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Die Massenspektrometrie im Fach Chemie der Heinrich-Heine-Universitdt Dusseldorf hat
eine lange Tradition und z&hlte schon immer zu den bedeutendsten spektroskopischen
Methoden der Dusseldorfer Chemie. Massenspektrometrische Messungen der verschiedensten
Art zéhlen seit jeher zu den unverzichtbaren Werkzeugen der Substanzidentifizierung und
Strukturaufklarung insbesondere der préparativen Arbeitskreise der Chemie.

Das erste Gerat, das zunachst der Organischen Chemie fur Routinemessungen zur Verfligung
stand, war ein einfach fokussierendes Sektorfeld-Massenspektrometer der Fa. Varian MAT,
Bremen, Typ CH5. Dieses wurde im Jahr 1969, damals noch in Gebduden auf der
Mettmannerstrale, installiert und in Betrieb genommen. Dieses Gerat wurde von Dr. Giinther
Schmidtberg aus dem Institut fir Organische Chemie betreut. Mit diesem Massen-
spektrometer wurden EI-Messungen mit dem Direkteinlass durchgefuhrt. Eine GC/MS-
Kopplung erlaubte auch damals schon die gaschromatographische Trennung von Substanzen
uber gepackte Sdulen und massenselektive Detektion mittels des angeschlossenen Massen-
spektrometers im EI-Betrieb. Das CH5 wurde mit zwei Quecksilberdiffusionspumpen
betrieben, die mit Cryo-Baffles mit flussigem Stickstoff als KihImittel versehen waren. Die
Spektren wurden Uber einen Lichtpunktschreiber aufgezeichnet. Die Beschaffung dieses
Gerdétes Uber die Deutsche Forschungsgemeinschaft war der Initiative von Prof. Leonard
Birkofer, dem damaligen Direktor des Instituts fiir Organische Chemie zu verdanken.

Die Anorganische Chemie ergénzte aufgrund der Initiative des Institutsdirektors Prof.
Wilhelm Kuchen im Februar 1975 die Methode um ein doppelfokussierendes Massen-
spektrometer Varian MAT Typ 311A mit umgekehrter Nier-Johnson-Geometrie. Mit der
Betreuung dieses Gerates wurde Dr. Helmut Keck beauftragt. Nun konnten auch Massen-
feinbestimmungen durchgefiihrt werden. Dies Gerét erlaubte (berdies auch Metastabilen-
Scans und wurde um eine StoRaktivierungseinheit zur Bestimmung von stoRinduzierten
Zerfallen erweitert. Nach dem Umzug in die jetzigen Messrdume (Geb. 26.43) im Dezember
1975 wurde im Jahr 1976 eine Feldionisations-Felddesorptionseinheit fir dieses Massen-
spektrometer beschafft, so dass endlich auch Messungen aus kondensierter Phase mdglich
wurden. Flr viele, viele Jahre bis zu seiner Abwrackung im Jahr 2005 war das 311A das
»Arbeitspferd” und das am vielféltigsten zu nutzende Massenspektrometer in Diisseldorf.



Abb. Varian MAT 311A

Die eigentliche Zusammenfuhrung der beiden Massenspektrometer der Organischen und
Anorganischen Chemie in gemeinsame Messrdume im Geb&dude 26.43 zu einer Abteilung
Massenspektrometrie, die seinerzeit auch Uber einen eigenen Etat verfiigte, erfolgte mit dem
Umzug in die jetzigen Institutsgebdude im Jahre 1975. Mit der Leitung dieser Abteilung
wurde Dr. Helmut Keck beauftragt.

Jedoch dauerte es noch einige Jahre bis ein komfortables Datensystem der Fa. MSS die
Ausgabe und Auswertung der Massenspektren am 311A steuern und der alte Lichtpunkt-
schreiber mit Spiegelgalvanometern endgiiltig ausgemustert werden konnte. Die umsténdliche
manuelle Auswertung der lichtempfindlichen Massenspektren auf Fotopapier hatte damit ein
Ende.

1987 wurde auf gemeinsame Initiative von Prof. Wilhelm Kuchen (AC1) und Prof. Hans-
Dieter Martin (OC1) eine GC/MS-Kopplung bestehend aus einem Hewlett-Packard MSD
5970 B, einem Gaschromatographen HP 5890 A und einer Work Station 59970 C beschafft.
Endlich konnten nun auch GC-Trennungen mittels Kapillarsdulen durchgefuhrt werden, da im
schnellen Scan gearbeitet werden konnte.

1993 wurde das ,,Urmassenspektrometer* CH5 aul’er Dienst gestellt und abgewrackt.

Im Jahre 1995 wurde der Gerétepark durch den Erwerb eines gebrauchten Finnigan MAT
Massenspektrometers Typ 8200 aus dem Jahre 1984 vergrofiert. Neben einer verbesserten
Auflosung und einem grolReren Massenbereich war es nun auch méglich Cl-, DCI- und FAB-
Messungen durchzufiihren, womit der Einsatzbereich der Massenspektrometrie abermals
erweitert werden konnte.



