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Zusammenfassung 

Phthalate sind in der Umwelt weit ver-

breitet und haben aufgrund ihrer poten-

ziell schädlichen Auswirkungen für die 

menschliche Gesundheit Beachtung ge-

funden. Der Nachweis und die Trennung 

von Phthalaten ist deshalb zu einer Not-

wendigkeit geworden. Die Gaschroma-

tografie ist eine effektive Methode zur 

Trennung von Phthalaten, die mit ver-

schiedenen Detektionsverfahren wie 

Elektroneneinfang (ECD), Flammen-

ionisation (FID) und Massenspektro-

metrie (MS) gekoppelt werden kann. 

In der vorliegenden Studie wurde die 

Methodenoptimierungssoftware Pro 

EZGC eingesetzt, um die optimalen stati-

onären Phasen und Bedingungen für die 

GC-MS-Analyse von Phthalaten zu be-

stimmen. Die Trennung der Phthalate 

wurde auf sieben verschiedenen statio-

nären Phasen verglichen: Rtx-440, Rxi-

XLB, Rxi-5ms, Rtx-50, Rxi-35Sil MS, Rtx-

CLPesticides und Rtx-CLPesticides2. In 

allen Fällen wurden 18 EPA- und EU-

gelistete Phthalate in weniger als 

6 Minuten analysiert.  

Zusätzlich wurde eine erweiterte Liste 

von 37 Phthalaten unter Verwendung 

einer optimierten Methode in weniger 

als 40 Minuten analysiert. Sowohl Rtx-

440, eine nur von Restek erhältliche 

Phase, als auch Rxi-XLB Säulen zeigten 

die beste Auflösung des komplexen 

Phthalat-Gemisches. 

Einführung 

Phthalate werden in großem Umfang als 

Weichmacher in unterschiedlichen 

Industrieprodukten verwendet. Einige 

Phthalate gelten jedoch als endokrine 

Disruptoren [1] und werden mit einer 

Reihe von Problemen in Verbindung ge-

bracht, darunter angeborene Fehlbil-

dungen [2], Bluthochdruck bei Kindern 

[3], durch Bluthochdruck hervorgeru-

fene Herzerkrankungen während der 

Schwangerschaft [4], Atemwegsstörun-

gen [5] und Fettleibigkeit [6].  

Die Europäische Union (EU) und die Um-

weltschutzbehörde der Vereinigten 

Staaten (U.S. EPA) haben die Verwen-

dung der schädlichsten Phthalate einge-

schränkt (Tabelle 1). GC-MS ist eine häu-

fig verwendete Methode zur Analyse von 

Phthalaten, da sie einfach, schnell und 

kostengünstig ist. Die GC-MS-Methode 

liefert außerdem massenspektrometri-

sche Informationen und bietet damit 

eine leistungsstarke Geräteplattform 

zur Identifikation der Phthalate.  

GC-MS-Analyse von Phthalaten:  
Vergleich der Performance stationärer Phasen für die Gaschromatografie 

Dan Li, Rebecca Stevens, Chris English  

Restek GmbH 

Tab. 1: Vorhergesagte Elutionszeiten für regulierte Phthalate auf verschiedenen GC-Säulen 
von Restek 

  Säule: 30m x 0.25mm x 0.25μm (0.20μm für die Rtx-CLPesticides2-Säule) 
  Konstante Lineargeschwindigkeit: 66.7cm/sec 
  Ofen: 200°C (0.5 min), auf 330°C (320°C für Rtx-50) mit 30°C/min (1 min) 

Hinweis: Die Schattierung zeigt koeluierende Peaks an (Rs<1.5). Für die einzelnen Säulen zeigen 
unterschiedliche Schattierungsfarben unterschiedliche Koelutionspaare an. 

*Diese Verbindungen sind im Phthalatester-Gemisch von Restek für die EPA- Methode 8061A 
enthalten.  

**Peaks 19 und 20 sind nicht isobar und können durch Selected Ion Monitoring (SIM) getrennt 
werden. 
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Die Verwendung einer GC-Säule mit 

guter Trennleistung ist wichtig, weil die 

massenspektrometrische Identifikation 

und die quantitative Bestimmung auf-

grund der strukturellen Ähnlichkeiten 

der Phthalate schwierig sein kann. So ist 

vielen Phthalaten ein Basispeak-Ion 

(m/z 149) gemeinsam, was die Identifi-

kation und Quantifizierung von koeluie-

renden Phthalaten erschwert. Gemische 

technischer Qualität und Isomere ma-

chen das Problem noch komplizierter. 

