TROUBLESHOOTING GUIDE

() phenomenex’

... breaking with tradition®

www.phenomenex.com/GC



Sie haben sich eine bessere Internet Seite gewiinscht. Eine, gefiillt mit technischen
Informationen, leicht zu findenden Produkten und niitzlichen Hilfsmitteln, um lhre
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* Troubleshooting Kapitel und aufgezeichnete Webinare

* Tausende Applikationen verfligbar - Zugriff und Abspeichern von tiberall méglich!
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e Legen Sie ein virtuelles Lager fir Ihr Labor an
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BEVOR SIE STARTEN

Ziele & Vorgehensweise

Ein wichtiger Schritt im Troubleshooting ist es, das Problem zu erkennen. Das ist die beste systematische

Vorgehensweise; wenn die Ursache des Problems bekannt ist, wird es einfacher sein eine logische Lésung zu finden.

Das Problem zu verstehen kann lhnen auch helfen, die Analyse oder Pflegegewohnheiten anzupassen, um das

Problem in der Zukunft zu vermeiden. Vorbeugung ist meistens die beste, kostenglnstigste Losung!

Gewdhliche Troubleshooting Vorgehensweisen

Alles zu é@ndern bezogen auf das
Problem, ermdglicht es Abbhilfe
zu schaffen, wird aber nicht dazu
fihren die Loésung richtig zu
verstehen. Langfristig gesehen,
wird dies aufwendiger als andere
Vorgehensweisen.

Eingrenzen oder AusschlieBen
von Teilen des Systems, sollten
zu einem guten Anfangspunkt
fihren, um die Ursachen des
Problems zu bestimmen,
aber erméglichen es nicht
zwangslaufig, das Problem auch
in der Zukunft zu l6sen oder zu

Einesystematische Vorgehensweise
beinhaltet das chromatographische
System von einem Ende zum
anderen zu Uberprifen, das
Problem zu isolieren, zu lernen
was falsch gelaufen ist, das
Problem zu beheben und es
dann vorzubeugen. Das ist die

vermeiden. empfohlene Vorgehensweise!

Vorbeugung von Problemen

Zahlreiche GC Probleme kénnen vermieden werden, wenn die Saule und das System regelm&Big gewartet werden.
Das Kapitel Vorbeugung von Problemen (siehe Seite 32) behandelt, die am haufigsten auftretenden Fehler und
zeigt Wege, wie durch Prévention solche Fehler auf ein Minimum reduziert werden kénnen. Diese entsprechenden
Vorschlage sollten auf Ihr GC-System und die Siule angepasst werden und als Teil der Routinetatigkeit in lhre

Laborarbeit einflieBen.

Troubleshooting Hilfsmittel

Was vorhanden sein sollte

Sind ein Instumenten-Handbuch und folgende Hilfsmittel vorhanden:

e Durchflussmesser mit einem Bereich von 10 bis 500 ml/min

* Neue Spritzen

e Nicht -retenierte, detektierbare Verbindungen wie Methan oder Propan
e Septen, Ferrules, Liner und andere Verbrauchsmaterialien

e Elektronischer Leck-Detektor

e Referenzproben

e Referenzsaule mit bekannter Trennleistung

Osterreich
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Fax: 01-319-1300
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BEVOR SIE STARTEN
Tipps fiir effektive Problembehebung

e Bei Auftreten eines Troubleshootings, schauen Sie, ob kirzlich etwas verandert wurde, vor allem wenn das
System zuvor noch funktionierte. Wurde etwas ausgetauscht, was nun das Problem verursacht? Kann der

Wechsel riickgangig gemacht und die urspriingliche Trennleistung wieder hergestellt werden?

e Versuchen Sie, die eine spezifische Problemursache zu finden, um die Anderungen, die am System durchgefiihrt
werden mussen, zu minimieren, so dass keine weiteren Stérungen dadurch auftreten. Das macht es auch
einfacher das Problem in der Zukunft zu vermeiden und die Zeit fir Fehlersuche zukiinftig zu kirzen, falls ein
ahnlicher Fall auftritt.

e Denken Sie daran, jeden Bereich des Systems zu iiberpriifen. Ubersehen Sie nicht das Wesentliche. Wenn Sie
zum Beispiel keine Peaks sehen, kénnte der Make Up Fluss zum Detektor ausgeschaltet oder die Spritze
verstopft sein. Wurde die Probenvorbereitung verandert? Falls méglich, untersuchen Sie die Proben auf einem

anderen GC-System.

e Bewahren Sie gute Ergebnisse nach Behebung eines Problems, die Sie kirzlich verzeichnen konnten, auf
und notieren Sie die Systemparameter (Temperatur, Flussrate, eingesetzte Saule, etc.).

RegelmaBige Systemwartungen (Linerwechsel, Detektorreinigung, usw.) sind ebenfalls wichtig.

Zusatzliche Hilfe
¢ Die Anwender- und Servicehandblicher fir das System sollten hinzugezogen werden. Diese enthalten Diagram
men und Troubleshootings fir spezifische Modelle. Angegebene Artikelnummern erleichtern das Bestellen von

Ersatzteilen.

e Andere Kollegen im Labor kénnen bereits Erfahrung mit einem ahnlichen Problem haben, welches Sie gerade
beschéaftigt. Fragen Sie diese um Rat.

e Oftmals kann der Geratehersteller lhnen helfen. Viele GC Lieferanten bieten lhren Kunden einen kostenlosen
technischen Service an. Phenomenex hat erfahrene Technische Kundenberater, die Sie bei jedem Problem

unterstitzen. Wir freuen uns auf lhre Anrufe oder E-Mails.

Deutschland Osterreich
Phenomenex Tel: 06021-58830-0 Tel: 01-319-1301 E-Mail: anfrage@phenomenex.com 5
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PROBLEME MIT DER BASISLINIE

Phasenbluten

Symptome

Mégliche Ursache

Lésungsvorschlag

Phasenbluten

Falsche Konditionierung der Saule.

Verunreinigte Séule.

Verunreinigter Injektor.

Leck im System verursacht Oxida-
tion der Phase.

Konditionieren Sie die Saule
richtig.
Siehe Installation der Saule.

Hier gibt es mehrere Méglich-

keiten:

- Die Saule kiirzen

- Die Saule ausbacken

- Die Saule mit Lésungsmittel
spulen

— Die Saule ersetzen

Warten Sie den Injektor — Reinigen
Sie den Injektor, wechseln Sie den
Liner, wechseln Sie die Glaswolle.
Siehe Wartung des Injektors.

Priifen Sie auf Lecks im System.
Ziehen Sie Anschlisse an, bzw.
wechseln Sie die Verbindungen.
Tauschen Sie Dichtungen und
Filter aus. Wenn die Saule stark
beschadigt ist, diese austauschen.
Siehe Installation der S&ule.

Septumbluten
“
|
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Septum ist nicht konditioniert.

Abrieb vom Septum ist im Injektor.

Konditionieren Sie das Septum
vor der Analyse oder verwenden
Sie ein vorkonditioniertes Septum.
Priifen Sie die zulassige Tem-
peratur fur das Septum. Sie sollte
ausreichend fiir die maximalen
Temperaturen Ihrer Methode sein.

Entfernen Sie den Abrieb aus dem
Injektor. Priifen Sie die Verschrau-
bung des Septums und stellen

Sie sicher, dass sie nicht zu stark
angezogen ist. Prifen Sie die
Injektorspritze auf Beschadigung
oder Verformung der Nadel und
ersetzen Sie sie gegebenenfalls.

Dl‘lf‘t Langsame Verschiebung der Basislinie in eine Richtung (entweder auf oder ab).

Symptome Mégliche Ursache Lésungsvorschlag
Abwartsdrift fur einige Minuten ist Erhohen Sie die Ofentempera-
Abwirts durchaus normal, wenn eine neue tur auf die maximale isotherme
Séule installiert wurde. Temperatur fir die Saule. Halten
Sie diese Temperatur bis Sie eine
stabile Basislinie beobachten.
Wenn das Detektorsignal weiter
Wh/%\/\"\/\m/w“ ansteigt und nicht innerhalb von
- 10 min sinkt, kiihlen Sie die Saule
unverziiglich ab und suchen Sie
nach undichten Stellen.
Siehe Installation der Saule.
Detektor und Ofen nicht aus- Nehmen Sie sich ausreichend
reichend aquilibriert. Zeit fir die (Temperatur) Aqui-
librierung von Detektor und Ofen.
Abwartsdrift kommt haufig vor, Entfernen Sie die Verunreinigun-
aufgrund des “Ausbackens” von gen.
Verunreinigungen von der Saule Siehe Detektor Wartung.
oder anderen Teilen im GC.
Auferts Stationare Phase der GC Saule Bestimmen Sie die Ursache
stark beschadigt. fur das Saulenversagen. Dies
. kénnte durch Verunreinigungen im
NWM Tragergas oder zu hohe Tempera-
PN turen kommen.

Schwankungen im Gasfluss.

Austausch der Saule.
Siehe Installation der Saule.

Reinigen oder wechseln Sie den

Fluss- oder Druckregulator.

Einstellen des Druckes.

Siehe Installation der Saule. U



PROBLEME MIT DER BASISLINIE

Ra USChen Rasche willkiirliche Bewegungen der Signalamplituden.

Symptome

Mégliche Ursache

Lésungsvorschlag

Rauschen

I
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Die Saule reicht zu tief in die
Flamme des FID, NPD oder FPD
Detektors.

Ein Luftleck kann Rauschen

am ECD und TCD Detektor
hervorrufen.

Falsche Brenngase oder
Flussraten kénnen ein Rauschen
beim FID, NPD oder FPD Detek-
tor erzeugen.

Verunreinigter Injektor.

Verunreinigte Saule.

Drift im Gasfluss.

Detektor defekt.

Wiedereinbau der S&ule. Stellen
Sie sicher, dass die Saule die
richtige Einbautiefe im Detektor
hat, so wie im Benutzerhand-
buch des Gerétes spezifiziert.
Siehe Installation der S&ule.

Beheben Sie das Leck.

Stellen Sie sicher, dass die Gase
die richtige Reinheitsklasse ha-
ben, sowohl sauber als trocken.
Einstellen des Gasflusses auf die
passenden Werte.

Injektor reinigen. Inlet Liner
austauschen. Glaswolle austaus-
chen.

Siehe Injektor Wartung.

Die Saule ausheizen. Ca. 10 cm
vom Saulenanfang abschneiden.
Die S&aule mit Lésungsmittel
spulen oder austauschen.

Siehe Installation der Saule.

Reinigen und/oder Austauschen
von Teilen wenn nétig.
Siehe Detektor Wartung.

Kontaktieren Sie den GC Sys-
temhersteller.

Deutschland
Tel: 06021-58830-0
Fax: 06021-58830-11
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PROBLEME MIT DER BASISLINIE

Spriinge in der Basislinie

Symptome

Mégliche Ursache

Lésungsvorschlag

Versatz der Basislinie

Veranderungen der Netzspan-
nung.

Schlechte elektrische Verbind-
ung.

Verunreinigter Injektor.

Verunreinigte Saule.

Die Saule reicht zu tief in die
Flamme des FID, NPD oder FPD
Detektors.

Verunreinigter Detektor.

Gasgenerator.

S p | keS Peaks ohne Flache, entweder positiv oder negativ.

Aufzeichnen der Netzspannung
um einen Zusammenhang mit den
Spriingen zu Uberprifen. Wenn
ein Zusammenhang beobachtet
werden kann, installieren Sie
einen Spannungsregler.

Verbindungskabel tberprifen.
Festziehen von lockeren
Anschlissen. Reinigen Sie
verschmutzte oder korrodierte
Stellen.

Injektor reinigen. Inlet Liner aus-
tauschen. Glaswolle austauschen.
Siehe Injektor Wartung.

Die Saule ausheizen. Ca. 10 cm
vom S&ulenanfang abschneiden.
Die S&ule mit Lésungsmittel
spulen oder austauschen.

Siehe Installation der S&ule.

Wiedereinbau der Saule. Stellen
Sie sicher, dass die Saule die
richtige Einbautiefe im Detektor
hat, so wie im Benutzerhandbuch
des Gerétes spezifiziert.

Siehe Installation der Saule.

Detektor reinigen.
Siehe Detektor Wartung.

Schwankungen in der Basislinie,
kénnen beim Ein — und Aus-
schalten des Generators auftre-
ten. Bringen Sie einen Behalter
mit geeignetem Volumen an, um
Druckschwankungen abzupuffern.

Symptome Mégliche Ursache Lésungsvorschlag
Spikes Elektrischen Stérungen gelan- Versuchen Sie Spikes mit Vor-

gen Uber das Stromkabel in das kommnissen an benachbarten

Chromatogramm. Geréaten des Detektors in Bezie-
hung zu setzen. RegelmaBige
Intervalle liefern oft Hinweise.
Schalten Sie die benachbarten
Gerate aus oder stellen Sie
diese um. Falls erforderlich, in-
stallieren Sie einen Spannungs-
regulator.

Staubteilchen gelangen in den Reinigen Sie den Detektor und

Detektor. beseitigen Sie die Quelle fiir das
Eindringen der Partikel. Eine
saubere Wasserstoff Flamme
ist unsichtbar. Viele organische
Stoffe verursachen eine Gelb
Farbung der Flamme.
Siehe Detektor Wartung.

Druck kann sich aufbauen und Undichte Dichtung festziehen.

Gas durch ein Septum entwe-

ichen, wodurch sich der Druck

nachfolgend an der Stelle wo

das Ausstromen stattfindet,

reduziert.

Lockere, verschmutze oder Verbindungskabel tberprifen.

korrodierte elektrische Stellen Festziehen von lockeren

im Detektor oder an Verbind- Anschlissen. Reinigen Sie

ungen entlang des Signalweges verschmutzten oder korrodier-

kénnen Spikes verursachen. ten Stellen. Tauschen Sie stark
korrodierte Teile des FID's aus.

