Tip Nr. 21

Schmutz in der UV-Zelle eines Detektors

Der Fall
Abhingig von der Konstitution der Probe und/oder Matrix kann Schmutz die Oberfli-
che einer UV-Zelle belegen. Die Konsequenzen sind:

e Ein Teil der Lichtenergie geht ,verloren, und man erhilt eine verrauschte Basis-
linie.

e Durch die Schmutzschicht wird quasi die vorher glatte Oberflache vergroBert. Da-
durch wird die UV-Zelle zu einem Luftsammler, d.h. eventuell im Eluenten vorhan-
dene kleine Luftbldschen werden dort festgehalten und wachsen zu einer groBeren
Luftblase, die sich durch ,,Spikes*, Rauschen und Basisliniendrift bzw. -versatz be-
merkbar macht.

Kurzum, Schmutz in der UV-Zelle bewirkt folgendes: Schlechtes Peak/Rausch-Ver-
haltnis, Spikes und Basislinienprobleme.

Die Zelle muB gereinigt werden. Wie erfolgt nun dies am effektivsten?

Die Losung
Eine verschmutzte UV-Zelle kann durch eine direkte Injektion von

Spiilmittel

heiem Wasser

Isopropanol

6 N HNO; (anschliefend griindlichst neutral spiilen!)

mit Hilfe einer iiblichen 10-ml-Spritze gereinigt werden.

Bleibt dieser Spiilvorgang erfolglos, konnte man einen Trick der Optiker anwenden
(Tip: Gerd Schlotterbeck, Fa. Biochem):

Man nehme eine geséttigte Losung von Kollodium in Ether (erhéltlich in der Apothe-
ke) und trage diese vorsichtig auf die verschmutzen Linsen, Fenster, Spiegel, usw.
auf. Nach ca. zwei Minuten ist der Ether entwichen und man kann nun die weiie
Schicht durch einfaches Abziehen entfernen. Die Optik ist sauber. Das ist eine scho-
nende und griindliche Reinigungsmethode fiir allerlei Optikteile — auBer Gitter. Ubri-
gens gibt es solche Losungen auch als fertiges Pflegeset zu kaufen, z. B. von der Fir-
ma L.O.T. in Darmstadt (opti-clean polymer).
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Das Fazit

Fehler zu vermeiden ist sicherlich nervenschonender, als Fehler zu beheben. Wenn
die oben beschriebenen Probleme doch ofter auftreten, sollten vielleicht die Proben-
vorbereitung und die eingesetzten Losungsmittel unter die Lupe genommen werden.
Argerliche Ausfille sind auch zu vermeiden, wenn die Zelle des ofteren gereinigt
wird. Dies nimmt nicht viel Zeit in Anspruch.

Ubrigens: Anhand einer Qualititsregelkarte sieht das geilibte Auge sofort, wann es
wieder an der Zeit ist, die eine oder andere VorbeugemaBnahme durchzufiihren. In
diesem Fall konnen Sie die aktuelle Peakhdhe in Abhidngigkeit von der Zeit (Tage,
Woche) eintragen, das Verhiltnis von Peakfldche zu Peakhohe oder sogar das Ganze
bei zwei Wellenldngen. Hierbei ergeben sich interessante GesetzmiBigkeiten (Info:
Dr. H. J. Ku8}, Universitit Miinchen).

Uberhaupt sollte die SPC (Statistische ProzeBkontrolle) im Labor verstirkt eingesetzt
werden, zumal die Daten mit den handelsiiblichen Softwareprogrammen direkt aus
dem Analysengerit iibernommen werden konnen. Die SPC ist ein einfaches, univer-
sell einsetzbares Werkzeug zur Verfolgung von Daten und Fritherkennung von Feh-
lern und Trends.
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Tip Nr. 22

Die Lampe ist neu — was ist mit dem Peak los?

Der Fall

Sie stellen fest, daB im Vergleich zu fritheren Chromatogrammen die Peaks kleiner
geworden sind oder einfach kleiner erscheinen. Dafiir gibt es viele Griinde. Nachfol-
gend werden nur einige wichtige aufgelistet.

