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2 Problemstellunq

In den Arbeiten zu dieser Dissertation soll eine Apparatur entwickelt werden, mit der man

analog zu den in den Arbeiten von Jiger!'"”) Briutigam'® und Hemstege !"!

vorgestellten
Verfahren im mikrowelleninduzierten Argonniederdruckplasma zweiatomige Molekiile aus
organischen Molekiilen erzeugen und deren Emissionsbanden messen kann. Der so erhaltene
Molekiilemissionsspektrometrische Detektor auf Basis eines mikrowelleninduzierten Plasmas
(MIP-MED) soll mit einem Gaschromatographen gekoppelt werden. Die bei der Analyse von
chromatographischen Signalen erhaltenen spektrometrischen Daten sollen zur qualitativen
Bestimmung der aufgegebenen Substanzen verwendet werden. Hierbei soll untersucht
werden, ob, analog zur Arbeit von Jdger, Informationen iiber die Struktur der untersuchten

Substanzen gewonnen werden konnen.

Die Probenaufgabe unterscheidet sich bei der gestellten Aufgabe grundsétzlich von dem in
den Arbeiten von Jager, Brautigam und Hemstege gewihlten Verfahren. In diesen Arbeiten
sind alle Gasstrome, der Probenstrom selbst und die Mikrowellenenergie konstant gehalten
worden. Dies hat zur Folge, dass sich im Plasma ein stationdrer Zustand einstellt. Die
Intensitdten der Emissionsbanden der Molekiilbruchstiicke bleiben iiber die gesamte Messung
hinweg unveridndert. In dieser Arbeit soll die Probenzufuhr in das Plasma iiber einen Gas-
chromatographen erfolgen. Dies hat zur Folge, dass

1. die Konzentrationen der zu untersuchenden Substanzen im Plasma starken zeitlichen
Schwankungen unterworfen sind, so dass sich kein stationérer Zustand einstellen kann,

2. die aufgegebene Probenmenge keinen wesentlichen Einfluss auf das Analysenergebnis
haben darf und

3. Memoryeftekte auftreten konnen, die bei einer Dauerprobenaufgabe keine Rolle
spielen, bei chromatographischen Analysen aber sehr storend sind.
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Aus diesem Grund miissen sowohl die Apparatur des MIP-MED als auch die Auswerte-
methode zur Substanzidentifizierung gegeniiber den Arbeiten von Jdger, Brautigam und
Hemstege grundlegend iiberarbeitet werden. Durch die Uberarbeitungen sollen folgende Ziele
erreicht werden:

1. Mit der Apparatur soll ein chromatographisches Signal gemessen werden konnen. Es
muss gewihrleistet sein, dass das Detektorsignal stark mit dem Substanzmengenstrom
korreliert, welcher durch den neu entwickelten Detektor flieBt. Memoryeffekte miissen
vermieden werden. Das chromatographische Signal darf nicht durch den Detektor in
Form von Fronting oder Tailing deformiert werden.

2. Die zeitliche Auflosung des chromatograpischen Signals muss hoch genug sein, um die
in der Kapillargaschromatographie {iberwiegenden sehr schmalen Peaks ausreichend
aufzulosen.

3. Mit der Apparatur muss man in der Lage sein, auf mehreren Wellenlédngen gleichzeitig
zu messen. Nur so ist es moglich die zeitlichen Verdanderungen der Spektraldichten oder
Intensitdten verschiedener Banden oder Linien gleichzeitig zu bestimmen.

4. Die zu entwickelnde Auswertemethode soll es ermoglichen, einen Zusammenhang
zwischen der zeitlichen Verdnderung der Spektraldichten bzw. Intensititen und der Art
der Substanz, die durch den Detektor geleitet wird, herzustellen. Zu diesem Zweck
miissen die chromatographischen Signale in Gréfe und Form mit moglichst wenigen
Daten beschrieben werden. Zwischen den so gewonnenen Parametern und der Art der
mit dem Detektor vermessenen Substanz soll eine Beziehung gefunden werden. Zu
diesem Zweck ist es erforderlich, dass mit der zu entwickelnden Apparatur repro-
duzierbare Messergebnisse gewonnen werden konnen. Angesichts der Tatsache, dass
sich die Bedingungen in Plasmen technisch nicht sehr gut konstant halten lassen, muss
daher eine Mdoglichkeit zur Kalibration des Detektors gefunden werden.