Abb. Massenspektrometer Finnigan MAT 8200
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Abb. Schematischer Aufbau des Massenspektrometers Finnigan MAT 8200

Unter der Federfihrung von Prof. Helmut Ritter, Institut flir Organische Chemie II, wurde im
Jahr 2003 ein neues GC/MS-System Thermo Finnigan Trace DSQ beschafft, welches das alte
HP MSD abloste. Nunmehr konnten auch CI-Messungen im GC/MS-Betrieb durchgefihrt
werden. Eine deutliche Erweiterung der Messmoglichkeiten war die wiederum von Prof.
Ritter 2003 initiierte Beschaffung eines MALDI-Massenspektrometers. Hierbei handelt es
sich um ein Bruker Ultraflex TOF mit einem Stickstoff-Laser, das als lineares oder Reflektor-
TOF betrieben werden kann. Mit Hilfe dieses Gerats war es nunmehr moglich, auch polymere
Verbindungen massenspektrometrisch zu vermessen.



Abb. Thermo Finnigan Trace DSQ

Zur offiziellen Einweihung dieses MALDI-Gerates konnte einer der Véter dieser Methode,
Prof. Franz Hillenkamp von der Universitat Mdnster, im Juli 2004 zu einem Vortrag nach
Dusseldorf eingeladen werden.

Dr.Keck un Prof.Hillenkamp

Im Jahre 2005 wurde das Sektorfeldgerat 311A nach 30 Jahren () Messbetrieb endgiiltig
abgeschaltet.



Im Sommer 2007 wurde mit dem Finnigan LCQ Deca ein ESI/APCI-Massenspektrometer von
der Firma MasCom, Bremen, als Gebrauchtgerat beschafft. Hierbei handelt es sich um eine
lon-Trap, die auch MS"-Messungen ermdglicht. Die Probenzufuhr erfolgt Gber eine Spritzen-
pumpe. Im Juli 2008 wurde das Gerat mit einem HPLC-System erganzt, so dass nun auch
zuvor Stofftrennungen aus fliissiger Phase mdglich sind.

Abb. Finnigan LCQ Deca

Im Herbst 2009 wurden mit dem Finnigan TSQ 7000 MS/MS Triple Quadrupol, versehen mit
einem Direkteinlasssystem und einer FAB-Einheit, die Messmoglichkeiten nicht nur im

Routinemessbetrieb erweitert.
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Abb. Finnigan TSQ 7000




Viele Vortrage zu massenspektrometrischen Themen haben im Laufe der Jahre in Disseldorf
stattgefunden. So konnten u.a. Prof. Helmut Schwarz, TU Berlin, Prof. Hans-Friedrich
Gritzmacher, Universitat Bielefeld, Prof. Johan K. Terlouw, McMaster University Ontario,
sowie zahlreiche Vortragende aus der Industrie zu Vortrdgen in Dusseldorf gewonnen
werden.

Im Jahre 1993 war Disseldorf Austragungsort der 26. Jahrestagung der ,,Deutschen
Gesellschaft fir Massenspektrometrie (vormals Arbeitsgemeinschaft Massenspektrometrie
der GDCh) und fiihrte ca. 300 Massenspektrometriker insbesondere aus Deutschland und dem
benachbarten Ausland an die Heinrich-Heine-Universitat nach Dusseldorf. Hochkaratige
Plenarvortrage u. a. von Fred McLafferty (Cornell University), W. Wolfli (ETH Zirich) und
Alan G. Marshall (Ohio State University) wurden présentiert. Die Organisation lag
federfuhrend in den Handen von Dr. Helmut Keck (Institut fur Anorganische Chemie).

Eine Reihe von Dissertationen und Diplomarbeiten wurden in der Abteilung durchgefunhrt.

Zahlreiche Lehrveranstaltungen haben dazu beigetragen, dass die Massenspektrometrie in
Dusseldorf unter den Studierenden, Diplomanden und Doktoranden eine wohlverstandene
spektroskopische Methode wurde. Der Kurs ,Einflihrung in die massenspektrometrische
Mess- und Interpretationstechnik® findet jahrlich statt, ebenso wird das ,,Massen-
spektrometrische Praktikum® fur Interessierte jahrlich angeboten. Beitrdge zur Ringvorlesung
»Analytische Chemie® und zur Vorlesungsreihe ,ldentifizierung von Substanzen mittels
spektroskopischer Methoden® runden das Bild ab. Im BSc-Studiengang Chemie ist die
Massenspektrometrie Bestandteil des Moduls ,,Analytische Methoden in der Chemie®.

Die Abteilung ist als leistungsfdhige Service- und Kompetenzabteilung fur Massen-
spektrometrie etabliert und hat einen Durchsatz von allein ca. sechstausend Servicespektren
jahrlich. Sie hat sich aber auch einen Namen als Forschungseinrichtung insbesondere auf dem
Gebiet der Gasphasenionenchemie von Organoelementverbindungen und Metallkomplexen
gemacht.



Liste der Massenspektrometer:

Varian MAT CH5 1969 - 1993

Varian MAT 311 A 1975 - 2005

GC/MS Hewlett-Packard 1987 - 2003

Finnigan MAT 8200 Baujahr 1984; seit 1995
Bruker Ultraflex TOF seit 2003

GC/MS Thermo Finnigan Trace DSQ seit 2003
ESI/APCI LCQ Deca mit HPLC Baujahr 2002; seit 2007; HPLC seit 2008

Finnigan TSQ 7000 Triple Quadrupol seit Oktober 2009
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Dr. Gunther Schmidtberg, Dr. Norbert Lichtenstein, Dr. G. Falsone, Kittler, Lickenhaus,
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Diplomanden und Doktoranden zu massenspektrometrischen Themen:

Sabine Kihlborn, Reinhard Janoschka, Heike HOhe, Peter Tommes, Andreas Schweighofer,
Gregor Wienrich, Nathalie Joux, Rochschad Yasaei
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