Eine kürzlich veröffentlichte Abhand-

lung gibt einen Überblick über die am 

häufigsten verwendeten GC- und LC-

Säulen für die Phthalat-Analyse [7]. 

Gemäß der vorliegenden Literatur bietet 

die GC-MS eine bessere Auflösung für die 

Phthalat-Analytik als die LC-MS. Die am 

häufigsten verwendeten GC-Säulen in 

absteigender Reihenfolge ihrer Beliebt-

heit sind 5er, XLB-, 35er, 17er, 50er und 

1er Phasen. Die auf einer stationären 

Phase erzielte Trennung lässt sich durch 

Anpassung der Gerätebedingungen ver-

bessern, aber das kann im Labor ein zeit-

aufwändiges Verfahren sein. Mithilfe der 

Methodenoptimierungssoftware Pro 

EZGC lassen sich die GC-Parameter (z. B. 

Trägergastyp, Flussrate, Temperatur-

programm, Säulenabmessungen und 

Vorsäule) schnell optimieren, um die 

kürzest mögliche Analysezeit für eine 

gegebene stationäre Phase zu reali-

sieren.  

In dieser Untersuchung wurden für 37 

Phthalate (siehe Tabelle 2 im Anhang) 

Bibliotheken für die folgenden sieben 

stationären Phasen für das Pro EZGC-

Programm erstellt: Rtx-440, Rxi-XLB, 

Rxi-5ms, Rtx-50, Rxi-35Sil MS, Rtx-

CLPesticides und Rtx-CLPesticides2. 

Diese stationären Phasen wurden zur 

Analyse von sowohl regulierten als auch 

unregulierten Phthalaten ausgewertet.  

Verwendete Chemikalien 

Das Phthalatester-Gemisch für EPA-

Methode 8061A von Restek, das 15 der 

gewünschten Analyten in einer Konzen-

tration von jeweils 1000 μg/mL enthält, 

wurde als primärer Referenzstandard 

verwendet. Als interner Standard wurde 

Benzylbenzoat verwendet. Alle anderen 

Phthalat-Standards wurden von Chem 

Service bezogen.  

Gerät 

Die GC-MS-Analytik wurde auf einem 

Shimadzu QP2010 Plus GC-MS durch-

geführt. Das Gerät war mit einer der 

sieben Restek-Säulen (jeweils 

30m x 0.25mm x 0.25μm bzw. 0.20μm 

für die Säule Rtx-CLPesticides2) 

bestückt. Die Windows-basierte Soft-

ware Pro EZGC wurde verwendet, um die 

optimalen Bedingungen für jede Säule 

festzulegen. Anschließend wurden alle 

Säulen direkt miteinander verglichen, in-

dem die Proben einheitlich unter genau 

den Bedingungen analysiert wurden, die 

die insgesamt beste Trennleistung erge-

ben hatten. Dieser direkte Vergleich lie-

fert ein besseres Verständnis der Selek-

tivitätsunterschiede zwischen den ein-

zelnen Säulen. Detaillierte Säulen-

beschreibungen und die experimentel-

len GC-MS-Parameter sind in den 

Tabellen 1 und 3 angegeben. 

Probenvorbereitung 

Die Standards wurden in Methylen-

chlorid gelöst und verdünnt. Standard-

lösungen wurden hergestellt mit 

50μg/mL (bzw. 80μg/mL für den inter-

nen Standard Benzylbenzoat). Während 

der Probenvorbereitung wurde die Ver-

wendung von Plastikteilen sorgsam ver-

mieden; alle Vorbereitungsarbeiten wur-

den mithilfe von Glasgeräten (Messkol-

ben, Spritzen, Fläschchen usw.) durch-

geführt. 

Ergebnisse und Diskussion 

Für Phthalate, die von der EPA und der 

EU reguliert werden, wurde ein direkter 

Vergleich der Säulentrennleistung 

durchgeführt. Retentionszeiten für 

Phthalate auf sieben verschiedenen 

Phasen wurden vom Pro EZGC-

Programm unter identischen GC-Bedin-

gungen vorhergesagt. Die in Tabelle 1 

gezeigten Bedingungen lieferten die ins-

gesamt besten chromatografischen 

Ergebnisse von allen Setups, die für die 

einzelnen Säulen optimiert worden wa-

ren. Als koeluierend wurden Substanz-

paare mit einer Auflösung von weniger 

als 1.5 definiert. Die Gesamtanalysezeit 

betrug weniger als 6 Minuten. Zur Bestä-

tigung der durch die Pro EZGC-Software 

vorhergesagten Retentionszeiten wur-

den Chromatogramme für jede statio-

näre Phase unter den gleichen Bedin-

gungen wie bei der Software aufgenom-

men (siehe Abbildungen 1 im Anhang).  