Deutschland Osterreich
Phenomenex Tel: 06021-58830-0 Tel: 01-319-1301 E-Mail: anfrage@phenomenex.com Q

Fax: 06021-58830-11
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PROBLEME MIT DER BASISLINIE

SChwa n ku ng Niederfrequentes Rauschen.

Symptome

Mégliche Ursache

Lésungsvorschlag

Schwankung

o~

Wanderung der Basislinie

kann durch Veranderung der
Umgebungsbedingungen
hervorgerufen werden, wie z.B.
Temperatur, Schwankungen der
elektrischen Spannung.

Unzureichende Tempera-
turkontrolle. Uberpriifen Sie
ob Veranderungen in Zusam-
menhang mit Schwankungen in
der Basislinie gebracht werden
kénnen.

Eine wandernde Basislinie

bei isothermen Bedingungen
kénnte durch ein verunreinigtes
Trégergas begriindet sein.

Verunreinigter Injektor.

Verunreinigte Saule.

Schlechte Kontrolle des Gas-
flusses.

Versuchen Sie einen Zusammen-
hang zwischen Wanderung und
Umgebungsbedingungen zu
ermitteln. Sollte eine Zuordnung
beobachtet werden kdnnen,
wissen Sie was zu tun ist.

Messen Sie die Detektortem-
peratur. Uberpriifen Sie den
Detektor, wenn ein TCD verwen-
det wird.

Wechsel des Trégergases oder
der Gas-Reinigungsfalle.

Injektor reinigen. Inlet Liner
austauschen. Glaswolle austaus-
chen.

Siehe Injektor Wartung.

Die S&ule ausheizen. Ca. 10 cm
vom Saulenanfang abschneiden.
Die Saule mit Lésungsmittel
spulen oder austauschen.

Siehe Installation der Saule.

Reinigen oder Austauschen des
Flussreglers.

Deutschland
Tel: 06021-58830-0
Fax: 06021-58830-11
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PROBLEME MIT DER BASISLINIE

We”en Schwankungen der Basislinie, die sich vom typischen Rauschen unterscheiden.

Symptome

Mégliche Ursache

Lésungsvorschlag

ANNNN S
\VAAVAAVERVIRV/

Schnell

aVAVA
\VAV/

Langsam

Quadratisch

\L r\.w,wmw«wy wA/mL
WA s

S-férmig

Wandernd

Probleme mit dem Detektor.

Schwankungen des Gasdruckes.

Verstellte Saulenschaltventile
oder Probenaufgabeventile.

Wechselstromschwankungen;
Interferenzen von anderer ang-
eschlossener Ausristung.

Ubermaéssiges Saulenbluten.

Sauerstoff beschadigt die sta-
tionare Phase der Saule.

Verunreinigungen wéahrend der
isothermen Teile des Analysen-
laufs.

Das Ausheizen des Detektors
bei der Maximaltemperatur
(450 °C fur einen FID) fur 30 bis
60 Minuten kann die Probleme
kurzzeitig beseitigen. Um
langerfristig Ruhe zu haben, den
Detektor physisch reinigen.

Der Druck im Gasbehélter
schwankt und verursacht

einen kurzfristigen Abfall des
Flusses. Das Einsetzen eines
zweistufigen Reglers kann die
Druckschwankungen minimieren
und dabei helfen, das Problem
zu beseitigen.

Flusse nachmessen, Uberprifen
und korrigieren.

Verwenden Sie eine individuelle
Wechselstromquelle mit aus-
reichender Leistung.

Auf zulassige Maximaltempera-
tur der Saule achten. Die Saule
neu konditionieren. Falls die
Saule irreparabel beschadigt ist,
die Séule austauschen.

Installieren Sie Sauerstofffallen
oder Uberpriifen Sie die Sauerst-
offfallen. Priifen Sie das System
auf Lecks, durch die Sauerstoff
eindringen kénnte.

Die Saule trennt die Verunrein-
igungen (in der Regel Siloxane
und Kohlenwasserstoffe) als
Peaks. Wechseln der Proben,
der Waschlésungsmittel, der
Liner, der Golddichtungen und
manchmal der Spritze kénnen
erforderlich sein, um die Verun-
reinigungen zu beseitigen.

Osterreich
Tel: 01-319-1301
Fax: 01-319-1300

Deutschland
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PROBLEME MIT DER PEAKFORM

PeakS ZU klein Einige oder alle Peaks sind zu klein.

Symptome

Mégliche Ursache

Lésungsvorschlag

Alle Peaks kleiner

Einige Peaks kleiner

Defekte oder verstopfte Spritze.

Perforierte Septen oder gréBere
Lecks am Injektor oder im
Gasstrom. Schlechte Peakfor-
men werden in der Regel durch
gréBere Lecks verursacht.

Der Spiilfluss (Purge Flow) oder
das Splitverhaltnis ist zu groB.

Die Temperatur des Injektors
und/oder der Saule ist fur
hochmolekulare oder schwer
flichtige Verbindungen zu
niedrig.

Der NPD-Detektor kann durch
Saulenbluten oder restliche
Derivatisierungsreagenzien mit
Siliziumdioxid Uberzogen sein.

NPD-Detektor durch Verlust an
Rubidiumsalz beschadigt. Der
Verlust kann durch Uberhitzung,
Erhitzen in Abwesenheit sauberen
Gases oder durch Feuchtigkeit
verursacht werden.

Wenn bei splitloser Injektion das
Split-Ventil zu kurz geschlossen
ist oder die Saulentemperatur
am Anfang zu hoch ist, kann das
das Refokussieren der Probe
verhindern.

Probe und Detektor passen nicht
zusammen.

Ungeeignete Signalverstarkung.
Probe nicht geeignet.

Aktivitat im Inlet Liner oder in
der Saule, wenn es sich bei dem
reduziertem Peak um eine aktive
Verbindung handelt.

Leck im Injektor, wenn es sich
bei dem reduzierten Peak um
eine eher fliichtige Verbindung
handelt.

Anfangstemperatur fir splitless
oder On-Column-Injektion zu
hoch.

Analyten zersetzen sich oder
brechen durch, falls es sich um
aktive oder thermisch labile
Verbindungen handelt.

Probieren Sie eine neue oder
erprobte Spritze.

Finden und beseitigen Sie die
Lecks. Passen Sie den Gasfluss an.
Siehe Anschluss der Séule.

Korrigieren Sie den Gasfluss.

Erhdhen Sie die Temperatur des
Injektors und/oder der Saule.

Ersetzen Sie das aktive Element.
Vermeiden Sie den Kontakt mit
siliziumhaltigen Verbindungen.

Ersetzen Sie das aktive Element.
Schalten Sie den Detektor
immer aus, wenn der Gasstrom
unterbrochen ist. Vermeiden Sie
ein Uberhitzen. Halten Sie das
Element warm (150 °C), wenn es
nicht genutzt wird. Verwenden
Sie einen Exsikkator fur eine
langere Lagerung.

Verlangern Sie die Zeit in der das
Split-Ventil geschlossen ist. Ver-
ringern Sie die anfangliche Sau-
lentemperatur oder verwenden
Sie ein weniger flichtiges Lésung-
smittel, damit die Anfangstem-
peratur unter dem Siedepunkt
des Lésungsmittels liegt.

Stellen Sie sicher, dass der Detek-
tor auf die Analyten anspricht.

Prufen Sie die Signalstarke des
Ausgangs.

Priifen Sie die Konzentration und
Stabilitat der Probe.

Reinigen oder wechseln Sie den
Liner. Stellen Sie sicher, dass eine
inerte Saule verwendet wird.
Wenn nétig, tauschen Sie die
Saule aus.

Siehe Installation der Saule.

Finden und reparieren Sie
die Lecks und passen sie den
Gasstrom an.

Reduzieren Sie die anfangliche
Saulentemperatur.

Verwenden Sie ein héher sie-
dendes Lésungsmittel.

Uberpriifen Sie den Zustand der
Probe.

Bei thermischer Labilitat, ernie-
drigen Sie die Temperatur und
verwenden Sie die On-Column-
Injektion, eine S&ule mit dinner-

em Film, eine kiirzere Saule oder
eine hohere Tréagergas Flussrate.

Bei aktiven Verbindungen, stellen
Sie sicher, dass eine inerte Saule
verwendet wird. Falls erforderlich
tauschen Sie die Saule aus. 13
Siehe Installation der Saule. "/



PROBLEME MIT DER PEAKFORM

Abg eSCh nitten Peakspitzen abgeschnitten oder Peakbanden kantig/rechteckig.

Symptome

Abgeschnittene Peakspitzen

Kantige Peakbanden
Normal Kantig

Il

UL o

Méogliche Ursache

Der Detektor ist Uberladen.
Die breiten Peaks haben eine
abgerundete Spitze oder ein
Flachdach.

Uberladung der Signalverarbei-
tung. Die Peakspitzen sind zum
flachen Dach abgeschnitten.

Detektor, Rekorder oder
Integrator sind zu niedrig
eingestellt. Detektorsignal
driftet unter Null.

Lésungsvorschlag

Reduzieren Sie das Probevolu-
men, verdiinnen Sie die Probe,
Wechsel von Splittless zu Split
oder Split-Verhéltnis erhéhen.

Déampfen Sie den Detektor-
ausgang, reduzieren Sie das
Probenvolumen oder
verwenden Sie einen Split.

Richtig auf Null einstellen.
Uberpriifen Sie die Detektor-
anschlisse und setzen Sie den
Nullwert der Basislinie auf 5%
des OriginalmaBstabes.
Uberpriifen Sie die Integrator-
grenze und passen Sie diese
entsprechend an.

Verwenden Sie eine Auto-Zero
Funktion.

Frontl ng Moderate bis schwere Asymmetrie am Anfang oder auf der linken Seite des Peaks.

Symptome

Méogliche Ursache

Lésungsvorschlag

Leichtes Fronting

Symmetrisch  Normal

Uberladung oder “Haifischflosse”

Symmetrisch  Uberladung

Deutschland
Tel: 06021-58830-0
Fax: 06021-58830-11
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Fehlerhafter Einbau der Saule.

Die Probe kondensiert im Injek-
tor oder auf der Saule.

Saule ist tberladen, aufgrund
des Injektionsvolumen und Split
Verhaltnisses.

Unpassende Polaritat.

Osterreich
Tel: 01-319-1301
Fax: 01-319-1300

Wiedereinbau der Saule.
Siehe Installation der Saule.

Uberpriifen Sie die Injektor- und
Ofentemperatur mit einem
angemessenen Thermometer
und erhdhen Sie diese, wenn
erforderlich. Stellen Sie sicher,
dass die Temperatur die max-
imale Temperaturgrenze der
Saule nicht Ubersteigt.

Reduzieren Sie das Injektions-
volumen; Wechsel von Splitless
zu Split oder erhéhen Sie das
Splitverhéltnis. Verwenden

Sie eine Saule mit hoherer
Kapazitat. Sdulen mit groBerem
Durchmesser oder dickerer
Phase besitzen im Allgemeinen
eine hdhere Kapazitat. Dabei
kann sich die Auflésung der
Peaks etwas reduzieren.

Polare Substanzen haben

eine geringere Konzentra-
tionskapazitat auf einer unpolar-
en Phase und umgekehrt.
Wahlen Sie eine Phase mit ge-
eigneter Polaritat und Selektivi-
t&t fir lhre Probe.

E-Mail: anfrage@phenomenex.com
Web: www.phenomenex.com



PROBLEME MIT DER PEAKFORM

G eISteI’pea kS Peaks die auftreten, auch wenn keine Probe ins System injiziert wurde.

Symptome

Méogliche Ursache

Lésungsvorschlag

Normal

-

Geisterpeaks

Nicht reproduzierbare Ergebnisse

Uberreste der vorherigen Probe
befinden sich im Liner oder auf
der S&ule und werden héchst-
wahrscheinlich erst durch eine
Erhéhung der Injektor- oder
Saulentemperatur sichtbar.

Expandierte Probe tUbersch-
reitet das Volumen des Injektor
Liners. Diese Dampfe kénnen

in Kontakt mit kélteren Stellen
wie z.B. Septum oder Gas Inlet
zum Injektor kommen, so dass
weniger fliichtige Verbindungen
kondensieren. Diese Konden-
sate kénnen wiederum spater
verdampfen und mit nachfolgen-
den Analysen interferieren und
dabei Geister Peaks erzeugen.

Septumbluten oder Fragmente

vom Septum sind in den Injektor
oder Liner gelangt.

Verunreinigte Spritze.

Erhdhen Sie die Endtemperatur
und verlangern Sie die Laufzeit,
so dass die vorherige Probe
komplett herunterkommen
kann. Wenn Geisterpeaks
weiterhin auftreten, reinigen Sie
den Injektor.

Siehe Injektor Wartung.

Konditionieren Sie die Saule bei
einer héheren Temperatur, die
jedoch unterhalb der maximalen
isothermen Temperatur fur

die S&ule liegt. Ca. 10 cm vom
Saulenanfang abschneiden oder
die Saule umdrehen, bevor
diese neu konditioniert wird. Die
Saule mit Lésungsmittel spiilen
oder austauschen.

Siehe Installation der S&ule.

Minimieren des Backflash durch

Verwendung von:

® Septumspiilung

e Kleineres Injektionsvolumen

e GroBeren Liner

® Optimale Injektor Temperatur

e Pulsed Pressure Programm

¢ Erhéhung des Split-Verhalt
nisses

Reinigen Sie den Injektor.
Wechseln Sie den Liner oder

die Glaswolle, wechseln Sie das
Septum. Siehe Injektor Wartung.

Austausch der Spritze.

