirkt
eine Rotationsanregung von Dipolen und
eine Molekularbewegung durch die Wande-
rung der lonen und flhrt so zu einer enorm
raschen Aufwéarmung von Dielekirika durch
intermolekulare Reibung [8, 9, 10]. Eine
Aufschlussldsung bestehend aus Séure und
Probe stellt ein solches Dielektrika dar.

Historie

Auf der PitCon 1985 stellte CEM mit dem
MDS 81 (Microwave Digestion System) der
Weltoffentlichkeit das erste Mikrowellen-
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Druckaufschlussgerat vor. In 12 Druckbehal-
tern aus Teflon PFA konnten gleichzeitig in
kurzer Zeit Proben mit Mineralséuren auf
hohe Reaktionstemperaturen gebracht wer-
den. In nur 30 min. wurden mit dieser Neuheit
die Proben fiir die Elementanalyse aufge-
schlossen. Der klassische Weg des Séure-
aufschlusses dauerte efliche Stunden und
benétigte zudem grolke Mengen an Chemika-
lien, deshalb war diese Technologie zu der
damaligen Zeit ein enormer Fortschritt.

Bis heute hat sich an dieser Grundkonzeption
nicht viel geédndert. Die Mikrowellen-
Aufschlussgerate wurden derart konstruiert,
so dass sie platzsparend auf die Labortische
passen und nicht in den Abzug platziert
werden missen. Mit neuen Behalterwerk-
stoffen wurden leistungsfahigere Druckauf-
schlussbehalter entwickelt. Mittlerweile kén-
nen sogar 40 Proben gleichzeitig unter Tem-
peraturkontrolle aufgeschlossen werden. Die
Sensortechnik zur Druck- und Temperatur-
messung wurde immer praziser und einfa-
cher zu handhaben. Aber die Grundidee
blieb: Auf einen Drehteller werden alle Pro-
ben zusammen nach einem Aufschluss-
programm abgearbeitet. Die Behalter beste-
hen aus unterschiedlichen Bestandteilen, die
miteinander verbunden werden mssen.

Wiinsch Dir was... Die Marktstudie

Aufgrund einer Marktstudie, in der CEM
weltweit die Kunden befragte, wurde ein
neues Konzept zum Mikrowellen-Aufschluss
entwickelt. Daraus entwickelten die Inge-
nieure, Chemiker und Anwendungstechniker
das Discover SP-D. Dieses Gerat vermag die
Proben noch flexibler, noch einfacher und
noch schneller zu bearbeiten als alle auf dem
Markt befindlichen Mikrowellen-Aufschluss-
gerate. Es reichen typischerweise 10 min.
inklusive Abktihlung fir einen kompletten
Aufschluss!

Das Ergebnis der Marktstudie

In dieser Marktstudie befragte CEM zahlrei-
che Labors nach ihren Wiinschen fiir eine
Weiterentwicklung. Die Antworten waren
eindeutig:

1. Einfachheit

51 % der Befragten wiinschten sich keine
Verschraubungen oder Werkzeugmontage
fir die Druckbehalter.

Unsere Losung: Im Discover SP-D werden
die Druckbehélter mit einem Schnappdeckel
verschlossen. Den Rest erledigt das Gerat.

2. Schnelligkeit

19 % der Befragten wiinschten sich eine
Erhéhung der Aufschlussgeschwindigkeit
speziell fir eilige Proben.

Unsere Losung: Im Discover SP-D reichen
typischerweise 10 min. inkl. Abkihlung fir
einen Aufschluss. Dann kann die Probe
vermessen werden.

3. Vielseitigkeit

Bei 17 % der Befragten fallen im Laboralltag
stdndig unterschiedliche Proben an, die
flexibel abgearbeitet werden sollen.

Unsere Lsung: Die Proben werden im Dis-
cover SP-D sequentiell abgearbeitet. Ein
Autosampler erlaubt sogar das Arbeiten lber
Nacht.

4. Platzbedarf

11 % der Befragten beklagten, das Auto-
klavensysteme flir vergleichbare Aufschllisse
einen enormen Platzbedarf haben und haufig
nicht mehr auf den vorhandenen Labortisch
passen. Sie wlnschten sich also ein platz-
sparendes Gerat..

Unsere Lésung: Das Discover SP-D bendtigt
die Stellflache eines DIN A 3 Blattes und hat
damit den geringsten Platzbedarf aller am
Markt befindlichen Mikrowellen-Aufschluss-
gerate

Im Detail sehen die Losungen so aus:

1. Einfachheit - kein aufwéandiges Ver-
schrauben der Druckbehélter, wenige
Bauteile an den Druckbehaltern

Die Probe wird in einen Quarzbehélter ein-
gewogen und dann wird die Saure hinzuge-
geben. Anschliefend wird der Schnappde-
ckel aufgesetzt — fertig. Kein Verschrauben,
kein Werkzeug, keine Stlitzmantel, keine
weitere Montage nétig!

