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Schnelle und einfache Analysen mit Zeitbereichs-NMR (TD-NMR)
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Kernspinresonanz, oder Nuclear Mag-
netic Resonance (NMR) ist den meisten
als spektroskopische Methode bekannt,
in welcher die Frequenzen eines abklin-
genden Signals, das free induction decay
(FID), von Interesse sind. Die vielseitigen
Anwendungsmdglichkeiten, die sich
durch die Messung der Abklinggeschwin-
digkeit (Relaxation) ergeben, sind jedoch
haufig unbekannt.

Die Zeitbereichs-NMR (engl. time
domain, TD-NMR) ist eine Alternative zur
klassischen NMR, die sehr gut fiir die
Strukturanalyse geeignet ist. Die TD-
NMR analysiert die Abhdngigkeit der Sig-
nalintensitat von der Zeit. Die Zeitab-
hangigkeit des Signals wird entweder
direkt mit entsprechenden Gleichungen
angepasst oder es werden daraus
Relaxationszeitkonstanten  ermittelt.
Experimente zur Bewertung der Proben-
zusammensetzung basieren in der Regel
auf der direkten Anpassung der Signal-
zeitabhangigkeit.

Dieser Methode liegt zu Grunde, dass die
Relaxation unter anderem von der Be-
weglichkeit der verschiedenen Molekiile
der Probe abhangt. So lassen sich zum
Beispiel die Anteile an Feststoffen, Olen
sowie der Feuchtigkeit in einer Probe ge-
trennt bestimmen. Da das Verfahren
keine Probenvorbereitung benétigt, die
Proben durch die Messungen nicht zer-
stort werden und Probenkammern von
0,2 mL bis 100 mL zur Verfiigung stehen
sind praktisch alle Substanzen, Roh-
stoffe oder Produkte messbar. Eine typi-
sche Analyse dauert hierbei meist weni-
ger als eine Minute, bei komplexeren
Proben maximal 5 Minuten.

Im Folgenden sollen nun eine Reihe von
Anwendungsgebieten exemplarisch her-
vorgehoben werden, um aufzuzeigen,
dass viele der teuren und zeitauf-
wendige  Standard-Analysemethoden
ohne weiteres durch ein Relaxometer
von Oxford Instruments ersetzt werden
kénnen.

Benchtop NMR analyser, MQC+

Anwendungen in der
Nahrungsmittelindustrie

Eine Bestimmung des Fettgehaltes in
Nahrungsmitteln, sei es in Rohstoffen
zur weiteren Verarbeitung oder eines
fertigen Produktes, ist essenziell, um
Qualitat und Transparenz sowie eine rei-
bungslose Produktion gewahrleisten zu
kénnen. Aufwendige nasschemische Ex-
traktionsverfahren sind teuer und zeit-
aufwendig, da Losungsmittel, Ver-
brauchsmaterialien und geschultes Per-
sonal ben6tigt werden. Durch das Benut-

zen eines NMR-Analysegerdtes wie das
MQC+ wird die Messzeit auf ca. eine Mi-
nute verkiirzt. Die hierzu benétigte ein-
malige Kalibration mit einem reinen Fett
oder Ol kann in wenigen Minuten erstellt
werden.

Ebenso lasst sich der Anteil an festen
Fetten in Streichwaren wie Butter oder
Margarine bestimmen, ohne dabei auf
aufwendigere dilatometrische Messun-
gen zuriickgreifen zu miissen. Dies ist
mdglich, da zu Beginn der Messung, der
Einfluss der festen Anteile auf das Ge-
samtsignal hoch ist, im Verlauf der Mes-
sung jedoch stark abklingt. Hierdurch
kann die Signalintensitat zu verschiede-
nen Zeiten verglichen und das Verhaltnis
aus fliissigen zu festen Bestandteilen
bestimmt werden.

Neben fertigen Produkten lassen sich
auch Saatgut und Olsamen im Hinblick
auf ihren Ol- und Wassergehalt unter-
suchen, um so neben der Qualitatskon-
trolle auch auf die Vollsténdigkeit einer
Olgewinnung zu jedem Zeitpunkt des
Prozesses priifen zu kénnen.

Anwendungen in der Polymerindustrie

Die Beschaffenheit von Polymeren hat
einen grofen Einfluss auf ihr Relaxati-
onsverhalten. Aus diesem Grund kdnnen
an nur einem NMR-Analysator eine Viel-
zahl verschiedener Eigenschaften ge-
messen werden, fiir welche man (bli-
cherweise mehrere Methoden und
Instrumente bendtigen wiirde. Bei-
spielsweise lasst sich so das Molekular-
gewicht von Polymeren bestimmen,
ohne auf komplexere und storungs-
anfallige Methoden wie GPC zuriickgrei-
fen zu miissen.

Dariiber hinaus konnen unterschiedliche
Bestandteile und Domanen erkannt wer-
den. Die Kristallinitat und damit die
Dichte von beispielsweise Polyethylen-
Proben ist nach einer Kalibration inner-
halb von 20 Sekunden bestimmbar. Des
Weiteren lasst sich der Gehalt an weiche-
ren Polymeren wie Polybutadienin Poly-
styrol bestimmen, ohne auf nasschemi-
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sche Verfahren zuriickgreifen zu miis-
sen. Aufwendige und potenziell gesund-
heitsschadliche Extraktion von Xylen
loslichen Bestandteilen in Polypropylen
oder von Weichmachern in Kunststoff
kann umgangen werden, indem der
Anteil dieser Bestandteile mittels NMR
untersucht wird.

Besonders im Polymerbereich kann ein
MQC+ mehrere Gerate wie GPC, TGA und
DSC sowie nasschemische Verfahren im
Hinblick auf bestimmte Fragestellungen
ersetzten und so Zeit, Kosten und Perso-
nalaufwand sparen.

Anwendung bei fluorhaltigen
Produkten

Besonders fiir unlosliche Mineralien ist
eine herkdmmliche Bestimmung durch
teils gefahrliche chemische Methoden
ungenau und auBerst aufwendig. Durch
den Einsatz eines fluorsensitiven Pro-
benkopfes lassen sich die Fluorkonzen-
trationen in Materialien mittels TD-NMR
bestimmen, ohne diese zuvor bearbeiten
zu miissen. Es lassen sich nicht nur hohe
Fluorgehalte wie in Flussspat (CaFz) be-
stimmen, sondern auch Fluorverunreini-
gungen mit Anteilen von unter einem
Prozent in Aluminiumoxid.
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Auchin Produkten wie Zahnpaste ist eine
verlassliche Bestimmung des Fluor-
gehalts bis ca. 0,05 Gewichtsprozent
ohne jede Probenvorbereitung ohne
weiteres moglich.

In einigen Sparten, wie der Nahrungsmit-
telindustrie, erfreut sich der Einsatz von
Relaxometern bereits einer wachsenden
Beliebtheit. Geschuldet durch die rela-
tive Unbekanntheit der Methode bleibt
jedoch viel Potential zur Vereinfachung
und Verglinstigung von Anwendungen
ungenutzt. Die Oxford Instruments

GmbH bietet weitere Beispiele fiir An-
wendungen, um dieses Potenzial aus-
zuschopfen.
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