
3. Chemische Industrie



Der meist verwendete Stoff in der chemischen Industrie ist das 
Wasser – nicht nur als Lösemittel im Prozess, sondern auch als 
Energieträger im Kühl- oder Wärmekreislauf. Da Unmengen an 
Wasser benötigt werden, hat sich die chemische Industrie oft-
mals in der Nähe von großen Fließgewässern angesiedelt. 
Das als Prozesswasser oder als Kühlwasser benutzte Wasser 
wird gereinigt und anschließend dem Fließgewässer zurück
geführt. Diese Wässer bedürfen zum Schutz der Umwelt einer 
besonderen Kontrolle. Da der TOC unspezifisch alle organi-
schen Verbindungen erfasst, hat er sich auch hier als unschätz-
barer Parameter etabliert.
 
Große Industrieparks verfügen über eigene Kläranlagen, die  
die Abwässer der verschiedenen chemischen Fabriken reinigen. 
Um die Abwassergebühren gerecht auf die beteiligten Betriebe 
zu verteilen, wird meist die TOC-Fracht der einzelnen Abwässer 
als Bemessungsgrundlage gewählt. Wer der Kläranlage viel 
TOC liefert, muss höhere Abwassergebühren entrichten.
 
In der chemischen Industrie hat die Wareneingangskontrolle 
einen hohen Stellenwert. Die Verunreinigungen der Edukte 
sind oft auch die Verunreinigungen der Produkte. Neben der 
gezielten Analyse von bekannten Verbindungen helfen Sum-
menparameter dabei, die Einsatzchemikalien hinsichtlich ihrer 
Verunreinigungen zu beurteilen. Der TOC spielt hierbei eine 
besondere Rolle: Er beschreibt die Verunreinigung durch orga-
nische Verbindungen und gibt das Gesamtmaß des organischen 
Kohlenstoffs an. Der TOC kann daher nur zur Beurteilung von 
anorganischen Chemikalien eingesetzt werden.
 
Die große Herausforderung bei einer TOC-Analyse in chemi-
schen Erzeugnissen ist es, Schutzmechanismen zu entwickeln, 
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um die Geräte und ihre Komponenten zu schonen sowie Scha-
den abzuwenden, beispielsweise durch Säuredämpfe oder hohe 
Salzfrachten. Hier bietet die TOC-L Serie von Shimadzu mehrere 
Gaswäscher und Optionen an, die eine gefahrlose Analytik 
ermöglichen. 

Eine weitere Herausforderung ist es, eine stabile und reprodu-
zierbare Oxidation zu erzielen, so dass keine schwankenden 
oder stark auslaufenden Peaks (Tailing) gemessen werden. 
Darüber hinaus sollen die Messwerte über einen längeren 
Messzeitraum stabil bleiben.
 
Um diesen großen analytischen Aufgabenbereich der chemi-
schen Industrie abzudecken, benötigt man flexible Systeme, 
die sich durch verschiedene Optionen, Kits und Module für die 
jeweilige Aufgabe ausstatten lassen. Shimadzu bietet TOC-Sys-
teme für solche analytischen Fragestellungen an. Durch ihren 
modularen Aufbau können die Geräte der TOC-L Serie für jede 
Messaufgabe gerüstet werden.
 
Die einzelnen Applikationsschriften (zum Beispiel TOC-Bestim-
mung in Salzsäure, Solen oder Natronlauge), beinhalten weite-
re Informationen. Neben den Anwendungen in der chemischen 
Industrie gibt es auch Applikationsschriften zu „Pharmazeu-
tische Industrie“, „Umweltanalytik“, „TOC-Spezialapplikatio-
nen“, „Rund um den TOC“ und „TOC-Prozessanalytik.“

Die Wasser-Applikationen sind z.B. im Applikationsfeld  
„Umweltanalytik“ oder „TOC-Prozessanalytik“ zu finden.
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Summenparameter – Total Organic Carbon

Kombinierte TOC und TNb Bestimmung in 
Wasserstoffperoxid (H2O2)

Wasserstoffperoxid (H2O2) ist eine fast geruchlose,
farblose Flüssigkeit, die vereinfacht als Wasser mit
einem zusätzlichen Sauerstoffatom beschrieben
werden könnte. Dieses zusätzliche Sauerstoffatom
ist nur labil im Peroxid Molekül gebunden, definiert
aber seine große Vielfalt an Anwendungen in der
Chemie als starkes Oxidationsmittel. Da die
einzigen Nebenprodukte seiner Reaktionen
Wasser und Sauerstoff sind, kann es bei
sachgemäßer Verwendung als umweltfreundlich
angesehen werden.

§ Die wirtschaftliche Bedeutung von H2O2

Wasserstoffperoxid wird häufig als Bleichmittel für
Zellstoff, Naturfasern und chemische Fasern
sowohl in industriellen als auch in
Haushaltsanwendungen verwendet. In der
Wasseraufbereitung verursacht UV-Strahlung in
sogenannten UVOX-Prozessen (UV & Oxidation)
die Bildung von Hydroxylradikalen, die zur
Zersetzung organischer Verunreinigungen im
Trinkwasser eingesetzt werden. Darüber hinaus
wird es in der Synthese von chemischen
Materialien, Pharmazeutika, als Raketentreibstoff,
Desinfektionsmittel, in der Metalloberflächenbe-
handlung und vielen weiteren Gebieten verwendet.
Wasserstoffperoxid neigt dazu, sich bei
steigendem pH-Wert in Wasser und Sauerstoff zu
zersetzen, vor allem aber bei Kontakt mit
Metalloberflächen, welche katalytische Reaktionen
hervorrufen können.

