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Motivation
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Explosivstoffe verdeutlichen neben der Faszination auch die Gefahr fir Menschenleben. Zur Gefahrenabwehr wurden Sicher-
heitskontrollen nicht nur an Flughafen verscharft. Maximal 100 mL Flussigkeit dirfen im Handgepack transportiert werden. Doch
was ist mit Cookies, Muffins oder Schokolade (Abb.1)? Kalorienbomben oder explosive Lebensmittel? Eine neue Multimethode
zur Analytik von Explosivstoffen verschiedener Substanzklassen wird nachfolgend vorgestellt.

Abb. 1: Kalorienbomben oder explosive Lebensmittel? Nachbildungen von Lebensmitteln, die unter Verwendung von Sprengstoffen zubereitet wurden (J. Kunkle, USA - aus Sicherheitsgriinden keine Originalabbildungen)

Ergebnisse und Diskussion

10 vorgegebene Explosivstoffe (Tab. 1) wurden auf HPTLC-
Platten Kieselgel 60 F,s, (Merck) auf Basis von Methanol,
Ethylacetat und n-Hexan in einem 16-stufigen AMD 2-Gradien-
ten getrennt. Das flichtige TATP konnte zuvor antiparallel
abgetrennt werden. Die unterschiedlichen Sprengstoffklassen
wurden anschlie3end mittels Multidetektion erfasst.

Tab. 1: Ubersicht tber die 10 Explosivstoffe hRg-Werte
HMX (Oktagen, 1,3,5-Triaza-1,3,5-trinitrocyclohexan) 15
RDX (Hexogen, 1,3,5,7-Tetranitro-1,3,5,7-tetraazacyclooctan) 18
HMTD (Hexamethylentriperoxiddiamin, 1,6-Diaza-3,4,8,9,12,13-hexaoxa-bicyclo-[4,44]tetradecan) 34
Tetryl (N-Methyl-N-2,4,6-tetranitroanilin) 41
NG (Nitroglycerin, Propan-1,2,3-trioltrinitat) 50
PETN (Nitropenta, 1,3-Dinitrato-2,2-bis-(nitrato-methyl)propan) 59
2,4-DNT (2,4-Dinitrotoluol) 64
2,6-DNT (2,6-Dinitrotoluol) 70
TNT (2,4,6-Trinitrotoluol) 75
TATP (Triacetontriperoxid, 3,3,6,6,9,9-Hexa-methyl-1,2,4,5,7, 8-hexaoxacyclononan) *

*antiparallel zuvor abgetrennt

UV-Absorption : RDX, HMX, und Tetryl (240 nm), sowie 2,6-
DNT, TNT (250 nm) und 2,4-DNT (270 nm) wurden densito-
metrisch detektiert (Abb. 2). NG und PETN waren bei 200 nm
ebenfalls detektierbar. Nachweis- bzw. Bestimmungsgrenzen
lagen bei 20- 30 bzw. 30 - 60 ng/Band.
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Abb. 2: Links Analogkurven von 10 Standardkonzentrationen (200 - 20 ng/Band) bei 240 nm, erste Bahn
bei 200 nm fur NG und PETN (pinkfarben); Rechts Polynome Regression exemplarisch fiir die
Bestimmung von Tetryl tiber die Peakhohe bei 240 nm

Vis-Absorption nach Derivatisierung : Unterschiedliche Rea-
genzien wurden mittels ATS 4 nacheinander auf bestimmte
Regionen der HPTLC-Platte aufgespriht (Schema 1). Die Do-
siergeschwindigkeit (1500 - 2500 nL/s) wurde angepasst, um
eine homogene Benetzung zu erzielen.
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1. Diphenylamin-Schwefelsaure-Reagenz — HMTD, TATP*
2. Bratton-Marshall-Reagenz — 2,4-DNT, 2,6-DNT, TNT
3. Griess-Reagenz — RDX, HMX, NG, PETN, (TNT)

Massenspektrometrie : Im Vergleich zu HPTLC-DART-MS
(lonSense) zeigte HPTLC-ESI-MS (CAMAG) generell eine
verbesserte Nachweisempfindlichkeit (Abb. 3).
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Abb. 3: Links HPTLC-ESI-MS (200 ng/Band), Rechts HPTLC-DART-MS (500 ng/Band) von TNT

Bioaktivitatsdetektion : Die Vibrio fischeri-Bioaktivitat der Ex-
plosivstoffe wurde Uber eine Inkubationszeit von 1 — 60 min
untersucht. Tetryl wies die héchste Vibrio fischeri-Bioaktivitéat
auf. Nachweisgrenzen lagen zwischen 2 -380 ng/Band (Abb.4)

fen mit Detektion bei UV 254 nm;
Rechts Dieselbe Platte nach Tauchen in eine  Vibrio fischeri-Suspension.

Abb. 4: Links Ausschnitt aus einer AMD 2-Trennung von Explosivstof

Zusammenfassung

Die sukzessive Mehrfachauswertung des selben HPTLC-
Laufes mit vielen Proben parallel ermdglichte die gruppen-
Ubergreifende Detektion der 10 Explosivstoffe. Nach AMD 2-
Trennung konnte wahlweise mit UV-Densitometrie, Derivati-
sierung mit drei verschiedenen Reagenzien und Vis-Densito-
metrie sowie mittels Biolumineszenz und HPTLC-ESI-MS
bzw. HPTLC-DART-MS das Ergebnis abgesichert werden. .|

der Explosivstoffe.
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