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Forensische Analyse von Drogen mit
dem Agilent 8890 GC-System

Zusammenfassung

Diese Application Note stellt eine Methode fiir die genaue Identifizierung von
haufig getesteten Drogen vor. Der Arbeitsablauf umfasste ein Agilent 8890
GC-System, ein Agilent 5977A MSD-System, einen Agilent 7693A automatischen
Flissigprobengeber und eine Agilent J&W DB-5ms Ultra Inert-Hochleistungssaule.
Diese Methode ermdglicht eine ausgezeichnete Auflosung gangiger Drogen und ist
in hohem Male reproduzierbar.



Einfuhrung

Die analytische Bestatigung von
Rauschgift-Substanzen erfordert ein hohes
Konfidenzniveau der Daten und eine extrem
niedrige Fehlergrenze. Das Vorhandensein
von Strallendrogen und missbrauchlich
verwendeten verschreibungspflichtigen
Arzneimitteln in forensischen Proben

wird haufig mittels Gaschromatographie
(GC) zusammen mit Single-Quadrupol-
Massenspektrometern (MS), sogenannten
GC/MS-Systemen, bestatigt. Die Analyse
sichergestellter Drogen umfasst haufig
nicht die Quantifizierung, sondern

basiert auf Massenspektren von hoher
Qualitét, fir die eine Ubereinstimmung

mit der Bibliothek vorliegt. Fir die beste
Ubereinstimmung der Peakspektren muss
die Chromatographie optimiert und missen
Systeme routinemanig gewartet werden.
Agilent hat viele Veroffentlichungen,

die bei Verwendung von Saulen mit
MS-Standarddimensionen erfolgreiche
Analysebedingungen belegen — sowohl
bei der Analyse beschlagnahmter Drogen'
als auch in forensischen oder klinischen
Studien??. In dieser Application Note wurde
eine Hochleistungssaule zur Evaluation
auf dem 8890 GC-System ausgewahlt.
Hochleistungsséaulen erfordern aufgrund
ihres kleineren Innendurchmessers

und ihrer hoheren Restriktion eine
ausgezeichnete Druckregelung. Die

auf dem 8890 GC-System verfligbare
elektronische Pneumatiksteuerung

(EPC) der sechsten Generation zeigt

eine aulergewohnliche Steuerung und
Prazision, wenn eine Druckzufuhr fir
GC/MS-Flisse unter 2 ml/min erforderlich
ist. Das 8890 GC-System kann durch den
Bediener konfigurierbare Wartungszahler,
Diagnoseereignisse und andere
Systemparameter implementieren und
protokollieren, wodurch die Zuverlassigkeit
der erfassten Daten weiter erhoht wird.
Das 8890 GC-System integriert aulerdem
Funktionen der GC-Systeme friherer
Generationen von Agilent, wie z. B.
Retention Time Locking, inert behandelte
Verbrauchsmaterialien und eine vertraute
Software-Oberflache.

Experimentelles

Der Arbeitsablauf umfasste ein 8890
GC-System, einschlieRlich eines
Split/Splitless-Einlasses, zusammen

mit einem 5977 GC/MSD-System

und einem 7693A automatischen
Flissigprobengeber (ALS). Die Daten
wurden mit der Agilent MassHunter
GC/MS-Software erfasst und verarbeitet.
Der bei der Untersuchung verwendete
5-pg/ml-Standard war eine Agilent GC/MS
Testmischung fir forensische Toxikologie
(Best.-Nr. 5190-0471). Diese Mischung mit
28 Verbindungen enthalt Amphetamine,

Opiate, Benzodiazepine und andere Drogen,

auf die haufig getestet wird. Es wurde

eine Ultra Inert(Ul)-Hochleistungssaule
verwendet, um auf die Analyten zu testen,
und ein Ul-Liner flr geringen Druckabfall,
um die Einlass-Diskriminierung zu
minimieren’. Im Allgemeinen muss bei
Hochleistungssaulen eine viel geringere
Probemenge injiziert werden, da sie schnell
Uberladen werden konnen. Dies kann am
einfachsten implementiert werden, indem
ein hoheres Splitverhéltnis auf die Methode
angewendet wird. Alternativ kann bei der
Trennung auf einer Hochleistungssaule
eine weitere Verdinnung der Proben
nutzlich sein.

Tabelle 1: Verbrauchsmaterialien fiir die Datenakquisition der Drogenproben.

Artikel Beschreibung
ALS-Spritze Agilent ALS-Spritze, 10 pl, Blue Line (Best.-Nr. G4513-80204)
Probenflaschen,

5182-0716

MS-zertifiziert
Septa Advanced Green (Best.-Nr. 5183-4761)
Liner Einlass-Liner, UI, geringer Druckabfall (Best.-Nr. 5190-2295)
Saule Agilent J&W DB-5ms UI, 30 m x 180 pm x 0,18 pm

(Best.-Nr. 121-5522U1I)

Extraktorlinse

9 mm (Best.-Nr. G3870-20449)

Tabelle 2: Methodenparameter fiir Drogenanalysen

auf dem 8890 GC-System.

Tabelle 3: Analysebedingungen fir Drogen auf
einem 5977 GC/MSD-System (Extraktor).