Aus diesem Grund werden Stabilisatoren
(Organophosphorverbindungen und andere) zu
handelsüblichen H2O2-Lösungen hinzugefügt,
wodurch ein breites Spektrum verfügbarer
Reinheitsgrade für verschiedene Anwendungen
entstanden ist.
Der in den verschiedenen industriellen Bereichen
erforderliche Reinheitsgrad wird immer höher, ein
deutliches Beispiel ist die Halbleiterindustrie. Zur
Bestimmung der Reinheit von Wasserstoffperoxid-
Lösungen ist die kombinierte TOC- und TNb-
Messung ein effektives Werkzeug, da innerhalb
weniger Minuten aussagekräftige Ergebnisse
erzielt werden können.

§ TNb / TOC - Bestimmung 
In der folgenden Messreihe wurde eine 30%ige
Wasserstoffperoxidlösung mittels eines Shimadzu
TOC-L CPH mit TNM-L-Modul analysiert.
Die Kalibrierung des Systems wurde unter
Verwendung der automatischen Verdünnungs-
funktion in einem Bereich von 10 bis 50 mg / l TOC
und 1 bis 10 mg / l TNb durchgeführt.

Abb.1: TOC Mehrpunktkalibrierung mit Verdünnungsfunktion

Die unverdünnte Wasserstoffperoxidlösung wird in
Septum-versiegelten 40ml Vials im Autosampler
platziert. Die Probe wird daraufhin angesäuert und
ausgeblasen, um anorganischen Kohlenstoff und
CO2 unter Verwendung des externen Ausblaskits
(NPOC-Bestimmung) zu entfernen.
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Ein unverdünntes Aliquot der Probe wird auf einen
heißen (720ºC) Platinkatalysator injiziert.
Organische Substanzen werden in CO2 umge-
wandelt welches mittels eines NDIR-Detektors
quantifiziert wird. Gleichzeitig werden Stickstoff-
verbindungen in NO umgewandelt und mit einem
Chemilumineszenz Detektor detektiert.

§ Messmethode und Ergebnisse
Methode: NPOC / TNb

Säurezugabe: 1,5%
Ausblaszeit: 5 min extern
Injektions-Vol.: 50µl

Abb.2: 3 NPOC Injektionen 30%iger H2O2

Mehrere Injektionen der unbehandelten 30%igen
Wasserstoffperoxidlösung wurden erfolgreich und
mit guter Reproduzierbarkeit durchgeführt.
Um Matrixeinflüsse zu untersuchen, wurde
anschließend eine Kaliumhydrogenphthalatlösung
zugegeben, um den TOC-Gehalt um 10 bzw. 20
mg/l zu erhöhen. Gleichzeitig wurde der TNb-
Gehalt mittels einer Kaliumnitrat- / Ammonium-
sulfat Mischlösung um 1 und 2 mg/l aufgestockt
(Abb.3).

Abb.3: TOC/TNb-Ergebnisse der ursprünglichen und 
aufgestockten H2O2-Lösungen

Die NPOC- und TNb-Gehalte wurden präzise
gemäß den aufgestockten Mengen wiederge-
funden. Die Gültigkeit und Effizienz der Mess-
methode wurde somit als bestätigt angesehen.

§ Weitere Betrachtungen
Die Oxidationsprodukte des Peroxids stellen keine
Gefährdung für die Spritzenpumpe, Detektoren
und den Katalysator des TOC-L dar. Die Proben
selbst sollten jedoch im Autosampler in mit Septen
versiegelten Vials gehandhabt werden, um ein
versehentliches Verschütten der aggressiven
Substanz auszuschließen.
Das Injektionsvolumen sowohl für die TOC- als
auch für die TNb-Bestimmung kann weiter erhöht
werden, um in niedrigeren Bereichen messen zu
können.
Höher konzentrierte Lösungen (z.B. 55%) können
ebenfalls analysiert werden. Nicht stabilisierte
Lösungen können bei Anwendung der NPOC-
Methode zur Schaumbildung neigen. In solchen
Fällen wird empfohlen, die Differenzmethode
(TOC=TC-IC) zu verwenden, um die Reproduzier-
barkeit zu verbessern.

§ Empfohlenes Gerät/ Ausstattung
TOC-L CPX

TNM-L
ASI-L

SCA-130-311

Probe NPOC 
[mg/l]

TNb
[mg/l]

RSD 
[%]

H2O2 (30%) 19,4 2,76 1,0
H2O2 (30%)
(10mgC/l und 1mgN/l
aufgestockt)

29,0 3,71 1,5

H2O2 (30%)
(20mgC/l und 2mgN/l
aufgestockt)

38,9 4,71 0,5


