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EDITORIAL

Liebe Leserin, lieber Leser

Wenn von Wasserenergie die Rede ist, denken wir in der Schweiz an Hochdruckturbinen und Fluss-
kraftwerke. Doch im Lake Kivu im Kongo bedeutet «Energie aus dem Wasser» etwas ganz ande-
res. Dort wird seit fiinf Jahren Methan aus 260 Meter Tiefe geférdert und iiber Generatoren zur
Stromversorgung genutzt. Auch hierzulande speichern die Seen riesige Mengen an Methan, aller-
dings ist die Konzentration deutlich geringer. Dennoch wére die Schweiz fiir die Methangewin-
nung aus Gewassern pradestiniert. Der Grund dafiir sind nicht zuletzt die vielen Stauseen. Sie
produzieren grosse Mengen von Methan, das bisher ungenutzt in die Atmosphare entweicht. Im
Beitrag auf Seite 15 gehen wir der Frage nach, welches Potenzial zur Gewinnung von Biotreib-
stoff im Wasser schlummert.

Resistente Bakterien sind ein medizinischer Albtraum. Sie tricksen die Antibiotika aus, indem sie
unempfindlich werden oder die Wirkstoffe abbauen. Einige Keime haben auch noch eine andere
Uberlebensstrategie auf Lager. Sie versetzen sich in einen schlaféhnlichen Lockdown, um eine Be-
handlung mit Antibiotika zu iberstehen. Nach Abschluss der Therapie erwachen sie zu neuer
Munterkeit und verursachen langwierige Infektionen. Liesse sich hingegen eine Methode finden,
welche die Bakterien am Abtauchen in den Déammerzustand hindert, kénnten sie sich den Anti-
biotika nicht mehr entziehen. Wie man persistente Bakterien in Zukunft besser bekampfen will,
erfahren Sie auf Seite 21.

Ich wiinsche Ihnen viel Vergnligen bei der Lektire.

Elias Kopf

Schnelle automatische Sulfat-Veraschung

Die Sulfataschebestimmung gemass den inter-
nationalen Pharmaregularien ist bedingt durch
die einzelnen Arbeitsschritte ein langwieriger
Prozess (dauert etwa einen Tag) und zudem fiir
den Operator dusserst unangenehm. Das Pro-
bengut (Pharmazeutika) wird dabei in einem
Porzellan- oder Platintiegel mit Schwefelsaure
versetzt, im Wasserbad erhitzt, danach auf of-
fener Flamme vorverascht und anschliessend im
Muffelofen bei ca. 600—-800 °C verascht. Ne-
ben den aufwendigen Arbeitsschritten ist das
Handling mit der abrauchenden Schwefelsdure
umstandlich und gesundheitsbeeintrachtigend.
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CEM hat ein neuartiges automatisiertes Sulfat-
Veraschungsystem entwickelt, welches die Spe-
zifikationen der Pharnanormen erfiillt. Neben
einer drastischen Zeitverkiirzung sorgt ein Ab-
saug- und Neutralisationssystem fiir sauberes
Arbeiten und erhdht besonders den wichtigen
Aspekt des Arbeitsschutzes. Die komplette Ver-
aschung inklusive Vorveraschung wird im Pho-
nix Black SAS durchgeflihrt. Aus dem Ver-
aschungseinsatz flhrt ein Quarzrohr zu einer
Abscheide- und Neutralisationseinrichtung. Die
Rauchgase werden dabei mittels einer Pumpe
abgesaugt. Die Veraschungsdauer verkiirzt sich

deutllich auf ca. 60 Minuten, ausserdem kénnen
mehrere Proben gleichzeitig verascht werden.

www.sulfatasche.de
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Bestimmung von Gehalten an Sulfatasche
von schaumenden und spritzenden Proben
gemass Pharma-Regularien

Einleitung

Die Sulfatasche-Bestimmung ist ein
wichtiger Kontrollparameter bei
der Qualitatskontrolle laufender
Produktionen und der Eingangs-
kontrolle von Rohstoffen. Proble-
matisch ist jedoch die Zeitintensi-
tat der Analyse, da das Ergebnis
erst Stunden spater vorliegt und
somit ein schnelles Eingreifen in die
laufenden Produktionsablaufe ver-
hindert. Einen Zeitvorteil schafft
die in diesem Artikel vorgestellte
Methode mit dem schnellsten Muf-
felofen der Welt — Phonix Black
SAS, die das Ergebnis unter der Be-
rlicksichtigung aller relevanten
Normen innerhalb von kurzer Zeit
liefert. Zudem konnen kritische
Proben, die unter klassischen Be-
dingungen spritzen und schaumen
und somit viel Handarbeit beinhal-
ten, mit dem Phonix Black SAS pro-
blemlos schnell und automatisch
bearbeitet werden.