Fehlerhafte Injektion

Eine irreversible Adsorption an der stationdren Phase
Ein anderer Eluent

Instabile Probe

Falsche Integrationsparameter

Hoherer FluB

Niedrigere Temperatur

Konnen diese Fehler ausgeschlossen werden. kann nur noch der Detektor die Ursache
sein — aber was genau am Detektor?

Die Losung
Folgende Ursachen sind denkbar:

1. Einstellung des Detektors

Haben Sie vielleicht einen Einsteilparameter am Detektor geidndert?
Wellenldange, Empfindlichkeit, Zeitkonstante?

2. Leckage in der Detektorzelle

Ist die Basislinie einigermaBen in Ordnung und das Chromatogramm sonst auch ,,ru-
hig*, die Peaks weisen aber ein Tailing auf, so kann die Ursache eine Leckage direkt
in der Zelle sein. Ein HaarriB ist mit ACN/H,O leichter festzustellen als mit der vis-
koseren MeOH/H,0-Mischung. Bei MeOH gleitet die Mischung iiber den HaarnB.
Das Ergebnis sind groBere Peaks als bei der ACN/H,O-Mischung.

3a. Die Lampe ist zu alt.

Ob die Deuteriumlampe alt ist, kann anhand der Betriebsstunden festgestellt werden.
Die kritische Grenze liegt bei 800—1000 Betriebsstunden . . . sagt die Theorie. Doch
auch nach 1500-1 800 Stunden kann man oft noch verniinftig arbeiten. Bei einer al-
ten Lampe sind eine verrauschte oder/und unruhige Basislinie und schmale Peaks als
Aufsetzer festzustellen. Diese schmalen Peaks diirfen aber nicht mit ,,Spikes** ver-
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wechselt werden. Dies sind eher Striche, die auf Luftblasen zurlickzuftihren sind. Mo-
derne Detektoren verfiigen iiber einen Betriebsstundenzihler und geben auch die ak-
tuelle Energie der Lampe an. Eine alte Lampe als Ursache festzustellen, diirfte somit
kein Problem sein, denken Sie an eine Qualititsregelkarte, s. Tip Nr. 21.

Bemerkung

Eigentlich miissen die Peakfldchen bei einem UV-Detektor, unabhingig von dem Al-
ter der Lampe, konstant bleiben, weil wir ja eine Relativmessung haben. ,Nur* das
Peak/Rausch-Verhiltnis wird ungiinstiger, die Nachweisgrenze nimmt zu. Eine Ab-
nahme der Lampenenergie kann auch zur Verkleinerung des linearen Bereichs des
Detektors fiihren.

3b. Die Lampe ist dejustiert.

Auch das fiihrt zu einer Abnahme der Energie. Beseitigung: Nach Herstellerangaben
justieren; meistens sind nur verschiedene Schrauben zu drehen, um die Lampenener-
gie zu optimieren.

4. Falsche Wellenlinge

Ob die angezeigte Wellenlidnge richtig ist, kann mit Hilfe von Filtern iberpriift wer-
den. Diese werden von einigen Herstellern in ihre Gerite eingebaut. Als Test kann
auch eine Modellsubstanz verwendet werden, die bei einer bestimmten Wellenlinge
ein spitzes Maximum hat, beispielsweise Erbiumperchlorat A,.: 255,5 nm,

3. Gitter ist alt, mit der Zeit bekommt es ,, Flecken*

Dazu bedarf es keines Kommentars: Alte Gitter miissen ausgetauscht werden, zwar
seltener als eine Lampe, doch ein erfahrener Serviceingenieur erkennt das Problem
sofort.

6. Schmutz in der Zelle, s. Tip Nr. 21

7. Schmutz auf den Spiegeln

Schmutzige Spiegel fiihren zu einer sehr unruhigen Basislinie und zu einem ungiinsti-
gen Peak/Rausch-Verhiltnis. Zur Sduberung, s. Tip Nr. 21 oder beim Hersteller nach-
fragen.
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