Da die Säulenlängen im Gegensatz zur 

Simulation nicht exakt 30m betrugen, 

zeigten die absoluten Retentionszeiten 

geringfügige Abweichungen von den 

vorhergesagten Werten; die Elutions-

reihenfolge und die koeluierenden Sub-

stanzpaare stimmten jedoch exakt mit 

den Vorhersagen überein. Die Säulen 

Rtx-440, Rxi-XLB, Rtx-CLPesticides und 

Rxi-35Sil MS erreichten Basislinientren-

nungen für alle EPA- und EU-gelisteten 

Phthalate.  

Die beiden Isomere des Bis[4-methyl-2-

pentyl] phthalats ließen sich auf keiner 

der sieben Phasen trennen. Die Elutions-

reihenfolge auf den Säulen Rtx-440, Rxi-

XLB, Rtx-CLPesti-cides und Rxi-5ms war 

vergleichbar. 

Auf den Phasen Rxi-35Sil MS und Rtx-50 

wurden Unterschiede in der Elutions-

reihenfolge beobachtet. Insbesondere 

änderte sich die Elutionsreihenfolge von 

vier Paaren von Phthalaten auf der 

Phase Rxi-35Sil MS, darunter die Iso-

mere Bis(2-methoxyethyl)phthalat / 

Bis(4-methyl-2-pentyl)phthalat (Peaks 

6 und 7/8), Bis(2-ethoxyethyl)phthalat / 

Di-n-pentylphthalat (Peaks 9 und 10), 

Butylbenzyl-phthalat / Hexyl-2-ethyl-

hexylphthalat (Peaks 12 und 13) und 

Bis(2-butoxyethyl)phthalat / Bis(2-

ethylhexyl)phthalat (Peaks 14 und 15). 

Die Säulen mit den Phasen Rtx-440 und 

Rxi-XLB zeigten die insgesamt beste 

Trennleistung unter diesen Bedingun-

gen. Peaks, die auf anderen Phasen 

koeluierten, wurden auf Rtx-440- und 

Rxi-XLB-Säulen gut aufgelöst. Zu den 

Paaren, die auf anderen Phasen nicht 

aufgelöst wurden, gehören Bis(2-ethyl-

hexyl)phthalat und Dicyclohexyl-

phthalat (Peaks 15 und 16) auf der Rxi-

5ms-Säule, Bis(2-ethylhexyl)phthalat 

und Butylbenzylphthalat (Peaks 15 und 

12) auf der Rtx-50-Säule und Bis(2-
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methoxyethyl) und Bis[4-methyl-2-pen-

tyl]phthalat (Peaks 6 und 7,8) sowie 

Bis(2-ethoxyethyl)phthalat und Di-n-

pentylphthalat (Peaks 9 und 10) auf der 

Rtx-CLPesticides2-Säule.  

In Isomerengemischen technischer Qua-

lität können Isomerengruppen wie Diiso-

nonylphthalat und Di-isodecylphthalat 

(Peaks 18 und 19) identifiziert werden, 

aber es ist nicht möglich, jedes einzelne 

Isomer innerhalb einer Gruppe vollstän-

dig aufzulösen. Zum Glück gibt es ein-

deutige Ionen zur Identifikation und zur 

quantitativen Bestimmung, z. B. m/z 293 

für Diisononylphthalat und m/z 307 für 

Diisododecylphthalat (Abbildung 1). 

Ein umfassenderer Vergleich der sieben 

stationären Phasen wurde für die Tren-

nung von 37 Phthalaten (insgesamt 40 

Peaks, einschließlich dreier Isomere) an-

hand der von der Pro EZGC-Software 

vorhergesagten Retentionszeiten 

durchgeführt (Tabelle 2). Die in Tabelle 3 

angegebenen GC-Parameter ermöglich-

ten die Trennung von 34 der 40 Peaks 

auf sowohl den Rtx-440- als auch den 

Rxi-XLB-Säulen in weniger als 40 Minu-

ten und die beiden Phasen führten zu un-

terschiedlichen Koelutionen. Das Chro-

matogramm der Rtx-440-Säule wurde 

erfasst und ist in Abbildung 2 darge-

stellt. Für einige Paare, die nicht basis-

liniengetrennt werden konnten, war die 

Auflösung dennoch ausreichend für eine 

qualitative Analyse. Es gibt keinen einzi-

gen Satz von Bedingungen, der für alle 

Phasen optimal ist. Das Programm mit 

den insgesamt besten Ergebnissen in 

puncto Geschwindigkeit und Zahl der 

aufgelösten Peaks wurde für den direk-

ten Säulenvergleich ausgewählt. Analy-

tiker können die Bedingungen für ihre 

spezifischen Substanzlisten unter Ver-

wendung des Pro EZGC-Programms 

optimieren.  