Peakhohen, Flachen und Retentionszeiten
variieren von Injektion zu Injektion.

Symptome

Mégliche Ursache

Lésungsvorschlag

Unreproduzierbarkeit

Phenomenex

Deutschland
Tel: 06021-58830-0
Fax: 06021-58830-11

Injektion nicht einheitlich.

UngleichméaBige Peakformen
kénnen quantitative Bestimmun-
gen beeintrachtigen.

Unruhen in der Basislinie.

Verédnderungen in den GC
Betriebsparametern.

Osterreich
Tel: 01-319-1301
Fax: 01-319-1300

Entwickeln Sie eine reproduzier-
bare Injektionstechnik. Verwen-
den Sie einen Autosampler oder
ersetzen Sie die Injektionsnadel.

Beheben Sie die Probleme, die
zur ungleichméBigen Peakform
fihren.

Unruhen in der Basislinie taus-
chen Peaks vor.

Siehe Probleme mit der
Basislinie.

Standardisieren der Parameter.

E-Mail: anfrage@phenomenex.com 15

Web: www.phenomenex.com v



PROBLEME MIT DER PEAKFORM

Negative Pea kS Einige oder alle Peaks erscheinen unterhalb.

Symptom

Mégliche Ursache

Lésungsvorschlag

Einige Peaks

‘ Uw j —

—

Alle Peaks

a1\

Dip nach Lésungsmittelpeak

Deutschland
16 Phenomenex

Tel: 06021-58830-0
Fax: 06021-58830-11

Die Uberladung von Element-spezi-
fischen Detektoren wie ECD, NPD,
FPD usw. kann sowohl positive als
auch negative Peaks erzeugen.

Ein verunreinigter ECD Detektor
kann einen negativen Peak nach
einem positiven Peak erzeugen.

Verunreinigungen der Probe z.B.
Kohlenwasserstoffe oder an-
dere Verbindungen, auf die die
Detektoren nicht ansprechen,
erzeugen bei Verwendung von
ECD, PID oder NPD (Thermo-
ionisation) Detektoren negative
Peaks.

Falsche Polaritéat der Verbind-
ungen zum Rekorder fuhrt dazu,
dass nahezu alle Peaks negativ
sind.

Die Verbindungskabel zum
Rekorder sind vertauscht.

Die Probe wurde in einem

System mit zwei S&ulen auf die
falsche Saule injiziert.

Verunreinigung des Detektors.

Verunreinigung der Probe.

Héaufig normal bei NPD (Ther-
moionisation) Detektoren.

Osterreich
Tel: 01-319-1301
Fax: 01-319-1300

Stellen Sie sicher, dass die
Verbindgen, die Sie interessie-
ren zu einem anderen Zeitpunkt
am Detektor ankommen wie
das Lésungsmittel oder andere
Verbindungen, die in hoher
Konzentration vorkommen.

H, liefert am TCD (Wérmeleit-
fahigkeitsdetektor, WLD) einen
negativen Peak, wenn Helium als
Tréagergas verwendet wird.

Reinigen oder ersetzen Sie den
ECD Detektor.

Achtung: Bitte Wartungsanlei-
tung lhres Detektors beachten.

Verbessern Sie die Methoden
zur Probenvorbereitung und
-aufreinigung vor der Injektion.

Drehen Sie die Polaritat der
Verbindungen zum Rekorder
um.

Korrigieren Sie die Anschlusse.

Injizieren Sie die Probe auf die
richtige Saule.

Den Detektor reinigen oder
ausheizen.

Achtung: Bitte Wartungsanlei-
tung lhres Detektors beachten

Im Falle von PID Detektoren
stellen Sie sicher, dass die
Probe nicht mit Methanol oder
Wasser verunreinigt ist. Falls
erforderlich, eine frische Probe
vorbereiten.

Keine Korrektur erforderlich.

E-Mail: anfrage@phenomenex.com
Web: www.phenomenex.com



PROBLEME MIT DER PEAKFORM

Keine Pea kS Einige oder alle Peaks fehlen in dem Lauf.

Symptom

Mé&gliche Ursache

Lésungsvorschlag

Keine Peaks

Keine Peaks nach dem Lésungsmittel Peak

Einige Peaks fehlen

Phenomenex

Deutschland
Tel: 06021-58830-0
Fax: 06021-58830-11

Defekte oder verstopfte Spritze.

.Explodiertes” Septum oder
massive Lecks am Injektor.

Probleme mit dem Trager-
gasstrom.

Saule kann gebrochen oder am
falschen Detektor oder Injektor
angeschlossen sein.

Der Detektor funktioniert nicht
oder ist nicht an den Rechner
(die Auswerteeinheit) anges-
chlossen.

Falsche Injektortemperatur:

e Injektor zu kalt: Probe wird
nicht verdampft.

e Injektor zu heiB: thermisch
labile Probe zersetzt sich.

Probevolumen ist zu hoch.

Bei FID Detektoren wird die
Flamme vom L&sungsmittel
Peak ausgeblassen.

Trégergas Fluss ist zu hoch.

Falsche S&ulentemperatur. Die
Saule ist zu heiB3 und die Probe
eluiert in der Lésungsmittel-
front.

Die Saule kann Komponenten
nicht von dem Lésungsmittel
trennen.

Aktivitat im Liner oder in der
Saule, falls es sich bei dem
fehlenden Peak um eine aktive
Verbindung handelt.

Osterreich
Tel: 01-319-1301
Fax: 01-319-1300

Verwenden Sie eine neue oder
Uberprifte Spritze.

Finden und beseitigen Sie die
Lecks.

Korrigieren Sie den Gasfluss.

Falls die Bruchstelle am Anfang
oder Ende der Saule ist, schnei-
den Sie die kurze betroffene
Stelle ab. Ein Bruch in der Mitte
kann mit einem Verbinder
geflickt werden. Bei mehreren
Briichen ersetzen Sie die Saule.
Siehe Einbau von Séaulen.

Stellen Sie sicher, dass der
Detektor einwandfrei funktio-
niert (brennt z.B. die Flamme
des FID?). Uberprifen Sie die
Verbindung zum Rechner.

Kalter Injektor: Uberpriifen Sie
die Temperatur des Injektors
und des Ofens mit einem
genauen Thermometer. Falls
richtig, erhéhen Sie die Tem-
peratur nach Bedarf, Gber-
schreiten Sie dabei aber nicht
das Temperaturmaximum der
Saule. Injizieren Sie die Probe
direkt auf die Saule.

HeiBer Injektor: Uberpriifen Sie
die Temperatur des Injektors
und des Ofens mit einem
genauen Thermometer. Falls
richtig, senken Sie die Tem-
peratur nach Bedarf, stellen Sie
dabei sicher, dass Sie nicht zu
niedrig fir eine Verdampfung
der Probe oder unterhalb der
unteren Temperaturgrenze der
Saule gehen.

Injizieren Sie weniger Probe
oder verwenden Sie ein hoheres
Split-Verhéltnis.

Uberpriifen Sie die Detektor-
temperatur.

Reduzieren Sie die Flussrate.

Uberpriifen Sie die Ofentem-
peratur mit einem angemess-
enen Thermometer und reduzie-
ren Sie diese, wenn erforderlich.
Stellen Sie sicher dass diese
Temperatur mit der Probe und
dem minimalen Temperaturlimit
der Séule kompatibel ist.

Verwenden Sie ein anderes
Lésungsmittel oder eine andere
Saule.

Reinigen oder wechseln Sie den
Liner. Uberprifen Sie, dass eine
inerte Saule verwendet wird.
Falls erforderlich, tauschen Sie
die Saule aus.

Siehe Einbau von Séaulen.

E-Mail: anfrage@phenomenex.com
Web: www.phenomenex.com
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PROBLEME MIT DER PEAKFORM

ZUSétZ“Che Pea kS Es sind mehr Peaks vorhanden als in einem normalen Lauf.

Symptome

Mégliche Ursache

Lésungsvorschlag

Normal

Zusitzliche Peaks

Deutschland
Tel: 06021-58830-0
Fax: 06021-58830-11

18) Phenomenex

Septumbluten (speziell bei
Laufen mit Temperaturgradient).

Carryover von Probe und Verun-
reinigungen aus dem vorherigen
Lauf.

Verunreinigungen in der aktuel-
len Probe oder im Lésungs-
mittel.

Verunreinigungen im Tragergas
werden eluiert.

Bei aktiven oder thermisch
instabilen Substanzen zersetzen
sich die Analyten oder brechen
durch.

Osterreich
Tel: 01-319-1301
Fax: 01-319-1300

Stellen Sie das Heizelement des
Injektors aus. Falls die zusatz-
lichen Peaks verschwinden,
verwenden Sie ein Septum mit
héherer Temperaturstabilitat
oder eine geringere Injektion-
stemperatur.

Erhohen Sie die Analysezeit vor
dem néachsten Lauf oder heizen
Sie die Saulen zwischen den
Laufen aus.

Injizieren Sie nur analysenreine
Lésungsmittel und verwen-
den Sie dabei eine saubere
Spritze. Sollten zusatzliche
Peaks auftreten, steigen Sie
auf ein Lésungsmittel mit
héherer Qualitat/Reinheit um.
Sollte nur das Lésungsmittel
erscheinen, so analysieren Sie
das Lésungsmittel nochmal nach
jeder angewendeten Proben-
vorbereitungsmethode um die
Quelle der zuséatzlichen Peaks
ausfindig zu machen. Wenn nur
das Lésungsmittel sichtbar ist,
miussen die zusatzlichen Peaks
aus der Probe stammen.

Einbau oder Uberpriifung der
Gasfallen. Falls erforderlich,
tauschen Sie diese aus. Stellen
Sie sicher, dass nur Gase mit ho-
her Qualitat verwendet werden.

Handelt es sich um thermisch
instabile Substanzen, reduzieren
Sie die Temperatur und verwen-
den Sie die On-Column-Injek-
tion, eine Saule mit diinnerem
Film, eine kirzere Saulenlénge
oder einen héheren Tragergas-
fluss.

Handelt es sich um eine aktive
Verbindung, stellen Sie sicher,
dass eine inerte Saule verwen-
det wird. Tauschen Sie, falls
erforderlich, die Saule aus.
Siehe Installation der Saule.

E-Mail: anfrage@phenomenex.com
Web: www.phenomenex.com



PROBLEME MIT DER PEAKFORM

Ve I‘| ust an Em pﬁnd I iCh keit Einige oder alle Peaks zeigen eine geringere Response.

Symptome

Méogliche Ursache

Lésungsvorschlag

Geringere Response

Verunreinigung der Saule und/
oder des Liners kann zu Verlust
an Empfindlichkeit bei aktiven
Verbindungen fihren.

Lecks im Injektor fihren zu
geringeren Peakhdhen der
flichtigsten Verbindungen in
der Probe.

Die anfangliche Saulentempera-
tur ist zu hoch und verhindert
bei Splitlos-Injektionen ein
Fokussieren der Probe am
Saulenanfang. Das beeinflusst
die flichtigsten Verbindungen
am stérksten.

Diskriminierung im Injektor: Die
Temperatur des Injektors ist zu
niedrig. Dadurch zeigen spater
eluierende, weniger flichtige
Verbindungen eine geringere
Response.

Probleme mit der Probe.

S p I it Pea kS Peaks sind doppelt oder getrennt.

Reinigen Sie den Liner.
Bitte Wartungsanleitung des
Injektors beachten.

Wechseln Sie ggf. den Liner und
kirzen Sie die Saule um einige
cm. Backen Sie danach die Saule
aus. Spulen Sie die Saule mit
Lésungsmittel oder ersetzen

Sie sie.

Dabei unbedingt die
Vorschriften zum Anschluss
einer neuen Séule beachten.

Spiuren Sie alle Lecks auf und
beseitigen Sie sie.

Stellen Sie eine
Anfangstemperatur unterhalb
der Siedetemperatur des
Lésungsmittels ein oder
verwenden Sie ein weniger
fluichtiges Lésungsmittel.

Erhéhen Sie die Temperatur
des Injektors oder betreiben
Sie On-Column-Injektion unter
Verwendung eines Direct-Con-
nect Liners.

Uberpriifen Sie die Konzen-
tration der Probe, alle Schritte
der Probenvorbereitung und
die Stabilitét der Probe. Stellen
Sie eine frische Probe mit der
richtigen Konzentration her.

Symptome

Mogliche Ursache

Lésungsvorschlag

Split Peaks

JAL

Schlechte (ruckartige oder un-
gleichméaBige) Injektion bei der
manuellen Injektion.

UnsachgeméBer Einbau der
Saule.

Unpassendes Losungsmittel:
Polaritat der stationédren Phase
passt nicht zu der Polaritat des
Lésungsmittels.

Falscher Liner, verdampft die
Proben nicht an einer Stelle.

Schwankungen der Saulentem-
peratur.

Lésungsmittelgemisch fir Split-
less oder On-Column-Injektion.

Ungeeignete Anwendung vom
“Lésungsmitteleffekt” fihren

zu breiten und verformten
Peaks, da geldste Analyten nicht
vollstandig am Anfang der Saule
aufkonzentriert werden. Das
Lésungsmittel soll eine kom-
pakte und homogen benetzte
Zone in der Saule bilden. Wenn
das Lésungsmittel die stationare
Phase nicht ausreichend benetzt
(wie das der Fall bei Methanol
auf einer unpolaren Saule sein
kann), so wird die Benetzu-
ngszone mehrere Meter lang
und weist eine ungleichmaBige
Dicke auf.

Injizieren Sie ruhig und driicken
Sie den Kolben der Spritze
gleichmé&Big herunter. Verwen-
den Sie einen Autosampler.

Bauen Sie die Saule neu ein.
Siehe Installation der Saule.

