GPC TIPPS & TRICKS

Welche Detektorreihenfolge ist sinnvoll?

Der Informationsgehalt von GPC/SEC-Messungen kann
durch Kombination von Detektoren betrdchtlich erhoht
werden.

Welche physikalischen Randbedingungen gibt es fiir
die Detektorkombination? In welcher Reihenfolge wer-
den die GPC/SEC-Detektoren am besten angeschlossen,
um optimale Ergebnisse zu erzielen?

Detektoren konnen entweder seriell oder mit Hilfe

eines oder mehrerer T-Stiicke parallel kombiniert wer-

den. Um Bandenverbreiterung durch die Detektoren

zu vermeiden, ist normalerweise eine parallele Detek-
toranordnung vorzuziehen. Diese hat allerdings den Nachteil,
dass durch das Teilen des Fliissigkeitsstroms die zu detektie-
rende Masse geringer wird. In der Praxis hat sich bei Multide-
tektorsystemen eine Kombination aus parallelem und seriellem
Aufbau bewdhrt. Sind nur wenige Detektoren, z.B. nur UV und
RI, zu kombinieren, wird generell der splitfreie serielle Aufbau
benutzt. Eine Korrektur des Interdetektorvolumens (Versatz-
korrektur) ist bei beiden Ansdtzen notwendig.

Generell muss zwischen reinen Durchflussdetektoren und
Detektoren, die die mobile Phase zerstoren, unterschieden
werden. Verdampfungslichtstreudetektoren (ELSDs) und FTIR/
MALDI-Interfaces sind typische Detektoren, bei denen die mo-
bile Phase zerstort wird. Diese Detektoren miissen immer an
das Ende des kompletten Setups und eventuell iiber einen Split
eingebunden werden. Bei der Kombination von reinen Durch-
flussdetektoren sind verschiedene Randbedingungen zu
beachten:

B Wieviel Riickdruck halt die Detektorzelle aus.

B Wirkt sich Riickdruck auf das Detektorsignal aus.

B Wieviel tragt das Kapillarvolumen im Detektor und die De-
tektorzelle zur Bandenverbreiterung bei.

Detektoren, die viel Riickdruck aushalten und ein geringes
Zellvolumen haben, sind UV-Detektoren und Diodenarrayde-
tektoren (DAD). Diese werden daher generell als erster Detek-
tor im Setup eingesetzt. Lichtstreudetektoren (LALLS, MALLS,
RALLS-Detektoren) haben meist sehr druckstabile Zellen, die
allerdings ein deutlich groReres Volumen haben. Daher folgen
sie in einem Setup mit Lichtstreudetektoren meist nach dem
UV/DAD. Zellen von Brechungsindexdetektoren (RI) sind wenig
druckstabil. Daher sollten RI-Detektoren generell als letzter
Detektor am Ende eines Setups angeschlossen werden. Inte-
ressant wird es, wenn zusdtzlich ein Viskosimeter angeschlos-
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Kombination aus seriellem und parallelem Autbau: Viskosime-
ter- und RI-Detektorsignale fiir vier Standards.

sen werden soll. Viskosimeter haben ein druckabhdngiges Si-
gnal, tragen viel zur Bandenverbreiterung bei und sollten
daher ebenfalls am Ende des Setups stehen. Hier schafft man
Abhilfe, indem man ein T-Stiick einsetzt und somit das Visko-
simeter und den RI-Detektor parallel schaltet.

Die Verringerung der Substanzmenge ist dabei weder fiir
empfindliche RI-Detektoren noch fiir leistungsfahige Viskosi-
meter ein Problem. Abb.1 zeigt die Mess-Signale fiir einen
gesplitteten Aufbau, bei der sowohl Viskosimeter als auch RI-
Detektor auch noch bei niedrigen (aber GPC/SEC-typischen)
Konzentrationen unter 2mg/ml und trotz Splits sehr gute
Signale liefern. Die Kenntnis des Splitverhdltnisses ist iibrigens
fiir den Aufbau und die Auswertung unnotig. Wichtig fiir die
Auswertung ist hingegen bei allen Systemen bei denen Detek-
torsignale kombiniert werden, die genaue Kenntnis des Ver-
satzes zwischen den einzelnen Detektoren. Dieser wird in der
Regel mit monodispersen Substanzen oder mit eng- und breit-
verteilten polymeren Referenzmaterialien genau bestimmt.

M Detektoren konnen seriell und parallel kombiniert
werden.
M Die genaue Kenntnis des Splitverhdltnisses bei
parallelem Aufbau ist nicht notwendig.
M Der Versatz zwischen den Detektoren muss bei Multidetek-
tion genau bekannt sein.
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Die ndchste Ausgabe beschdftigt sich mit negativen Detektor-

signalen.
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