Parameter Wert 5977 GC/MSD-Parameter
SpritzengroRe 10 pl Parameter Wert
Injektionsvolumen 1ul Quelle Extraktor, 9-mm-Linse
Art des Einlasses Split/Splitless Hochvakuumpumpe Turbo
Einlassmodus Split Modus Scan
Einlasstemperatur 250 °C Bereich m/z 40 bis 500
Splitfluss 30 ml/min Tuning-Algorithmus Etune
Splitverhéltnis 20:1 Temperatur der Quelle 250 °C
Gassparzeit Aus min Quadrupoltemperatur 175°C
rSne:;E;nspulungs- Standard

Septumspiilung 3 ml/min

Tragergas Helium

Siule J&W DB-5ms Ul,

20m x 180 pm, 0,18 pm

S&ulendurchfluss

1,5 ml/min

Ofenéaquilibrierung 1 min

95°C,
Temperaturprogramm 20 °C/rmin bis 300 °C,
Ofen

3,5 Minuten halten

GC-Analysendauer

13,75 Minuten

MSD-Ubertragungs-
leitung

280 °C




Ergebnisse und Diskussion

Wahrend der Methodenoptimierung

war eine Uberladung bei den
Amphetaminverbindungen am
ausgepragtesten, weshalb das
Splitverhaltnis hinsichtlich ihrer Peakform
optimiert wurde. Es mussten Abstriche
bei der Detektion von Lorazepam,
Oxazepam und Trazadon gemacht
werden, da diese Verbindungen schon
beim Vergleich mit anderen Drogen in
der Mischung eine geringe Response
erzielen. Bestatigungsanalysen

werden meist bei relativ hohen
Konzentrationen durchgefihrt, was zu
hoheren Splitverhéltnissen fuhrt, als
denen, die fUr diese Probe im mittleren
Konzentrationsbereich gezeigt wurden.
Bei einem Split von 20:1 war die Response
ausreichend, um Peaks erfolgreich zu
integrieren, Spektren zu extrahieren und
eine Ubereinstimmung von hoher Qualitat
fur Lorazepam, Oxazepam und Trazadon
unter diesen Bedingungen zu erzielen;
deren geringere Response erfordert
jedoch eine Erklarung.

Mit der Hochleistungssaule wurde eine
ausgezeichnete Auflosung erreicht. Alle
28 Peaks waren einfach zu identifizieren
und bei Verarbeitung der resultierenden
Spektren mit einer NIST-Bibliothek
wurde jeder Peak richtig als beste
Ubereinstimmung mit ausgezeichneten
Ubereinstimmungswerten identifiziert.
Durch die Implementierung einer
Hintergrundsubtraktion, insbesondere
bei der hoheren Temperatur,
verbesserte sich die Qualitat der
Ubereinstimmung erheblich. Abbildung 1
zeigt ein reprasentatives Totalionen-
Chromatogramm (TIC) und Tabelle 4 eine
Zusammenfassung der Verbindungen.

Es wurden Reproduzierbarkeitsstudien
durchgeflhrt und die relative
Standardabweichung (RSD) der
Retentionszeit fur alle Verbindungen

lag im Bereich von 0 bis 0,08 %,
ausgenommen D-Amphetamin und
Phentermin. Die meisten Verbindungen
hatten bei der Retentionszeit eine relative

Standardabweichung von 0,03 % fur 25
Wiederholungsinjektionen. Diese beiden
Verbindungen wurden, aufgrund ihrer
begrenzten Wechselwirkung mit den
Phasen und da sie unmittelbar nach
dem Losemittel-Tailing eluieren, von der
statistischen Analyse ausgeschlossen.
Grolere Splitverhaltnisse verbessern
die Reproduzierbarkeit der friih
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eluierenden Amphetamine - allerdings
auf Kosten der Response von Oxazepam,
Lorazepam und Trazodon. Es wurde
daran gearbeitet, die Response dieser
Verbindungen* unter Verwendung von
herkommlichen GC/MS-Saulen mit
einem Durchmesser von 250 pm zu
verbessern. Diese Vorgehensweise ist
auch fur Hochleistungssaulen hilfreich.
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Abbildung 1: TIC der Injektion einer Drogenmischung (20:1 Split von 5 ug/ml, vollstéandiger Scanbereich

m/z 40 bis 500).

Tabelle 4: Zusammenfassung der Verbindungen.

Index Verbindung RT Index Verbindung RT

1 d-Amphetamin 1,85 18 THC 8,86
2 Phentermin 2,05 19 Oxycodon 9,10
3 Methamphetamin 2,14 20 Temazepam 9,33

4 Nikotin 3,03 21 Flunitrazepam 9,41

5 MDA 3,83 22 Heroin 9,47
6 MDMA 4,14 23 Nitrazepam 10,02
7 MDEA 4,40 24 Clonazepam 10,31
8 Meperidin 540 25 Alprazolam 10,72
9 Phencyclidin 6,19 26 Verapamil 11,71
10 Methadon 735 27 Strychnin 11,81
11 Kokain 7,68 28 Trazodon 13,04
12 Proadifen 8,14

13 Oxazepam 8,26

14 Codein 8,53

15 Lorazepam 8,61

16 Diazepam 8,73

17 Hydrocodon 8,79



AbschlieRende Bemerkungen

Diese Methode erzielte eine
ausgezeichnete Auflosung der analysierten
Drogen, wobei alle 28 Komponenten genau
identifiziert wurden. Die Retentionszeiten
waren Uber 25 Injektionen ebenfalls
reproduzierbar, mit einer relativen
Standardabweichung von 0,03 % fiir die
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Agilent Methodentranslator® ist ein ideales

Tool fiir die Beurteilung und den Vergleich

von Gaschromatographie-Sollwerten

und beinhaltet eine Berechnung der

Saulenkapazitat. Das 8890 GC-System

ist ein Mainframe der nachsten

Generation, das intelligente technische

Funktionen und zugleich Kompatibilitat

mit allen in Arbeitsablaufen bewahrten

Verbrauchsmaterialien von Agilent bietet.

www.agilent.com/chem

Fiir forensische Zwecke.
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