Wechseln Sie das Lésungsmittel.
Verwenden Sie ein sehr grof3es
Split-Verhaltnis, installieren Sie
ein Retention Gap oder tau-
schen Sie die stationére Phase.

Wenn méglich, verwenden Sie
einen Liner mit Glaswolle in der
Mitte.

Reparieren Sie das Tempera-
turkontrollsystem.

Verwenden Sie nur ein einziges
Lésungsmittel.

Installieren Sie ein Retention
Gap (5 Meter einer unbelegten,
aber deaktivierten Saule) am
Saulenanfang, um das Problem
zu reduzieren oder zu beseiti-
gen. Verwenden Sie ein anderes
Loésungsmittel oder eine andere
stationare Phase.

Stellen Sie ein hohes Split-Ver-
haltnis ein.

Verwenden Sie ein anderes
Losungsmittel oder eine andere
stationare Phase.

Stellen Sie ein hohes 19
Split-Verhéltnis ein.



PROBLEME MIT DER PEAKFORM

Ta | I | ng Moderate bis schwere Asymmetrie zum Ende oder auf der rechten Seite des Peaks.

Symptome

Méogliche Ursache

Lésungsvorschlag

Tailing

Deutschland
Tel: 06021-58830-0
Fax: 06021-58830-11

20 Phenomenex

Inlet Liner oder S&ule verun-
reinigt.

Aktivitat im Inlet liner oder in
der Séaule, falls es sich bei dem
fehlenden Peak um eine aktive
Verbindung handelt.

Totvolumen, da Liner oder Saule
schlecht eingebaut.

Kantiges Séaulenende.

Lésungsmittel-Phasen Mis-
match.

Unpassende Lésungsmit-
tel-Phasen-Kombination.

Saulen oder Liner Temperatur
sind zu niedrig, so dass fir Kohl-
enwasserstoffe ein Tailing
resultiert.

Verunreinigungen/Partikel im
Liner oder in der Saule.

Injektion dauert zu lange.

Split Verhaltnis ist zu niedrig.

Uberladung des Inlet Systems.

Einige Verbindungen wie z.B.
alkoholische Amine, primare und
sekundére Amine und Carbox-
ylséuren neigen zum Tailing.

Osterreich
Tel: 01-319-1301
Fax: 01-319-1300

Reinigen oder wechseln Sie
den Inlet Liner. Ausheizen oder
Austausch der Saule.

Siehe Installation der S&ule.

Reinigen oder wechseln Sie
den Inlet Liner. Ausheizen oder
Austausch der Saule.

Siehe Installation der Saule.

Wird dies durch die Injektion
von Methan bestatigt, und tritt
hier auch ein Tailing auf, obwohl
Methan inert ist, so ist die Saule
nicht ordnungsgemaB installiert.
Falls erforderlich, Liner und
Saulen neu einbauen.

Siehe Installation der Saule.

Anritzen der Kapillare mit
einem Keramik Scoring Wafer,
um diese dann an der Stelle
durchzubrechen. Uberpriifen
Sie das Ende (ein 20-faches
VergroBerungsglas wird emp-
fohlen). Wenn die Schnittstelle
nicht sauber und das Ende
kantig ist, kiirzen Sie die Saule
erneut. Driicken Sie das Ende
nach unten, wahrend Sie es
durchbrechen, sowie Nut und
Ferrule anbringen, um zu verhin-
dern dass Splitter in die Saule
gelangen. Installieren Sie die
Saule neu.

Siehe Installation der S&ule.

Wechseln Sie die stationére
Phase. Gewdhnlich zeigen
polare Analyten auf einer nicht
polaren oder dreckigen Saule
ein Tailing.

Entfernen Sie kalten Zonen im
Flussweg oder prifen Sie die
MS Transfer Line Falle.

Uberpriifen Sie die Injektor- und
Ofentemperatur mit einem
angemessenen Thermometer
und erhdhen Sie diese, wenn
erforderlich. Stellen Sie sicher,
dass die Temperatur die max-
imale Temperaturgrenze der
Saule nicht tbersteigt.

Reinigen oder Wechseln Sie den
Liner. Schneiden Sie 10 cm vom
Saulenende ab und installieren
Sie die Saule neu.

Siehe Installation der Saule.

Verbessern Sie die Injektion-
stechnik.

Erhdhen Sie das Splitverhaltnis
auf mindestens 20:1.

Reduzieren Sie das Probevol-
umen oder verdiinnen Sie die
Probe.

Testen Sie eine polare Saule.
Derivatisieren Sie lhre Probe.

E-Mail: anfrage@phenomenex.com
Web: www.phenomenex.com



PROBLEME MIT DER PEAKFORM

Die Retentionszeiten der/des Peaks
wandern oder verschieben sich.

Verschiebungen der Retentionszeit

Symptome

Mé&gliche Ursache

Lésungsvorschlag

Abnehmende Retention

Zunehmende Retention

Nicht reproduzierbare Retention

Anstieg der Sdulentemperatur.

Anstieg des Tréagergasflusses
(Lineargeschwindigkeit).

Wechsel des Lésungsmittels.

Deutlicher Verlust an stationarer
Phase durch Phasenbluten.

Leck im Injektor.

Absinken der Saulentemperatur.

Absinken des Tragergasflusses
(Lineargeschwindigkeit).

Schlechte (ungleichmaBige oder
fehlerhafte) manuelle Injektion.

Verunreinigte S&ule.

Leck im Injektor.

Nahezu leere Gasflaschen.

Uberpriifen Sie die Temperatur
des GC Ofens und korrigieren
Sie diese, wenn erforderlich.
Stellen Sie sicher, dass die Ofen-
temperatur nicht oberhalb der
maximal zuldssigen Temperatur
der Saule liegt.

Injizieren Sie eine detektierbare
Probe wie z.B. Methan, die nicht
retiniert wird, um die lineare
Geschwindigkeit des Trager-
gases zu bestimmen. Passen Sie
den Gasdruck so an, dass Sie
die fir lhre Methode richtigen
Werte erzielen.

Verwenden Sie fur die Standards
und die Probe dasselbe
Lésungsmittel.

Reduzieren Sie die Temperatur
des Ofens. Stellen Sie sicher,
dass die Ofentemperatur nicht
oberhalb der maximal zuléssi-
gen Temperatur der Saule liegt.

Tauschen Sie, wenn erforderlich,
die Saule aus. Dabei unbedingt
die Vorschriften zum Anschluss
einer neuen Saule beachten.

Finden Sie das Leck und beseiti-
gen Sie es. Prifen Sie zuerst
das Septum. Falls erforderlich,
ersetzen Sie es.

Uberpriifen Sie die Temperatur
des GC Ofens und korrigieren
Sie diese wenn erforderlich.
Stellen Sie sicher, dass die Ofen-
temperatur nicht oberhalb der
maximal zulassigen Temperatur
der Saule liegt.

Injizieren Sie eine detektierbare
Probe wie z.B. Methan, die nicht
retiniert wird, um die lineare
Geschwindigkeit des Trager-
gases zu bestimmen. Passen Sie
den Gasdruck so an, dass Sie
die fur lhre Methode richtigen
Werte erzielen.

Den Kolbenstempel mit
gleichmé&ssigem, konstanten
Druck betatigen. Autosampler
verwenden.

Die S&ule ausheizen. Ca. 10 cm
vom Saulenanfang abschneiden.
Die Saule mit Lésungsmittel
spulen oder austauschen.

Dabei unbedingt die
Vorschriften zum Anschluss
einer neuen Sdule beachten.

Finden Sie das Leck und beseiti-
gen Sie es. Prifen Sie zuerst
das Septum. Falls erforderlich,
ersetzen Sie es.

Prifen Sie die Flasche und er-
setzen Sie diese, falls erforder-
lich.

Osterreich
Tel: 01-319-1301
Fax: 01-319-1300

Deutschland
Tel: 06021-58830-0
Fax: 06021-58830-11

E-Mail: anfrage@phenomenex.com
Web: www.phenomenex.com

Phenomenex
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PROBLEME MIT DER PEAKFORM

Der Lésungsmittelpeak ist breit und coeluiert mit den

Breite Losungsmittelfront .. npoke

Symptome

Méogliche Ursache

Lésungsvorschlag

Coelution mit Lésungsmittelpeak

UnsachgemaBe Installation der
Saule.

Leck am Injektor.

Injektionsvolumen zu hoch.

Injektionstemperatur ist zu
niedrig.

Split Verhaltnis ist zu niedrig.

Saulen Temperatur ist zu
niedrig.

Anfangstemperatur der Saule
ist zu hoch fur die Splitless
Injektion.

Spilzeit (Splitless Haltezeit)
ist zu lang fur eine Splittless
Injektion.

Installieren Sie die S&ule neu.
Siehe Installation der S&ule.

Finden und beheben Sie das
Leck.

Reduzieren Sie das Injektions-
volumen oder verdiinnen Sie die
Probe 1:10.

Erhohen Sie die Injektionstem-
peratur, so dass die Probe voll-
standig und sofort verdampft
wird. Eine Injektionstemperatur,
die hdher ist als das Tempera-
turlimit Ihrer Saule, schadet
dieser nicht.

Erhohen Sie das Split Verhaltnis.

Erhéhen Sie die Saulentempera-
tur. Verwenden Sie ein Lésungs-
mittel mit einem niedrigeren
Siedepunkt.

Erniedrigen Sie die Anfangstem-
peratur der Saule. Verwenden
Sie ein weniger flichtiges
Lésungsmittel, so dass die
Anfangstemperatur der Saule,
unterhalb des Siedepunktes des
Losungsmittels liegt.

Verkirzen Sie die Spiilzeit des
Injektors.

Vel‘| ust an Au'ﬂasung Peaks fangen an zu coeluieren oder zu tberlappen.

Mégliche Ursache

Lésungsvorschlag

Symptome
Normal Schlechtere
Trennung
Normal Zunehmende
Peakbreite

Deutschland
Tel: 06021-58830-0
Fax: 06021-58830-11

22 Phenomenex
.

Veranderungen in der Saulen-
dimension oder der stationaren
Phase; Saule iberméafBig
gekdrzt.

Die stationare Phase der Saule
ist beschadigt.

Die stationére Phase der Saule
ist beschadigt.

Injektor Probleme.

Osterreich
Tel: 01-319-1301
Fax: 01-319-1300

Verschiebungen der Reten-
tionszeit und Veréanderungen
der Peakform von anderen
Verbindungen sind offensicht-
lich. Uberpriifen Sie die Saulen-
phase und Dimension. Falls
erforderlich, tauschen Sie die
Saule aus.

Dies weiBt gewdhnlich auf ein
UbermaBiges Saulenbluten hin.
Ersetzen Sie die S&ule.

Siehe Installation der Saule.

Dies weist gewdhnlich auf ein
UbermaBiges Saulenbluten hin.
Ersetzen Sie die Saule.

Siehe Installation der Saule.

Schauen Sie nach:

e Lecks

® Ungeeigneten Temperaturen
e Split Verhaltnis

® Spulzeit

e Verunreingungen im Liner

e Glaswolle im Liner

E-Mail: anfrage@phenomenex.com
Web: www.phenomenex.com



PROBLEME MIT DER PEAKFORM

Verlust an Trennleistung (Saule)

Die S&ule verliert nach der Installation zu
schnell an Trennleistung.

Symptome

Mégliche Ursache

Lésungsvorschlag

Schlechte Auflésung der Effizienz

LochfraB

Zerbrochen

Saule zu heiB oder zu lang.

Die Phase war bei héheren
Temperaturen Sauerstoff aus-
gesetzt.

Chemische Beschadigung durch
S&uren oder Basen.

Verunreinigung der Saule mit
nichtfliichtigen Verbindungen.

Partielle Beschadigung der
Polyimidbeschichtung.

Eine Anmerkung zum Spiilen
mit Lésungsmitteln

Das Splilen mit Lésungsmittel (wobei einige ml Lésungsmittel mit
ca. 0,7 bis 1,0 bar Druck durch die S&ule gedriickt werden) kann
die meisten |5slichen Verunreinigungen entfernen und als letztes
Hilfsmittel zur Wiedererlangung der Leistungsfahigkeit der Saule
dienen. In den allermeisten Fallen ist es jedoch besser, die Saule

direkt zu ersetzen.

Verwenden Sie eine Reihe unterschiedlicher Lésungsmittel. Begin-
nen Sie mit dem polarsten Lésungsmittel und enden Sie mit dem
unpolarsten. Sofern praktikabel, verwenden Sie innerhalb der Reihe
das Injektionslésungsmittel. Die direkt aufeinander folgenden
Lésungsmittel miissen mischbar sein. Beginnen Sie mit Wasser gefolgt von Methanol, wenn lhre Pro-
ben in Wasser gel6st oder wassrige Extrakte sind. Vermeiden Sie im letzten Spiilschritt halogenierte
Lésungsmittel, wenn Sie einen ECD verwenden. Vermeiden Sie Acetonitril im letzten Spiilschritt bei

Arbeiten Sie unterhalb des Tem-
peraturmaximums der Séule.
Ersetzen Sie die Saule.

Dabei unbedingt die
Vorschriften zum Anschluss
einer neuen Saule beachten.

Spiren Sie alle Lecks auf und
dichten Sie sie ab. Stellen Sie
sicher, dass die Reinheit des
Tragergases ausreichend ist.

Vermeiden Sie anorganische
Sauren und Basen in der Saule.
Neutralisieren Sie lhre Proben.

Hindern Sie nichtflichtige
Verbindungen daran, auf die
Saule zu kommen. Verwenden
Sie Vorsaulen oder Zebron® Sau-
len mit integrierten Guardian™
Vorsaulen.

Ersetzen Sie die Saule.
Dabei unbedingt die
Vorschriften zum Anschluss
einer neuen Siule beachten.

