GPC TIPPS & TRICKS

Wochenende und Ferien — was passiert

mit der GPC-Anlage?

Oft stellt sich der Anwender die Frage, ob es sinnvoll ist,
eine GPC-Anlage iiber das Wochenende abzuschalten,
insbesondere wenn in der kommenden Woche wieder
Proben zur Messung anstehen. Wieviel Zeit verliert man
auf der einen Seite durch eine Wiederinbetriebnahme und Neu-
Equilibrierung der Trennsdulen und welche Kosten kann man auf
der anderen Seite durch ein komplettes Abschalten einsparen?

Wann ist es sinnvoll, die GPC-Anlage komplett auszu-
schalten und was muf} man bei der Wiederinbetrieb-
nahme beachten? Gibt es Moglichkeiten den Zeitauf-
wand der Wiederinbetriebnahme zu minimieren?

Pauschal kann die Frage nicht beantwortet werden,
da je nach Problemstellung die GPC mit verschiedenen
Elutionsmitteln und auch mit unterschiedlichen De-
tektoren betrieben wird. Auch Sicherheitsaspekte wie
Leckagen oder Druckaufbau spielen eine wichtige Rolle, wenn
Gerdte iiber das Wochenende unbeaufsichtigt arbeiten.
In der Praxis hat sich gezeigt, dass es in den meisten Fallen
besser ist, eine GPC-Anlage iiber das Wochenende in Betrieb
zu belassen. Selbst die Flussrate der Pumpe wird nur in Aus-
nahmefillen reduziert, die mobile Phase wird dabei im Kreis
gefahren. Nur die Gerdtekomponenten, die nach Einschalten
sofort betriebsbereit sind (z.B. Autosampler, UV-Detektoren,
ELSD) werden ausgeschaltet. Sdulenthermostate, Brechungsin-
dex-Detektoren, Viskositdts- und Lichtstreudetektoren bleiben
betriebsbereit. Bei diesen Gerdten sollten jedoch die Sicher-
heitsfeatures aktiviert sein.

Ausnahmen sind die Hochtemperatur-GPC, die iiblicherwei-
se in Trichlorbenzol bei 145 °C betrieben wird, und die GPC mit
Losungsmitteln mit hoher Salzfracht (z.B. DMAc mit LiBr). Ein
Eluent-Recyling ist nicht empfohlen. Hier wird zur Losemittel-
einsparung die Flussrate von nominell 1,0 auf 0,1 ml/min
reduziert.

Erst wenn abzusehen ist, dass das GPC-Instrument doch iiber
einen langeren Zeitraum (ab einer Woche) nicht im Betrieb
sein wird, rechnet sich ein komplettes Abschalten. Dabei ist
zu beachten, dass sowohl die GPC-Sdulen als auch alle Eluen-
tenwege mit einem inerten Losungsmittel benetzt sind (salz-
frei, keine korrosiven Losungsmittel). Die GPC-Saulen werden
ausgebaut, fest mit den zugehdrigen Stopfen verschlossen und
kiihl aufbewahrt.
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1 Das komplette Herunterfahren einer GPC-Anlage lohnt sich in der
Regel erst ab einem Zeitraum von mehr als einer Woche.

Wiederinbetriebnahme: Selbst wenn die GPC-Anlage mit re-
duziertem Fluss (z.B. 0,1 ml/min) betrieben wurde, muf nach
erfolgtem ,Hochfahren” die Zeit zum Equilibrieren der Trenn-
sdulen eingehalten werden, bevor mit den Messungen begonnen
werden kann. Erst wenn ein konstanter Quellungszustand der
Sdulen erreicht ist, sind reproduzierbare Ergebnisse zu erzielen.
Zur Uberpriifung kann ein interner Standard dienen, dessen
Peakposition bei konstanter Flussrate von Injekt zu Injekt
gleich sein sollte. Wenn jedoch eine Verschiebung des internen
Standards beobachtet wird, ist dies in der Regel auf einen noch
nicht erreichten thermodynamisch stabilen Gelzustand zuriick-
zufiithren. Dagegen fiihren instrumentell bedingte Flussschwan-
ken, die natiirlich auch einen Einfluss auf die Peakposition des
internen Standards haben, zu einer zufdlligen Abweichung.

M Ein komplettes Abschalten einer GPC-Anlage iiber
das Wochenende ist nicht sinnvoll.
M Eluent im Kreis zu fahren ist mdglich (Ausnahme:
HT-GPC und Losungsmittel mit hoher Salzfracht).
M Reduzierung der Flussrate/Sdulentemperatur ist bei Elu-
enten, die zur Zersetzung neigen, zu empfehlen.
M Das Equilibrieren der GPC-Sdulen unter konkreten Messbe-
dingungen ist von hoher Wichtigkeit.
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