Aufgrund der Analysegeschwindigkeit 

insgesamt und der hohen Trennschärfe 

für die Zielanalyten empfehlen wir die 

Verwendung der Phasen Rtx-440 und 

Rxi-XLB zur GC-MS-Analyse von Phtha-

laten.  Obwohl GC-MS im Allgemeinen die 

bevorzugte Methode ist, da sie eindeuti-

gere Informationen liefert, lassen sich 

Phthalate auch mithilfe von GC-ECD er-

folgreich analysieren. EPA 8061A ist eine 

Methode, die zur Identifikation und zur 

quantitativen Bestimmung von Phthala-

ten in wässrigen und festen Matrices 

mithilfe einer parallelen Säulenkonfi-

guration und zwei Elektroneneinfang-

detektoren (ECDs) verwendet wird [8]. 

Rtx-440 und Rxi-35Sil MS-Säulen sind 

ideal für eine Konfiguration mit zwei pa-

rallelen Säulen. Mit-hilfe der Pro EZGC-

Software ließen sich geeignete Analyse-

bedingungen für die Rtx-440-Säule 

schnell bestimmen, und die Rxi-35Sil 

MS-Säule diente dann aufgrund der beo-

bachteten Änderungen in der Elutions-

reihenfolge als ausgezeichnete Bestäti-

gungssäule. Die GC-ECD-Bedingungen 

lassen sich unter Verwendung des kos-

tenlosen online EZGC-Method Transla-

tors von Restek leicht aus den in 

Tabelle 3 gezeigten GC-MS-Methoden 

ableiten. [9]. 

Tab. 3: GC-MS Parameter 

Abb. 2: Die Substanzen aus der erweiterten Phthalat-Liste (50μg/mL) wurden im Scanmodus 
auf einer Rtx-440-Säule getrennt (Bedingungen sind in Tabelle 3 angegeben 
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Schlussfolgerung 

Die sieben am häufigsten verwendeten 

GC-Säulen für die Analyse von Phtha-

laten wurden mithilfe der ProEZCG-Soft-

ware, eines Tools zur flexiblen und ein-

fachen GC-Optimierung, direkt vergli-

chen. Die überlegene Selektivität und 

Trennleistung der Säulen Rtx-440 und 

Rxi-XLB ergab schnelle Analysezeiten 

für sowohl die regulierten als auch die 

Phthalate der erweiterten Liste. Mit 

guter Auflösung, hohen maximalen 

Betriebstemperaturen (340 °C für Rtx-

440 und 360 °C für Rxi-XLB [Tabelle 4]) 

sowie minimalem Säulenbluten sind die 

Säulen Rtx-440 und Rxi-XLB die bevor-

zugte Wahl für die Analyse von Phthala-

ten mithilfe der GC-MS. Bei Verwendung 

eines GC-ECD Systems anstelle der GC-

MS wird eine Konfiguration mit den bei-

den Säulen Rtx-440 und Rxi-35Sil MS 

empfohlen. 
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Anhang   

Tab. 2: Vorhergesagte Elutionszeiten für Phthalate (erweiterte Liste) auf verschiedenen GC-Säulen von Restek 
  Säule: 30m x 0.25mm x 0.25μm (0.20μm für die Rtx-CLPesticides2-Säule); Konstante Lineargeschwindigkeit: 48 m/sec  
  Ofen: 150°C (0.8 min), auf 200°C mit 5°C/min, auf 275°C mit 3°C/min (2 min) 
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Tab. 2: (Fortsetzung) 

Hinweis: Die Schattierung zeigt koeluierende Peaks an (Rs<1.5). Für die einzelnen Säulen zeigen unterschiedliche Schattierungsfarben 
unterschiedliche Koelutionspaare an. 

*Diese Verbindungen sind im Phthalatester-Gemisch von Restek für die EPA- Methode 8061A enthalten 

Abb. 1: EPA- und EU-gelistete Phthalate und der interne Standard (Benzylbenzoat) sind im 
Scanmodus und im SIM-Modus (m/z 293 bzw. m/z 307) für sieben verschiedene 
stationäre GC-Phasen angezeigt (Bedingungen sind in Tabelle 3 angegeben) 
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Abb1: Fortsetzung 
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Abb. 1: Fortsetzung 
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Abb. 1: Fortsetzung 
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