Vermeiden Sie Beschadigungen
der Polyimidbeschichtung der
Saule. Vermeiden Sie Tempera-
turen oberhalb 370 °C, wenn
Sie nicht mit Zebron Inferno™
GC Séaulen oder anderen GC
Saulen mit spezieller Hochtem-
peratur-Polyimidbeschichtung
arbeiten. Vermeiden Sie Abrieb
des Polyimids. Das kann pas-
sieren, wenn die Saule zu dicht
an der Ofenwand installiert ist.
Vibrationen kénnen dann zum
Abrieb der Polyimidbeschich-
tung fihren. Vermeiden Sie es,
die Saule zu stark zu verbiegen
oder zu verdrehen. Das kann
ebenfalls die Polyimidbeschich-
tung beschadigen. Selbst wenn
die Saule dann nicht sofort
bricht kann die Saule spater
spontan an den Stellen brechen
an denen die Beschichtung
beschadigt ist.

Verwendung eines NPD. Methanol, gefolgt von Methylenchlorid und anschlieBend Hexan, ist eine gute
Kombination.

Jedes Lésungsmittel sollte mindestens 10 min in der Saule verweilen. Es ist nicht nétig das Lésungsmittel
zu entfernen, bevor das nachste Lésungsmittel in die Sule gedriickt wird. Nachdem das letzte Lésungs-

mittel entfernt wurde, sollte die Saule fiir 10 min mit reinem Tragergas gesplilt werden, bevor sie wieder

installiert wird. Programmieren Sie den Ofen so, dass er sich mit 2 °C/min bis zur normalen Konditionier-

temperatur erhitzt. AnschlieBend konditionieren Sie die Saule wie gewéhnlich.

Osterreich
Tel: 01-319-1301
Fax: 01-319-1300

Deutschland
Tel: 06021-58830-0
Fax: 06021-58830-11

Phenomenex E-Mail: anfrage@phenomenex.com 2‘3)

Web: www.phenomenex.com



PROBLEME MIT DER AUSWAHL

VON SAULEN

<

l\\\\\\\\\\\

N\ /4



PROBLEME MIT DER AUSWAHL VON SAULEN
Der Einfluss der Selektivitat

Die Auflésung zwischen zwei Analyten hangt hauptsachlich von der Selektivitat der stationéren Phase ab. Durch
Erhéhen der Auflésung zwischen zwei Verbindungen kann haufig die gesamte Analysenzeit deutlich reduziert
werden!

Die Gleichung fiir die chromatographische Auflésung

JN o —1 K
— | X |—1 X

4 o k+1

Effizienzterm Selektivitatsterm Retentionsterm

R

S

Selektivitat und Polaritat

Die Polaritat und Selektivitat der Saule werden haufig verwechselt. Die Polaritat gibt einen allgemeinen Hinweis
auf die Probenkapazitat und Retention, welche einen Einfluss auf die Peakform und Auflésung haben kénnen.
Allerdings kénnen zwei Saulen die gleiche Polaritat haben, aber gleichzeitig deutlich unterschiedliche Trennprofile
zeigen, wenn sich die Chemie der Phase unterscheidet. Zum Beispiel macht die Cyanpropylgruppe in der Phase der
ZB-1701 diese deutlich unterschiedlich zur ZB-35 obwohl beide eine sehr dhnlich Polaritat haben.

- ZB-35 (Polaritat: 18) —
@ CH,
|
—Si—0— —Si—o0—
|
CH,
35 % Phenyl 65 % Dimethylpolysiloxan

ZB-1701 (Polaritit: 19) -

G=n
C|:H3 ((|:H2)3
—si—o— —Si—O0—

| |
CH, O
86 % Dimethylpolysiloxan 14 % Cyanopropylphenyl

Die 3 wichtigsten Wechselwirkungsmechanismen
in der GC

Dispersive Krafte (Van-der-Waals Wechselwirkungen)
¢ Die schwachsten aller zwischenmolekularen Wechselwirkungen, die zwischen unpolaren Verbindungen
auftreten

* Die Trennung erfolgt iber Unterschiede des Siedepunkts (klassisches Beispiel — simulierte Destillation von
Kohlenwasserstoffen)

Dipol-Dipol Wechselwirkungen

¢ Entweder permanent vorhanden oder durch Wechselwirkungen zwischen den Analyten und der stationéren
Phase induziert

¢ Starkere Dipol-Dipol Wechselwirkungen kénnen dabei helfen, Verbindungen zu trennen, die einen ahnlichen
Siedepunkt haben, sich jedoch in lhrer Struktur unterscheiden

Wasserstoffbriickenbindungen

® Werden unter anderem zur Trennung polarer Verbindungen auf Wax (Polyethylenglykol-Phasen) genutzt

Deutschland Osterreich
Phenomenex Tel: 06021-58830-0 Tel: 01-319-1301 E-Mail: anfrage@phenomenex.com 25
Fax: 06021-58830-11 Fax: 01-319-1300 Web: www.phenomenex.com v



PROBLEME MIT DER AUSWAHL VON SAULEN

Auswahl der Dimension

Kirzer

: (15 m oder weniger)

Anwendungen
e Hochsieder
e GC/MS Applikationen

Vorteile Nachteile

e Schnellere Laufzeiten e Weniger inert

e Hohere Temperaturgrenzen ¢ Eingeschréankte Retention
e Geringeres Bluten

e Hohere Effizienz

Enger
[ (0,10, 0,18 oder 0,20 mm) INNENDURCHMESSER

0,25mm

Anwendungen
e Komplexe Proben

Vorteile Nachteile
e Schnelle Laufzeiten ® Geringere Beladbarkeit
* Bessere Auflésung e Leicht Uberladen

Diinner
( (0,10 oder 0,18 pm) FILMDICKE

0,25um

Anwendungen
e Hochsieder
e GC/MS Anwendungen

Vorteile Nachteile

e Schnellere Laufzeiten * Weniger inert

e Hohere Temperaturgrenzen e Eingeschrankte Retention
e Geringeres Bluten

e Hohere Effizienz

Deutschland Osterreich
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PROBLEME MIT DER AUSWAHL VON SAULEN

Auswahl der Dimension

Langer
(60 m oder mehr)

Anwendungen

¢ Komplexe Proben mit dicht nacheinander eluierenden Peaks
¢ Niedrigsieder

* Weniger aktive Proben

¢ Komplexe Temperaturprogramme

Vorteile Nachteile
* Bessere Auflésung * Lange Laufzeiten

Weiter

(0,32 oder 0,53 mm) :

Anwendungen
¢ Dreckige Proben
e Hochkonzentrierte Proben

Vorteile Nachteile
e Erhohte Probenkapazitat o .
e GroBeres Probevolumen * Niedrigere Effizienz

e Hohere Flussraten werden benétigt,
nicht geeignet fir GC/MS

Dicker

(0,50 pm oder mehr) :

Anwendungen

¢ Niedrigsieder

e Gase, Lésungsmittel, Leichtflichter
® Reinheitstests

Vorteile Nachteile
e GroBere Inertheit e Hoheres Bluten
e Hohere Kapazitat

Deutschland Osterreich
Phenomenex Tel: 06021-58830-0 Tel: 01-319-1301 E-Mail: anfrage@phenomenex.com 27J
Fax: 06021-58830-11 Fax: 01-319-1300 Web: www.phenomenex.com



PROBLEME MIT DER AUSWAHL VON SAULEN

GC/MS
zertifiziert

Temperaturgrenzen

Phase (Isotherm/TPGC)

Polaritat Zusammensetzung

Essentials

Unpolar ZB-1 100 % Dimethylpolysiloxan -60 bis 360/370 °C*
Unpolar 785 Z?./:/"Pﬁg:;lthy'p°'ys”°xa” -60 bis 360/370 °C*
Unpolar ZB-5ms Z;"ﬁ’,gg‘f}:fﬁeﬁ:ys"”a” -60 bis 325/350 °C
Mittelpolar ~ ZB-35 i Z E}:’:rfytry"’°'y5”°xa” 40 bis 340/360 °C
Mittelpolar  ZB-624 Z‘;’%C'igfgéti'ﬁﬁ:gﬁ!ﬁ;‘fn 220 bis 260 °C
Mittelpolar  ZB-XLB Propritar 30 bis 340/360 °C*
Mittelpolar  ZB-1701 e g;’;‘f;g{('}pp‘;'ly:ﬂg:yﬂ” -20 bis 280/300 °C*
Polar 7B-50 o E;’::;ry'p°'y5i'°xa” 40 bis 320/340 °C*
Polar 78-23 e f/ly:t%‘;}’;gl';i:loxan 40 bis 250/260 °C*
Polar 7B-88 o ifj?)iﬁ’;?if?x'an 0 bis 250/260 °C
Polar ZB-WAX 100 % Polyethylenglykol 40 bis 250/260 °C
Polar ZB-FFAP Nitroterephthalic Acid Modified 40 bis 250/260 °C

Inferno™

Polyethylenglykol

Unpolar ZB-THT 100 % Dimethylpolysiloxan -60 bis 400/430 °C*
95 % Dimethylpolysiloxan g o
Unpolar ZB-5HT 5 9% Phenyl -60 bis 400/430 °C
. 65 % Dimethylpolysiloxan 8 a
Mittelpolar ZB-35HT 35 % Phenyl 40 bis 400 °C
Mittelpolar ZB-XLB-HT Propritar 30 bis 400 °C

Unpolar ZB-1pLUS™ 100 % Dimethylpolysiloxan -60 bis 360/370 °C*
™ 95 % Dimethylpolysiloxan . o
Unpolar ZB-5PLUS’ 5% Phenyl -60 bis 360/370 °C
- 95 % Dimethylpolysiloxan . o
Unpolar ZB-5MSPLUS 5% Phenyl-Arylen -60 bis 325/350 °C
Polar ZB-WAXpLUS™ 100 % Polyethylenglykol 20 bis 250/260 °C*

Unlimited

Unpolar ZB-1XT SimDist 100 % Dimethylpolysiloxan -60 bis 450 °C*
Unpolar ZB-SemiVolatiles E?PE;TSTZ{';ELYS”OX""” -60 bis 325/350 °C
Mittelpolar ZB-MultiResidue™-1 & -2 Propritar -60 bis 320/340 °C
Mittelpolar ZB-CLPesticides-1 & -2 Propritar 40 bis 320/340 °C
Polar ZB-FAME High Cyanopropyl -20 bis 280 °C
Propritar ZB-BAC-1 & -2 Propritar -20 bis 260/280 °C
Propritar ZB-Drug-1 Propritar 40 bis 320/340 °C
Propritar ZB-Bioethanol Propritar -60 bis 340/360 °C

*Die Filmdicke beeinflusst die obere Temperaturgrenze.

28 Phenomenex
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Phasen Ubersichtstabelle

Empfohlene Anwendungen

Amine, Arzneimittel, dtherische Ole, Ethanol, Gase (Raffinerie), Kohlenwasserstoffe, Mercaptane, MTBE,
Erdgasgeruchsstoffe, sauerstoffhaltige Verbindungen und GROs, PCBs, Pestizide, SemiVolatiles, simulierte Destillation,
Lésungsmittelverunreinigungen, Schwefelverbindungen (leicht)

Alkaloide, Dioxine, Arzneimittel, dtherische Ole/Aromastoffe, Fettsauremethylester, halogenierte
Kohlenwasserstoffe, PCBs/Aroclors, Pestizide/Herbizide, Phenole, Lésungsmittelriickstadnde, SemiVolatiles

Sauren, Alkaloide, Amine, Dioxine, Arzneimittel, dtherische Ole/Aromastoffe, Fettsduremethylester, halogenierte Kohlen-
wasserstoffe, PCB/Aroclor, Pestizide/Herbizide, Phenole, Lésungsmittelriickstande, SemiVolatiles,
Lésungsmittelverunreinigungen

Amine, Aroclor, Arzneimittel, EPA-Methoden (508, 608, 8081, 8141, 8151), Pestizide, Pharmazeutika,
SemiVolatiles, Steroide

EPA Methoden (501.3, 502.2, 503.1, 524.2, 601, 602, 624, 8010, 8015, 8020, 8021, 8240, 8260), Pharmazeutika,
Losungsmittelriicksténde, flichtige organische Verbindungens (VOCs)

PCB, Pestizide/Herbizide

Alkohole, Amine, aromatische Kohlenwasserstoffe, Arzneimittel, Ester, PAH, PCB, pharmazeutische
Zwischenprodukte, Phenole, Lésungsmittel, Steroide, TMS-Zucker, Tranquilizer

Antidepressiva, Aroclor, Cholesterol, Suchtmittel, EPA-Methoden (508, 608, 8081, 8141, 8151), Glykole, Pestizide/Herbi-
zide, Steroide, Triglyzeride

Fischole, Omega-3- und Omega-6-Fettsiure-haltige Ole

Traditionelle Analyse von FAMEs, |IOC / AOAC / AOCS Methoden

Alkohole, Aldehyde, Aromaten, basische Verbindungen, atherische Ole, Aromastoffe und Duftstoffe, Glykole,
Pharmazeutika, Lésungsmittel, Styrol, Xylolisomere

Acrylate, Alkohole, Aldehyde, freie Fettséuren, Ketone, organische Sauren, Phenole, freie fliichtige Sauren

GROs, hochsiedende Petroleumprodukte, hochmolekulare Wachse, langkettige Kohlenwasserstoffe, Motoréle, Polymere/
Plastik, simulierte Destillation

Diesel, hochsiedende Petroleumprodukte, hochmolekulare Wachse, langkettige Kohlenwasserstoffe, Motordle, Polymere/
Plastik, simulierte Destillation, Tenside, Triglyzeride

Amine, Aroclor, Chemikalien, Arzneimittel, EPA-Methoden (508, 608, 8081, 8141, 8151), Pestizide, Pharmazeutika,
SemiVolatiles, Steroide