Y e il

1. Schritt: Probe einwiegen

2. Schritt: Deckel aufsetzen
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Im Discover SP-D verschliet ein motor-
getriebener  Druckverschluss den  Auf-
schlussbehalter  druckdicht. Nach  Auf-

schlussende offnet der Druckverschluss und
die entweichenden Gase werden abgesaugt.
Somit wird ein druckloses Aufschlussgefal
sicher entnommen. Das Gerat kann zudem
aulerhalb des Abzuges betrieben werden.
T2DIVIT

3. Schritt: Aufschluss starten

Die Einfachheit wird auRerdem in der Bedie-
ner Software deutlich. Zum einen kann das
Discover SP-D am Geréat selber bedient
werden. Uber eine LAN Schnittstelle kann
aber auch ein PC angebunden werden und
die Bedienung erfolgt Uber die Synergy D
Software. Mittlerweile sind Dutzende von
Aufschlussmethoden in der Software enthal-
ten. Von jeder einzelnen Probe wird der
komplette  Aufschlussverlauf dokumentiert
und automatisch archiviert.

2. Schnelligkeit — Schnelle Aufheizzeiten,
kurze Reaktionszeiten, keine langwierigen
Abkiihlzeiten.

Der Vorteil der Schnelligkeit bei der seit 1985
vorhandenen Konzeption von Aufschlussge-
raten wird noch weiter ausgebaut. Dauert
bisher ein typischer Aufschluss einer Probe
auf einem Drehteller inklusive Abkuhlung bis
zur Raumtemperatur zwischen 30 und 60
min, wird diese Zeit noch weiter unterschrit-
ten.

Lebensmittelproben, Ole, Kunststoffe u . &.
werden nun in typischerweise 10 min. bear-
beitet. Damit kénnen dringende Proben mal
.eben zwischendurch* aufgeschlossen wer-
den. Mittels der fokussierten™ Mikrowelle
und der patentierten PowerMax™ Technolo-
gie wird der Aufschluss enorm beschleunigt.
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Kein anderes auf dem Markt befindliche
Aufschlussgerat ist derart schnell.

In dieser neuen Konzeption mit der perma-
nenten Kontrolle von Temperatur und Druck
von jeder Probe wird nicht nur die Arbeits-
sicherheit erhoht. Das Discover SP-D ermdg-
licht auch restkohlenstofffreie Aufschllisse
von schwierigen und komplexen Proben wir
Pharmazeutika und Farbstoffen.

3. Vielseitigkeit — unterschiedliche Proben
aufschlieBen,  unterschiedliche  Auf-
schlusssauren verwendbar

In der bisherigen Konzeption werden auf
einem Drehteller ahnliche Proben mit einem
Programm bearbeitet. Flr unterschiedliche
Proben gab es bisher die Arbeitsweise, dass
sie somit nacheinander zeitversetzt abgear-
beitet wurden und das Mikrowellenauf-
schlussgerat zwischendurch blockiert war. In
der neuen Konzeption werden alle Proben
einzeln individuell abgearbeitet. Viele Labors
bekommen einige wenige Proben von ver-
schiedener Zusammensetzung. Diese Pro-
ben kdnnen héufig nicht zusammen auf
einem Drehteller aufgeschlossen werden, da
sie unterschiedlich reagieren und haufig auch
unterschiedliche S&auren und Aufschlusstem-
peraturen bendtigen.

Im Discover SP-D mit dem Explorer Auto-
sampler holt sich der Probengeber jede
Probe mit der notwendigen Sauremischung in
die Mikrowelle und dort wird die Probe dann
individuell aufgeschlossen, in 2 min. auf
Raumtemperatur abgekiihlt und vom Auto-
sampler wieder zuriick ins Rack gebracht.
Nun ist die nachste Probe dran. Auf das
Discover SP-D konnen 3 unterschiedliche
Autosampler (Modell Explorer) aufgesetzt
werden: Ein Autosampler fasst 48 Proben,
ein weiterer Probengeber fasst 72 Proben
und der grote Autosampler kann bis zu 96
Proben am Tag und Gber Nacht abarbeiten.

Discover Mikrowelle mit Explorer-Autosampler fiir
48 Proben

4. Platzbedarf — Das Discover SP-D passt
auf jeden Labortisch und in jeden Abzug

Wahrend groRe Autoklaven mit vergleich-
barer Aufschlussqualitat zum Discover SP-D
sehr viel Platz benétigen und zudem eine
umfangreiche sowie kostenintensive Gasver-
sorgung und Kihlaggregate bendtigen, passt
das Discover SP-D auf die Flache eines DIN
A 3 Blattes. Es kann also flexibel Uberall
aufgebaut werden. In vielen modemen Lab-
ors ist das Platzangebot sehr begrenzt, so
dass das Discover SP-D hier ideal eingefiigt
werden kann.
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