Regularien

Die Bestimmung der bei der Ver-
brennung von organischen Subs-

Abbildung 1: Keine Vorveraschung
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Abbildung 2: Phonix Black SAS

tanzen auftretenden Riickstande
zahlt schon seit neun Jahrzehnten
zu den elementaren Reinheitspri-
fungen von Arzneistoffen. Bereits
das DAB 5 (Deutsches Arzneimit-
telbuch) von 1910 und das DAB 6,
das 1926 in Kraft trat, enthielten
weitgehend gleichlautende Vor-
schriften zur Durchfiihrung von
Analysen zur Bestimmung des
Aschegehaltes. Mit dem dritten
Nachtrag zum DAB 6 wurde 1959
die Priifung der Sulfatasche als
neue Analysenmethode in die
pharmazeutischen Laboratorien
eingefiihrt. Analoge Entwicklun-
gen fanden beim Japanischen Arz-
neimittelbuch, bei den amerikani-
schen Vorschriften USP und beim
Europdischen Arzneibuch Ph. Eur.
statt. Die Bestimmung des Sulfat-
asche Gehaltes hat sich seitdem bei
Eingangskontrollen von Rohstoffen
und bei der Qualitétssicherung von
laufenden Produktionen einen
Platz als wichtige analytische
Kenngrosse gesichert. In den letz-
ten Jahren wurden auch fiir Mine-
ralélprodukte, Kautschuk, PVC,
Elastomere und eine Vielzahl von
Kunststoffen die Sulfatasche als
wichtige Analysenmethode zur QS
vorgeschrieben (DIN 53568, Teil 2
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sowie 1SO 247, Rubber — Determi-
nation of ash).

Klassische Analytik wie zu
Liebigs Zeiten

Die schwarze Masse kocht und
brodelt. Das weisse Porzellanschal-
chen vibriert leicht auf dem Tisch
aus Draht (Abb.1). Die gelblich ge-
farbten Flammen heizen ihm or-
dentlich ein. Feucht ist die Luft und
rundherum regnet es pechschwar-
zen Russ. Diese eher unheimliche
Szene beschreibt nichts anderes als
den relativ einfachen Prozess der
Sulfatveraschung. Unter Ver-
aschungen versteht man per Defi-
nition die thermische Zersetzung
kohlenwasserstoffhaltiger Pro-
dukte, wobei die anorganischen
Bestandteile zuriickbleiben.

Die Sulfataschebestimmung ist be-
dingt durch die einzelnen Arbeits-
schritte ein mihseliger und lang-
wieriger Prozess und zudem fiir
den Bediener dusserst unange-
nehm. Das Probengut wird dabei
in einem Porzellan- oder Platintie-
gel mit Schwefelsaure versetzt, da-
nach auf offener Flamme vorver-
ascht und anschliessend im kon-

ventionellen Muffelofen bei ca.
600 °C bzw. 800 °C (je nach Vor-
schrift) verascht. Neben den auf-
wendigen Arbeitsschritten (dauert
bis zu 12 h) ist das Handling mit
der abrauchenden Schwefelséure
dusserst umstandlich und gesund-
heitsbeeintrachtigend. Durch un-
terschiedliche Bediener wurden
auch schwankende Ergebnisse bei
Mehrfachbestimmungen beobach-
tet. Nach der Beendigung des
Schwefelsaureabrauchens sind
vielfach aufwendige Reinigungsar-
beiten am Abzug vorzunehmen.
Besonders bei schaumenden, quel-
lenden und spritzenden Proben
muss der Anwender die Reaktion
beobachten, rechtzeitig den Tiegel
von der Flamme wegziehen und
warten, bis die Probe wieder wei-
terbearbeitet werden kann. Ver-
passt der Anwender den richtigen
Moment, schaumt die Probe aus
dem Tiegel und die bisherige Ar-
beit ist zu verwerfen — sprich: die
Analyse muss von vorn beginnen.