EPA Methoden, PCBs, Petizide/Herbizide

Sauren, Amine, Diesel, Drogen, Aroma- und Duftstoffe, PCBs (EPA Methode 1668), Pestizide

Drogen, EPA Methoden, Nitrosamine, Pestizide, Phenole
Acids, Alkaloids, Amines, Drugs, Ethanolamines, Essential Oils/Flavors, Halo-hydrocarbons, Pesticides/Herbicides, Phe-
nols, Solvent Impurities

Alkohole, Aldehyde, Aromaten, dtherische Ole, Aromastoffe und Duftstoffe, freie Fettsauren, Glykole, OVI,
Pharmazeutika, Lésungsmittel / Lésungsmittelriickstéande, Styrol, Xylolisomere

ASTM-Methoden (D2887, D2887X, D3710, D6352, D7169), Rohdl, Benzinfraktionen, Erdoldestillate, Erdélfraktionen,
simulierte Destillation, Vakuumdestillate

Schwerfliichtige Verbindungen (SVOCs), PAK, EPA Methoden (525, 610, 625, 8100, 8270D)

Aroclor/PCB, Halogenessigsauren, Herbizide, Insektizide, Screening von Pestiziden, stickstoffhaltige Pestizide, Organo-
chlor-Pestizide, Organophosphor-Pestizide

Zweisdulenmethode fiir chlorierte Pestizide mit GC/ECD (EPA 8081, 8082, 8151, 504, 505, 508 und 552)
Fettsduremethylester (FAMEs), cis/trans FAMEs
Nachweis von inhaliertem Anéasthetikum, Blutalkoholanalyse
Arzneimittelscreening (6-MAM, Amphetamin, Barbiturate, Benzodiazepine, Opiate, PCP, THC)
Alkohol, Bioethanol, Fuselalkohole

Deutschland Osterreich
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PROBLEME MIT DER AUSWAHL VON SAULEN

Zebron® Phase Restek® Agilent® Technologies
Rtx®-1, DB®-1, DB-2887, DB-1 EVDX,
ZB-1 Rtx-1PONA, HP®-1, HP-101, HP-PONA,
Rtx-1 F&F Ultra 1, CP-Sil 5 CB
™ DB-1ms, HP-1ms,
S NEmE CP-Sil 5 CB MS, VF-Tms
ZB-1HT Inferno™ Rxi®-1HT DB-1ht, CP-SimDist
. R CP-SimDist UltiMetal
- ®.
ZB-1XT SimDist MXT®-1HT SimDist DB-HT SimDis
DB-5, HP-5, Ultra 2, HP-PAS-5,
283 Rbes CP-sil 8 CB
Stx®-5HT,
ZB-5HT Inferno XTI®-5HT DB-5ht, VF-5ht
ZB-5 Rtx-5Sil MS, DB-5ms, DB-5.625, DB-5ms EVDX, VF-
ms Rxi-55il MS 5ms, CP-Sil 8 CB MS
ZB-5pLus™ Rtx-5ms, Rtx-5Amine, Rxi-5ms DB-5, HP-5ms, HP-5msi
ZB-5MSpius™ Rtx-5Sil MS DB-5ms Ultra Inert, HP-5ms Ultra Inert
ZB-SemiVolatiles Rxi-5Sil MS DB-5ms Ultra Inert, DB-UI 8270D Ultra
Rxi-5ms Inert, HP-5ms Ultra Inert
ZB-23 Rtx-2330 DB-23
Rtx-35, DB-35, DB-35ms,
ZB-35 Rtx-35ms HP-35, HP-35ms
ZB-35HT Inferno
DB-17, DB-17HT, DB-17ms,
ZB-50 Rtx-50 DB-17 EVDX, HP-50+,
CP-Sil 24 CB
ZB-88 HP-88, CP-Sil 88
DB-1301, DB-624, DB-VRX,
7B-624 Roci3or. HP-VOC, CP-1301,
x CP-Select 624 CB
ZB-1701 Rtx-1701 DB-1701, CP-Sil 19 CB
Rtx-WAX, Famewax™, DB-WAXetr, HP-INNOWax,
AR Stabilwax®-DB CP-Wax 57 CB
™ q DB-WAX, CAM, HP-20M,
A5 Sl Carbowax 20M, CP-Wax 52 CB
ZB-FAME Rtx-2560, Rtx-2330
ZB-FFAP Stabilwax-DA DIPHARAR PR

CP-Wax 58 (FFAP) CB, CP-FFAP CB
ZB-MultiResidue™-1

ZB-MultiResidue-2

Rtx-CLPesticides,

A3Cresitetts Stx-CLPesticides

Rtx-CLPesticides2,

ZB-CLPesticides-2 Stx-CLPesticides2

ZB-XLB Rtx-XLB DB-XLB, VF-XMS

ZB-XLB-HT Inferno

ZB-Drug-1
ZB-BAC1 Rtx-BAC-1 DB-ALC1
ZB-BAC2 Rtx-BAC-2 DB-ALC2

ZB-Bioethanol

30 Diese Tabelle erhebt weder bezlglich der Hersteller noch der aufgefiihrten Phasen Anspruch auf Vollstandigkeit. Die Genauigkeit der
Daten kann nicht garantiert werden. Kleine Abweichungen in der Dimension oder Trennleistung sind méglich, wodurch geringfiigige
Anpassungen an lhren Applikationen notwendig sein kénnen.



GC Saulen Querverweistabelle

Supelco®

SPB®-1, SPB-1 TG, SE-30, MET-1, SPB-1
Sulfur, SPB-HAP

MDN™-1,
Equity®-1

Petrocol® 2887

MDN-5, SPB-5, PTE-5, SE-54, PTA-5,

Equity-5, Sac-5

HT-5

MDN-5S

SLB®-5ms

SP-2330

MDN-35, SPB-35,
SPB-608

Exklusiv bei Phenomenex

SP-2250, SPB-17, SPB-50

SPB-1301, SPB-624

SPB-1701, Equity-1701

Met-Wax, Omegawax®

SUPELCOWAX® 10

SP-2560, SP-2330

Nukol™, SPB-1000

Exklusiv bei Phenomenex

Exklusiv bei Phenomenex

MDN-12
Exklusiv bei Phenomenex

Exklusiv bei Phenomenex

Exklusiv bei Phenomenex

Deutschland
Phenomenex Tel: 06021-58830-0
Fax: 06021-58830-11

Alltech®

AT™A,
AT-Sulfur, EC-1

AT-1ms

AT-5, EC-5

AT-35

AT-50

AT-624, AT-1301

AT-1701

EC-Wax

AT-Wax, AT-AquaWax

AT-1000, EC-1000

Osterreich
Tel: 01-319-1301
Fax: 01-319-1300

SGE®

BP1,
BP1-PONA,
BPX1-SimD

SolGEL-1ms™

BP5, BPX5

BPX35, BPX608

BPX50

BP624

BP10

SolGEL-WAX™

BP20

BPX70, BPX90

BP21

ove

OV-1

OV-5

OV-11

OV- 624

OV -1701

Carbowax 20M

OV-351

E-Mail: anfrage@phenomenex.com
Web: www.phenomenex.com
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VORBEUGUNG VON PROBLEMEN

Der Injektor: Injektionstechniken

Eine einzige Injektionstechnik passend fir alle Proben und Séulen gibt es nicht. Eine geeignete Injektionstechnik

bringt die Probe so ein, dass:

e Die Original Probenzusammensetzung erhalten bleibt (keine Proben Degradierung oder selektiver Verlust
wahrend der Injektion)

e Verwenden Sie die kiirzeste mogliche Saulenlange (je kiirzer die Startprobenbande, umso scharfer die Peaks,

umso besser die Empfindlichkeit und umso besser die Auflésung)

Injektionsarten: Split

Bei der Split Injektion, wird die Probe schnell verdampft und mit dem Tragergas vermischt. Ein GroBteil der Probe
wird durch das Splitventil geleitet, wéhrend ein kleiner Anteil auf die Saule gelangt. Der Strom durch das Splitventil
dividiert durch den Strom durch die Saule wird Split Verhéltnis genannt. Diese schnelle Probenaufgabe stellt die
Basis fir scharfe Peaks und gute Auflésung dar; es ist jedoch ungiinstig wenn die Siedepunkte der Probekompo-

nenten deutlich auseinander liegen.

Diskriminierung im Injektor | Die weniger fliichtigen Verbindungen einer Probe, werden nicht so schnell ver-
dampft, so dass direkt nach der Injektion die vaporisierte Probe einen gréBeren Anteil an flichtigen Verbindungen

aufweist, als die Orginalprobe. Dieser Effekt wird Diskriminierung genannt.

Backflash | Backflash tritt auf, wenn das Expansionsvolumen der Probe gréBer ist als das Volumen des Inlet
Liners. Die Dampfe kommen in Kontakt mit kalten Stellen (z.B. dem Septum oder Inlets) und weniger fliichtige
Komponenten kénnen kondensieren. Diese Kondensate kénnen spéter vaporisieren und mit nachfolgenden Analy-
sen interferieren und dabei teilweise ,Geister Peaks” erzeugen. Zudem kann eine Expansion auBerhalb des Liners
dazu fihren, dass die Probe aktiven Metalloberflachen ausgesetzt wird, so dass reaktive Komponenten der Probe
verloren gehen kénnen. Minimieren Sie den Backflash durch Verwenden einer Septumspiilung, kleine Injektions-

volumen, Liner mit groBen Volumen und optimale Injektortemperaturen.

Injektortemperatur | Die Temperatur sollte hoch genug sein, um eine schnelle und vollstandige Verdampfung
der Probe zu gewahrleisten, aber nicht zu hoch, um einzelne Analyten zu zersetzen. Es kénnen einige Versuche
erforderlich sein, um Diskriminierung im Injektor und Backflash zu lindern. Ein guter Anfangspunkt ist 250°C.

Septumsplilung | Gas umspiilt die Unterseite des Septums und trégt Verunreinigungen durch ein Spiilventil
hinaus. Oberhalb des optimalen Spilflusses kénnen leicht flichtige Probekomponenten verloren gehen. Die

Flussrate der Septum Spiilung liegt lblicherweise zwischen 0,5 und 5 ml/min.

ProbengréBe & Konzentration | Split Injektion
wird fur hochkonzentrierte Proben verwendet. Typische Konzentrationen sind 0,1-10 pg/ul. Injektionsvolumen von
1 bis 2 pl sind normal und bis zu 5 pl kénnen ohne gréBere Probleme, abhéngig vom verwendeten Lésungsmittel,

eingesetzt werden. Wenn das Probevolumen zu hoch ist, kann es zum Backflash kommen.

Injektionsart: Splitless
Bei der Splitless Injektion, gelangt der komplette Strom fir die ersten 15 bis 90 Sekunden durch den Injektor auf
die Saule und wird dann aufkonzentriert.

Der Lésungsmittel-Effekt | Um breite Peaks, die sich anderseits aus einer langsamen Split Injektion ergeben
zu vermeiden, werden die Proben vor Start des Chromatographie Prozesses entsprechend der Splittless Injektion
aufkonzentriert. Aufkonzentrierung kann erreicht werden, durch Einstellen der Anfangstemperatur der Saule auf
10 °C oder mehr unterhalb des Siedepunktes vom Probelésungsmittel. Wenn der Dampf den Injektor verlasst und
in die in die kaltere Saule eintritt, kondensiert das Lésungsmittel am Saulenanfang als fliissige Bande. In dieser
Bande werden Dampfe kondensiert und festgehalten und somit aufkonzentriert. Dieser Prozess wird Lésungsmit-
tel-Effekt genannt. Ein falsche Anwendung der Lésungsmittel-Effekt-Technik fiihrt zu breiten, verformten Peaks,
da geléste Analyten nicht als schmale Bande am Saulenanfang aufkonzentriert werden. Das Lésungsmittel soll eine
kompakte, homogen benetzte Zone auf der Saule bilden. Wenn das Lésungsmittel die stationére Phase nicht aus-
reichend benetzt (wie das der Fall bei Methanol auf einer unpolaren Saule sein kann), so wird die Benetzungszone
mehrere Meter lang und weist eine ungleichmaBige Dicke auf.
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VORBEUGUNG VON PROBLEMEN

Der Injektor: Injektionstechniken

Kaltaufgabe | Geldste Analyten die bei 150 °C oder mehr oberhalb der Anfangstemperatur der Saule sieden,
erfordern keinen Lésungsmitteleffekt, um aufkonzentriert zu werden. Diese hoch siedenden Verbindungen werden
ohne Hilfe des Lésungsmittels als schmale Bande am S&ulenanfang kondensiert. Dieser Prozess wird ,Kaltauf-
gabe” genannt. Sowohl der Lésungsmittel Effekt als auch die Kaltaufgabe kénnen durch Einbau in ein Temperatur-

programm verwendet werden.

Probevolumen | Gewshnlich sind Proben auf ein Volumen von 2 pl oder weniger limitiert, um eine Uberladung
des Liners zu verhindern.
Die Injektionsvolumen sollten reproduzierbar sein, um auch entsprechend reproduzierbare Retentionszeiten und

quantitative Daten zu erhalten.

Injektionsmodi: On-Column

Die On-Column-Injektion kann Diskriminierungen, die mit der Spritze oder dem Injektor zusammenhéngen, verhin-
dern. Wenn polare Lésungsmittel in Verbindung mit unpolaren Phasen verwendet werden, ist ein Retention-Gap
empfehlenswert. Wenn die Temperatur bei der Injektion unterhalb des Siedepunkts des Lésungsmittels liegt, wird
die Probe lber die ,geflutete Zone” am Anfang der Saule verteilt und weniger fliichtige Verbindungen diffundie-
ren in die Phase. Wenn das Tragergas das Lésungsmittel am Saulenanfang verdampft, werden fliichtige Verbind-

ungen konzentriert und fokussiert.

Probenfokussierung | Die Verteilung der gelsten Verbindungen im Bereich der , gefluteten Zone” ist nicht
homogen, was zur Verbreiterung der Peaks fihrt. Bei vielen Applikationen kann man das vernachlassigen und
trotzdem gute quantitative Ergebnisse erzielen. Falls sich die Siedepunkte der Verbindungen sehr stark vom Sie-
depunkt des Lésungsmittels unterscheiden, kann ein ballistisches Heizen auf hohe Temperaturen genutzt werden.
Falls die Siedepunkte der Verbindungen nahe beim Siedepunkt des Lésungsmittels liegen kann man ein Tempera-
turprogramm verwenden. Saulen mit einem gréBeren Innendurchmesser erleichtern die On-Column-Injektion.
Alternativ kann man auch ein Retention-Gap mit gréBerem Inndurchmesser verwenden, das mit einer Saule mit

geringerem Innendurchmesser verbunden ist.

Probenvolumen | Probenvolumina zwischen 1 und 2 pl kénnen unterhalb des Siedepunkts des Lésungsmittels
schnell auf eine Saule injiziert werden. Um die ,geflutete Zone"” méglichst klein zu halten, sollte man das Proben-

volumen auf 1 pl begrenzen.

Injektionsmodi: Direktinjektion
Die Direktinjektion sollte nicht mit der On-Column-Injektion verwechselt werden. Es ist eine Methode bei der die

Probe im Injektor blitzartig verdampft wird. Hierbei wird der Injektor unabhangig von der Saule geheizt.

Injektionsmodi: Verdampfung mit programmierter Temperatur (PTV)

Bei der PTV-Injektion wird die flissige Probe in einen kalten Glasliner injiziert. Nachdem die Spritze entfernt
wurde, wird das Verdampfungsréhrchen kontrolliert erhitzt (Gblicherweise schnell), um die Probe zu verdampfen.
Diese Injektionsmethode erlaubt eine spezielle Behandlung der Probe, um z.B. das Lésungsmittel zu entfernen,
oder um die thermische Zersetzung thermisch labiler Verbindungen zu vermeiden.
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VORBEUGUNG VON PROBLEMEN

Der Injektor: Erstellen eines Wartungsplans

Viele Probleme in der GC treten auf, da Teile des Systems ausgetauscht werden missen. Haufig ist es nicht gleich
offensichtlich welches Teil ausgetauscht werden muss. Aus diesem Grund kann man einige Zeit bendtigen, um die

Ursache zu finden und das Problem zu beheben.

Anstelle darauf zu warten, dass ein Problem auftritt, ist es besser eine regelmaBige, proaktive GC-Wartung
durchzufiihren. Eine Vielzahl der Probleme hat zum Beispiel |hre Ursache im Bereich des Injektors. Durch
regelmaBigen Austausch von Injektorteilen wie Linern und Septen treten Probleme deutlich seltener auf. Dadurch
das weniger Probleme auftreten, haben Sie geringere Systemausfallzeiten und erhéhen lhre Produktivitat.

Unten ist eine Liste mit Injektorteilen, die regelmaBig ausgetauscht werden sollten, um einen Systemausfall zu
vermeiden. Abhéngig davon wie schmutzig lhre Proben sind, missen einige Teile haufiger oder weniger haufig
ausgetauscht werden. In diesen Féllen passen Sie das Zeitintervall oder die Anzahl an Injektionen zwischen den

Austauschen entsprechend der Proben an.

Teil Wechselintervall

Sept Septen 100 Injektionen
epten
= P (abhéngig vom Nadeltyp)

Proben- und matrixabhéngig
Ubliche Wechselintervalle
® Schmutzige Proben/Bodenproben:
Vet Liner < 2 Wochen
. ® Wasserextrakte: ca. 4 Wochen
0 ® Headspace-Injektionen: ca. 6
Monate

6 Monate

(oder bei jedem Wechsel des Liners)

@ O Dichtringe (O-Ringe)
oo

. . Injektordichtung — probenabhéngig
Injektordichtung B
(spétestens nach 6 Monaten)

Fiir eine tiefergehende
Diskussion beziiglich des
Wartungsplans fir lhren GC

Injektor, kontaktieren Sie bitte
lhren GC-Spezialisten unter
GCSpecialist@Phenomenex.com

Deutschland Osterreich
Phenomenex Tel: 06021-58830-0 Tel: 01-319-1301 E-Mail: anfrage@phenomenex.com 35 '
Fax: 06021-58830-11 Fax: 01-319-1300 Web: www.phenomenex.com



VORBEUGUNG VON PROBLEMEN
Injektor: Wartung & Reinigung

Achtung! Dieses Verfahren erfordert den Gebrauch von Druckluft, so
dass ein Augenschutz getragen werden sollte.

Notiz: Am Besten ist es, saubere Ersatz Liner oder Inserts fiir einen raschen Austausch vorratig zu haben.

Vollsténdige Wartungs Reinigungs Prozedur:

Schalten Sie den Injektor Ofen auf und lassen Sie den Injektor abkuihlen.

Entfernen Sie das Septum

Entfernen Sie Liner oder Insert.

Entfernen Sie gegebenenfalls das Base Seal.

Verwenden Sie trockene Luft oder Stickstoff, um lockere Partikel auszublasen.

Verwenden Sie Lappen und Lésungsmittel um die Innenwande zu reinigen, soweit erforderlich.
Ersetzen Sie Septum, Liner oder Insert und Base Seal.

Gasleitungen mussen gegebenenfalls auch ersetzt oder gereinigt werden.

SRl N Pl

Bauen Sie den Injektor wieder zusammen und spllen Sie diesen mit sauberem, trockenem Gas, um Lésungsmit
telrlickstande zu entfernen.

Notiz: Leichte Pflegearbeiten erfordern kein Wechsel von Septum und Base Seal. Vermeiden Sie, Stellen die ins
Innere des Injektors fiihren mit den Fingern zu berihren, da Fingerabriicke Kontaminationen hervorrufen.
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VORBEUGUNG VON PROBLEMEN
Der Detektor: Wartung & Reinigung

Achtung! Tragen Sie einen Augenschutz, wenn Sie mit Fused Silica Kapil-
laren oder Druckluft arbeiten.

Elektronen Einfang Detektor (ECD)

Aufgrund des Vorhandenseins von radioaktiven Nickel, sollte der Detektor nur von Fachleuten mit speziellem
Training und einer entsprechenden Lizenz auseinander gebaut werden. Die Reinigung beschréankt sich darauf, den
Detektor bei 350 °C fur 3 Stunden bis hin zu Gber Nacht ausheizen.

Flammen lonisations Detektor (FID)
Gelegentlich ist eine Reinigung der Collector Bore und Duse erforderlich um Ablagerungen zu entfernen. Die Ab-
lagerungen bestehen Ublicherweise aus weiBen Silica vom S&ulenbluten oder schwarzen kohlenstoffhaltigem RuB3,

die wiederum ein Rauschen oder Spikes verursachen kénnen.

Reinigungsprozedur:

1. Schalten Sie den Detektor und den dazugehérigen Ofen aus.

2. Schalten Sie das Gas zum Detektor ab.

3. Lassen Sie den Detektor abkihlen.

4. Offnen Sie den Detektor und verwenden Sie Hilfsmittel (Biirste, Draht, etc.) und Druckluft um Verunreinigun
gen zu entfernen.

Waschen Sie den Kollektor mit dest. Wasser und organischen Lésungsmittel, soweit erforderlich.

o o

In einem Ofen bei 70 °C fur mehr als 30 Minuten trocknen.

Flammen Photometrischer Detektor (FPD)

Reinigungsprozedur:

1. Lassen Sie das Geréat abkuhlen.

2. Schalten Sie den Gasfluss zum Detektor ab.

3. Schalten Sie den Strom zum GC ab und ziehen Sie den Stecker der Hauptspannung.

4. Entfernen Sie die Detektor Blende, trennen und entfernen Sie den Detektor.

5. Entfernen Sie die Disen und priifen Sie den Aufbau. Beseitigen Sie etwaige Ablagerungen mechanisch, z.B.
mit einem Draht.

6. Prifen Sie die Ziindkerze und die Quarzfenster und reinigen Sie diese, falls erforderlich.

7. Pusten Sie lose Partikel mit Druckluft weg.

8. Entfernen Sie die Duse, falls diese beschéadigt oder nur schwer mit einem Draht zu reinigen ist.

Stickstoff Phosphor Detektor (NPD)
Vorsicht: Wasserstoff Gas dient zum Zinden des NPD Detektors. Wird der Wasserstoff angelassen, nachdem der
Detektor bereits von der Saule getrennt ist, so kann dieses Gas sich anreichern und eine gefahrliche Explosion

erzeugen.

Gelegentlich ist eine Reinigung der Sammelelektrode und Duse erforderlich, um Ablagerungen zu entfernen. Die
Ablagerungen bestehen Ublicherweise aus weiBem Silica vom Saulenbluten oder schwarzem kohlenstoffhaltigem

RuB, die wiederum ein Rauschen oder Spikes verursachen kénnen.
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SAULENPFLEGE UND GEBRAUCHSHINWEISE

Anschluss der Saule

Checkliste vor dem Anschluss der Saule

e  Ersetzen Sie, falls nétig, die Sauerstoff-, Feuchtigkeits- und Kohlenwasserstofffallen.

e Stellen Sie sicher, dass der Injektor sauber und frei von Riicksténden von Proben und des Septums oder Kapil-
larbruchstiicken sind.

e  Prufen Sie und ersetzen Sie gegebenenfalls kritische Teile des Injektors wie Dichtungen, Liner und Septen.

e  Prufen Sie und ersetzen Sie gegebenenfalls die Detektordichtungen.

e Prifen Sie lhre Saule auf Beschadigungen oder Briiche.

e  Prifen Sie die Gasflaschen und stellen Sie sicher, dass eine ausreichende Versorgung an Tragergas, Make-Up-
Gas und Brenngas verfugbar ist. Die Tragergase sollten von héchster Reinheit sein. Anmerkung: Es ist unab-
dingbar, dass Sauerstoff und Wasser durch Verwendung geeigneter Filter oder Adsorbentien aus dem Trager-
gas entfernt werden.

Kennzeichnen einer Flussrichtung

Bemerkung: GC Saulen haben von Seiten des Herstellers keine vorgegebene Flussrichtung. Phenomenex empfiehlt

jedoch nach der ersten Verwendung lhrer neuen Zebron Saule, die Einbaurichtung beizubehalten. Das ist vor allem

wichtig beim Umgang mit aktiven oder verunreinigten Proben. Werden diese Proben regelmaBig auf die Séaule
gegeben, so kommt es zur Ablésung der stationaren Phase, was zu einem hoheren Bluten fihrt. Erste Abhilfe zum
Beheben des Blutens kann durch Kiirzen des Saulenanfangs um 10 cm geschaffen werden.

Wurden die beiden Saulenenden im Wechsel an den Injektor angeschlossen, so wird der Versuch das Bluten durch

Kiirzen der Saule zu beheben, nicht helfen.

Sicherstellen eines sauberen Siulenschnittes

Anritzen der Kapillare mit der
ebenen Kante des Saulenschneiders
im 45° Winkel

e Ausliben von etwas Druck nach unten
auf die Schnittstelle

Die Kapillare sollte sauber
durchbrechen

0 Uberpriifen Sie die Schnittkante mit einem VergréBerungsglas — der Schnitt sollte eben
und nicht kantig sein

Kapillare mit sauberem & unsauberem Schnitt

.

Richtig Falsch
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SAULENPFLEGE UND GEBRAUCHSHINWEISE

Anschluss der Saule

Anschluss am Injektor

1. Schieben Sie eine Nut und ein Ferrule Uber den Saulenanfang, so dass ein Teil der Saule tbersteht
Kurzen Sie 1-2 cm von dem uberstehenden Ende, um gegebenenfalls in die Sdule gelangte Ferrule Riickstande
zu entfernen. Uberpriifen Sie die Schnittkante mit einem VergréBerungsglas und stellen Sie sicher dass diese
eben, sauber und senkrecht ist — kiirzen Sie ggf. ein weiteres Stiick.

2. Héngen Sie die Saule vorsichtig in den GC Ofen. Achten Sie darauf, dass die Polyimidschicht an der AuBenseite
der Kapillarsaule nicht zerkratzt oder beschadigt wird.

Drehen Sie die Sdule um Knicke an der Kapillarsdule und Kontakt mit der Ofenoberflache zu vermeiden.

3. Fihren Sie den Saulenanfang um exakt die Lénge in den Injektor ein, die im Benutzerhandbuch des Geréates
beschrieben ist. Ziehen Sie die Nut handfest und danach eine weitere 2 Umdrehung mit einem geeigneten
Sechskantschlissel an. Lasst sich die Kapillare noch bewegen, ziehen Sie eine weitere %2 Drehung an, bis die
Saule fest ist.

4. Stellen Sie den Tragergasfluss so ein, dass Sie die auf dem QC-Chromatogramm angegebene Geschwindigkeit

erhalten.

Anschluss am Detektor
Anmerkung: Fir den Betrieb an hochempfindlichen Detektoren wie ECD oder MS wird empfohlen, die Saule vor

Einbau an den Detektor zu konditionieren, um Verunreinigungen am Detektor zu vermeiden.

1. Ziehen Sie eine Nut und ein Ferrule Uber das Sédulenende und kiirzen Sie die Saule dann um 1-2 cm. Achten
Sie auf die richtige GréBe und Einbaurichtung des Ferrules. Betrachten Sie die Schnittkante mit einem Ver-
gréBerungsglas und achten Sie auf einen ebenen und senkrechten Schnitt. Kirzen Sie um ein weiteres Stiick,
falls erforderlich.