Die Alternative

Eine Alternative bezliglich der
Schnelligkeit, des Arbeitsschutzes,
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Abbildung 3: Phonix Black SAS Tiegel einsetzen

der Automatisation flr kritische
Proben und des Bedienerkomforts
stellt das CEM-Sulfat-Veraschungs-
system Phonix Black SAS (Abb. 2)
dar. Die komplette Veraschung in-
klusive Vorveraschung wird im Ver-
aschungssystem Phonix Black SAS
durchgefihrt, d. h. einfachstes und
vor allem sicheres Handling fiir den
Anwender. Durch die «Ofen-im-
Ofen-Technik» des Phonix Black
SAS in Kombination mit einer Ab-
saugung der Schwefelsauredampfe
aus dem Veraschungseinsatz wird
eine doppelte Absaugung der teil-
weise toxischen Verbrennungs-
produkte gewdhrleistet. Die Ver-
aschungsdauer verkiirzt sich
deutlich auf ca. 60 Minuten bei
gleichzeitiger Veraschung von bis
zu 20 Proben (Abb. 3). Dabei wird
die Probe im Tiegel mit H2S04 ver-

setzt und in den Phonix Black SAS
gegeben. Mit dem Start der Me-
thode heizt das Phonix Black SAS
auf und halt die gewahlte Tempe-
ratur prazise flr die vorgewahlte
Zeit konstant. Dabei finden die
Vorveraschung und die Hauptver-
aschung bis zur Gewichtskonstanz
im Phonix Black Muffelofen statt.
Durch die genauen und reprodu-
zierbaren Temperaturrampen kann
ein Uberkochen, Verspritzen oder
Uberschaumen von kritischen Pro-
ben verhindert werden.

Die besondere Arbeitssicherheit
und der Bedienerkomfort des Pho-
nix Black SAS wird durch eine spe-
zielle Absaugtechnik gewahrleis-
tet, die CEM auch in anderen Pro-
dukten erfolgreich verwendet.
Dabei fiihrt aus dem Veraschungs-
einsatz mit den zu bearbeitenden

Abbildung 4: Azelainsaure spritzend
Abbildung 5: Phthalazin Derviat Pilz

Abbildung 6: Phthalazin Derivat schdumend
Abbildung 7: Megestrolacetat problemlos

Proben ein Quarzrohr zu einer Ab-
scheide- und Neutralisationsein-
richtung, bestehend aus Waschfla-
schen und Aktivkohlefilter. Die
Rauchgase werden dabei mittels ei-
ner Vakuumpumpe abgesaugt und
in den Waschflaschen mit NaOH
neutralisiert. Der Bediener ist dabei
keiner Exposition mit den Verbren-
nungsprodukten ausgesetzt und
durch die Aktivkohlefilter zudem
vor Geruchsbelastigungen ge-
schitzt. Die Anordnung dieser Neu-
tralisationseinrichtung ist war-
tungsarm und einfach zu bedienen.
Damit werden die Anforderungen
der ISO 14000 zur Emissionsver-
minderung erfllt. Die Raumluft
und somit auch der Anwender wer-
den nicht belastet (Arbeitsschutz)
und die Installation braucht unter
keinem Abzug zu erfolgen. Fir die
unterschiedlichen Applikationen
steht eine Vielzahl von Zubehor,
z.B. spezielle Veraschungstiegel
oder eine Temperatur-Kalibrierein-
heit fiir die Prifmitteliberwachung
(1Q & 0Q) zur Verflgung.

Studie an kritischen Proben

D. C. Hinz und U. Sengutta unter-
suchten spezielle Proben, die unter
klassischen Bedingungen mit Vor-
veraschung und konventionellem
Muffelofen schaumen, spritzen
und aus dem Tiegel quellen (Abb.
4 bis 6). Als Modelsubstanzen wur-

den Laktose, Azelainsdure, Mege-
strolacetat und Phthalazin ausge-
wahlt [1]. Es wurde eine Methode
flr den Phonix Muffelofen ausge-
arbeitet, bei der jede Probe mit
Schwefelsaure versetzt wird und
direkt bei Raumtemperatur in den
Phonix Ofen gegeben wird. An-
schliessend wird im Phonix SAS au-
tomatisch ohne manuelle Arbeit
die Probe mit der Saure langsam
auf 550 °C erhitzt und dabei vor-
verascht. Danach erfolgt das wei-
tere Aufheizen auf die Endtempera-
tur von 600 °C und die Veraschung
findet bis zur Gewichtskonstanz
statt. Alle Modellsubstanzen wer-
den ohne Probenverlust durch sprit-
zen, schaumen oder quellen sanft
im Phonix Muffelofen verascht, wie
Abb. 7 zeigt.

[1] «Efficiency improvement for sul-
fated ash determination by micro-
wave muffle furnace», D. C. Hinz
und U. Sengutta, Poster Pittsburgh
Conference 2007

https://www.cem.de/produkte/
phoenix-black-sas/anwendungs-
beispiele/
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