2. Fihren Sie das Saulenende exakt in der im Benutzerhandbuch beschriebenen Distanz in den Detektor ein.
Einbautiefen variieren je nach Detektor. Ziehen Sie die Nut handfest an, danach 2 Umdrehung mit einem ge-
eigneten Sechskantschlussel. Lasst sich die Sdule noch bewegen, ziehen Sie um eine weitere ¥ Drehung an, bis
die Saule fest ist.

3. Untersuchen Sie die Saulenverbindungen auf undichte Stellen mit einem elektronischen Leck-Detektor. Un-
dichte Stellen am Ende des Injektors kénnen eventuell zu Sauerstoffeintritt und somit zu erhéhtem Bluten und
Zerstdrung der Saulenphase fihren.
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SAULENPFLEGE UND GEBRAUCHSHINWEISE

Konditionieren der Saule

Schritte der Sdulenkonditionierung

1. Spllen Sie die Kapillare eine ausreichende Zeit mit Tragergas, um restlichen Sauerstoff zu entfernen.

2. Erhohen Sie die Temperatur auf die maximale isotherme Betriebstemperatur, die auf dem QC-Chromatogramm
Ihrer Zebron Saule angegeben ist. Halten Sie diese Temperatur, bis eine stabile Basislinie erhalten wird. Die
Zeiten fir die Konditionierung sind abhéngig von der Phase und der Filmdicke. Sédulen mit dickerem Film
bendstigen einen langeren Zeitraum zur Konditionierung.

3. Um die Ausfallzeit des Gerates zu minimieren, kann die Saule auch Gber Nacht bei der maximalen isothermen

Betriebstemperatur konditioniert werden.

Uberpriifung der Installation
1. Injektion einer detektierbaren nicht retinierten Substanz, wie z.B. Methan/FID, um die Totzeit und lineare
Gasgeschwindigkeit bei der erforderlichen Sdulentemperatur zu bestimmen. Passen Sie den Gasdruck
entsprechend des eingesetzten Tragergases an, um eine optimale Flussrate zu erzielen.
2. Der nicht retinierte Peak sollte eine ideale Peakform haben, ansonsten ist die Installation nicht fachgemé&B und

muss erneut durchgefiihrt werden.

Breiter Peak und/oder Tailing, priifen Sie folgendes:
e Falsche Positionierung der Séule im Injektor
oder Detektor

Peak mit Tailing deutet auf Symmetrischer Peak zeigt an,

¢ Kontamination der Splitleitung eine nicht ordnungsgemaBe dass die Séule richtig installiert
¢ Angeschlagene oder gerissene Splitleitung Installation hin wurde

¢ Ungentigender Transfer von der Probe auf die Saule
durch falsche Einstellung des Makeup Gases

e Unsauberer Schnitt oder beschadigtes Saulenende

Nicht retinierte Peakzeiten und Marker

Methan mit FID/TCD: Berechnen Sie die lineare Geschwindigkeit, durch Injektion von 25-100 pl 1% Methan in
N2. Messen Sie die Retentionszeit des Methanpeaks und berechnen Sie Folgendes:

Lineargeschwindigkeit (u) = L/tq

Detektor Typ Totzeitmarker

ECD Methylenchloridz' ® Dichlordifluormethan
FID Methan, Butan'

NPD Acetonitril*

PID ,ELCD Vinylchlorid

TCD, MS Methan, Butan, Luft'

1. Aus dem Einwegfeuerzeug

2. Geben Sie 1-2 Tropfen in ein Autosampler Glaschen und verschlieBen Sie dieses.
Schiitteln und 1-2 pl aus der Gasphase des Gléschens injizieren. Aber nichts von
der Fliissigkeit einspritzen.

3. Die Séulentemperatur sollte liber 55 °C betragen

4. Die Saulentemperatur sollte tiber 95 °C betragen

Empfohlene Retentionszeiten fiir nicht-retinierte

Verbindungen h (u) Kurven fiir verschiedene Gase

Linge (m) H, (sec) He (sec) N, (sec) i Ne
15 38 75 150
30 75 150 300
60 150 300 600
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SAULENPFLEGE UND GEBRAUCHSHINWEISE

Grundlagen der Konditionierung: Das System

Ein erhohtes Signal wéhrend der Konditionierung ist normal und auch zu erwarten, wenn neuen Komponenten
im System installiert worden sind. Nach Installation einer neuen S&ule, zeigt sich oft ein erhéhtes Detektorsignal,
welches langsam bei konstant ansteigender Temperatur tber die Zeit abnimmt. Ein Missverstandnis ist, dass der
Anstieg der Basislinie einzig auf Saulenbluten zurlickzuflihren ist. Es ist eine Kombination aus mehreren Ursachen,
die zusammengefasst als Systembluten bezeichnet werden kénnen. Vor allem bei Temperaturen unterhalb von
200 °C, sind nahezu alle Hintergrundsignale das Ergebnis vom Systemrauschen.

Effekte durch den Detektor

Wahrend des Einbaus einer neuen Saule, wird der Detektor haufig der Einfachheit halber herunter gekihlt. Ist die
Saule dann wahrend der Konditionierung mit dem Detektor verbunden, kann es zur Kontamination des Detektors
kommen. Wird die Betriebstemperatur des Detektors, nach der Konditionierung der neuen S&ule erneut verandert,
kommt es zu einem erhéhtem Signal, welches als Séulenbluten interpretiert werden kann (siehe Abb. unten). Eine
Erhéhung der Detektortemperatur von einer konstanten Betriebstemperatur von 275 °C auf 350 °C flihrte zu einem
Anstieg des Signals um 6 pAl

Der Effekt wiirde starker auftreten, wenn der Detektor tber einen langeren Zeitraum konstant bei Raumtemperatur
betrieben worden ware. Nach einer langeren Ruhepause ist es nicht ungewdhnlich, dass sehr sensitive Detektoren
wie z.B. Elektronen Einfang Detektoren (ECD) sehr hohe Signale zeigen, die auch teilweise tUber Tage anhalten
kénnen.

FID Detektor unter Verwendung von
275 °C — 350 °C Oven Program

Effekte durch Verbrauchsmaterialien

Wird die Detektor Temperatur konstant gehalten, so kann es auch andere Ursachen fir ein Ansteigen der Basislinie
geben. Ferrules absorbieren Gase und andere Verunreinigungen, die bei hohen Temperaturen ausdampfen kénnen.
Die Abbildung zeigt ein Spektrum, einer unbelegten Saule, ohne stationare Phase, die unter Verwendung von
neuen Ferrules installiert wurde. Das Signal lasst sich somit einzig auf Systemrauschen und nicht auf Saulenbluten
zurtickfihren. Man beachte die hohe Intensitat des Rauschsignals, welches oft héher ist als das Signal vieler Analyten
Peaks. Dadurch wird das Signal-Rausch-Verhéltnis vermindert, was die Nachweisgrenzen erheblich herabsetzen

kann. Dieser Effekt wird durch eine Konditionierung des Systems minimiert.
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Ofenprogramm:

40 °C fir 5 min auf 320 °C mit 30 °C/min fir 30 min auf 340
°C mit 30 °C/min fir 10 min auf 360 °C mitt 30 °C/min fir 10
min auf 370 °C mit 30 °C/min fir 10 min.
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SAULENPFLEGE UND GEBRAUCHSHINWEISE

Grundlagen der Konditionierung: Das System

Auch die Zusammensetzung der Ferrules kann das Systembluten beeinflussen. Nach Durchlauf des gleichen Ofen-
programmes, ist das Signal 90% niedriger, wenn ein Ferrule mit hdherem Graphit Anteil verwendet wird.

1400000 7

Ofenprogramm:
40 °C fur 5 min auf 320 °C mit 30 °C/min fir 30 min auf 340
1200000 MSD System Bluten unter °C mit 30 °C/min fiir 10 min auf 360 °C mit 30 °C/min fiir 10
Verwendung von min to 370 °C mit 30 °C/min fiir 10 min.

65% Vespel / 40% Graphit Ferrules
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Die wesentlichen lonen sind 17, 18, 28, 32, 44 und 64. Die meisten Massen kénnen durch die gangisten Gase, die
durch die Ferrules adsorbiert wurden, erklart werden (wie z.B. Wasser, Kohlenstoffmonoxid, Stickstoff, Sauerst-
off und Kohlenstoffdioxid). Da die gleichen lonen auch bei einem Leck im System oder bei einer kontaminierten
Vakuumkammer auftreten wiirden, wurde das System vorher hinsichtlich Luft und Wasser auf potentielle Lecks
getestet. Weitere Analysen nach der ersten Konditionierung zeigten eine drastische Abnahme dieser lonen, was
bei einem Leck im System nicht der Fall gewesen wére.
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Neue 60/40% Vespel-Graphit Ferrules wurden mit einer Zebron ZB-5 installiert. Der Gesamtionenstrom zeigt das
Systembluten (oben). Das reine Séulenbluten wurde durch Subtraktion des Systemblutens erhalten (unten). Bei
normalen Betriebsbedingungen kénnen oft tiber 90% der lonenintensitét einzig auf Systembluten durch
Ausgasungen der Ferrule zuriickgefiihrt werden.
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Nach der Installation einer GC-Saule, sollte immer ein Heizzyklus folgen, um das System
zu konditionieren. Wahrend des Konditionierungszyklus wird somit das komplette
System und nicht nur die neue Saule konditioniert. Um den Detektor, wéhrend dieser Zeit
vor méglichen Kontaminationen zu schiitzen, wird empfohlen, die Saule nicht mit dem

Detektor zu verbinden. Weiterhin kann die Zusammensetzung der Ferrules die Zeit der
Konditionierung beeinflussen, da diese die Hauptkomponente fiir ausgasende Stoffe sind.
Ebenso sollte die Kontamination durch den Injektor in Betracht gezogen werden, wenn das
Systembluten bestimmt wird. Kontaminationen des Injektors wiirden als Peaks erscheinen.
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TROUBLESHOOTING GUIDE

Lernen Sie mehr und greifen Sie auf
freie Ressourcen zurtick

www.phenomenex.com/TroubleGC

Australien Luxemburg
+61 (0)2-9428-6444 +31 (0)30-2418700
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auinfo@phenomenex.com nlinfo@phenomenex.com
Belgien Mexiko

t: +32 (0)2 503 4015 (Franzdsisch) t: 01-800-844-5226

t: +32 (0)2 511 8666 (Niederlandisch) f: 001-310-328-7768
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Neuseeland
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+86 400-606-8099
+86 (0)22 2532-1033
phen@agela.com

oo
oo

Niederlande

+31 (0)30-2418700

+31 (0)30-2383749
nlinfo@phenomenex.com

Danemark
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+45 4810 6265
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Norwegen
Deutschland t: +47 810 02 005
t: +49 (0)6021-58830-0 f: +45 4810 6265
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+49 (0)6021-58830-11

nordicinfo@phenomenex.com
anfrage@phenomenex.com

Osterreich

+43 (0)1-319-1301

+43 (0)1-319-1300
anfrage@phenomenex.com

Finnland

+358 (0)9 4789 0063

+45 4810 6265
nordicinfo@phenomenex.com
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Puerto Rico

+1(800) 541-HPLC
+1(310) 328-7768
info@phenomenex.com

Frankreich

+33(0)1 3009 21 10

+33(0)1 3009 21 11
franceinfo@phenomenex.com

oo
oo

) ) Schweden
GroBbritannien t: +46 (0)8 611 6950
t: +44 (0)1625-501367 f: +45 4810 6265
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+44 (0)1625-501796
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Spanien

+34 91-413-8613
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espinfo@phenomenex.com

Indien
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indiainfo@phenomenex.com
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Vereinigte Staaten
+1(310) 212-0555
+1(310) 328-7768
info@phenomenex.com

Irland

+353 (0)1 247 5405

+44 1625-501796
eireinfo@phenomenex.com
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. Fiir alle anderen Lander: [@]
Italien Unternehmensitz USA

+39 051 6327511 +1(310) 212-0555
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italiainfo@phenomenex.com info@phenomenex.com
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Kanada
+1 (800) 543-3681
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menex Produkte sind weltweit erhéltlich. Fur Informationen tiber den
ebspartner in lhrem Land kontaktieren Sie bitte: Phenomenex USA,
rnational Department, E-mail: international@phenomenex.com

edingungen
Es gelten die allgemeinen Geschéftsbedingungen von Phenomenex, einsehbar unter
www.phenomenex.com/TermsAndConditions.
Markenzeichen
Inferno, WAXpLus, 5pLus, 1pLus, 5Meius, MultiResidue sind Markenzeichen von Phenomenex. Zebron ist ein eingetragenes
Markenzeichen von Phenomenex. DB, HP und Agilent sind eingetragene Markenzeichen von Agilent Technologies, Inc.
Rtx, Rxi, MXT, Stx, XTIl und Stabilwax sind eingetragene Markenzeichen und Famewax ist ein Markenzeichen der Restek
Corporation. SPB, Equity, SLB, SUPLECOWAX, Petrocol, Omegawax und Supleco sind eingetragene Markenzeichen und
MDN sowie Nukol sind Markenzeichen von Sigma-Aldrich Co., LLE. Alltech und AT sind eingetragene Markenzeichen der
Alltech Associates Inc. SOLGEL-WAX und SolGel-1ms sind Markenzeichen und SGE ist ein eingetragenes Markenzeichen
Al ical Science Pty Ltd. OV ist ein eingetragenes Markenzeichen der Ohio Valley Specialty Company.

i Beziehung zu Agilent Technologies, Inc., Restek Corp., Sigma-Aldrich Co, LLE, Alltech
ience Pty Ltd. oder Ohio Valley Specialty Company.
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