GPC TIPPS & TRICKS

Negative Peaks — muss das sein?

Detektorsignale konnen nicht nur positiv sondern auch
negativ sein. Je nach Detektortyp hat das Auswirkungen
auf die Planung der Messungen. Manche negativen Sig-
nale sind hilfreich, andere erschweren die Analyse.

Welche Auswirkungen haben negative Signale auf die
durchzufithrenden Analysen und Auswertungen und
miissen diese akzeptiert werden?

Negative Signale konnen bei einer Anzahl Detektoren

auftreten: Brechungsindex/RI-Detektoren (immer:

negatives Signal am Ende der Analyse; probenabhdn-

gig: negatives Probensignal bei negativem Brechungs-
indexinkrement dn/dc); UV-Detektoren (probenabhdngig:
negatives Probensignal bei Detektion auf Liicke); Viskositats-
detektoren (immer: bei Detektoren mit Riickhaltesdulen an-
stelle von Riickhaltereservoirs).

Treten probenabhdngige negative Signale auf, ist das fiir die
Auswertung und Analyse kein Problem: Moderne Softwarepro-
gramme haben immer die Option auch negative Peaks korrekt
auszuwerten. Bei Bedarf konnte auch die Detektor-Polaritét
gedndert werden. Das hat allerdings zur Folge, dass urspriing-
lich positive Peaks negativ erscheinen. Abhilfe wiirde auch die
Arbeit in einem anderen Losungsmittel schaffen. Interessant
wird es dann, wenn sich dn/dc im selben Losungsmittel vom
Positiven ins Negative umkehrt. Hier hilft nur der Wechsel vom
RI-Detektor zum Verdampfungslichtstreudetektor (ELSD). Ne-
gative Signale, die aufgrund des Detektorprinzips immer auf-
treten storen die Auswertung in der Regel nicht. Sie verlangern
allerdings die Analysenzeit und den Losungsmittelverbrauch.

Beim RI-Detektor treten negative Signale dann auf, wenn
die Trennung nach Molekiil-GroRe zu Ende ist. Bei allen Peaks,
die nach dem negativen RI-Systempeak erscheinen, ist sicher,
dass diese nicht im GPC/SEC-Modus eluieren. Verhindern lassen
sich detektorbedingte negative Viskosimetersignale durch die
Verwendung eines Viskosimeters mit Riickhaltereservoir. Hier
konnen diese Peaks aufgrund der anderen Detektorkonstruk-
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Polydimethylsiloxane in Toluol: Die negativen Signale (griin umran-
det) sind abhiingig von der Detektorkonstruktion und konnen bei RI-
Detektoren nicht vermieden werden. Bei Viskosimetern treten nega-
tive Signale nur auf, wenn Riickhaltestulen anstelle von Reservoirs
verwendet werden (beim doppelten Elutionsvolumen).

tion nicht auftreten. Die negativen RI-Signale lassen sich nicht
generell verhindern, allerdings kann die Intensitdt der Signale
beeinflusst werden durch: hochwertiges und frisches Laufmit-
tel; Spiilen der Injektionsnadel mit dem Laufmittel; Anpassung
der Ansauggeschwindigkeit an die Viskositdt der Losung oder
Wahl eines besonders kleinen Injektvolumens.

M Negative Detektorsignale konnen probenspezi-
fisch oder abhadngig vom Detektorprinzip sein.
M Negative probenspezifische RI-Signale kénnen
durch Signalumkehrung ausgewertet werden.
B Negative RI-Signale am Ende lassen sich nicht vermeiden;
nur die Intensitdt kann beeinflusst werden.
B Negative Viskosimetersignale lassen sich durch Verwendung
eines Viskosimeters mit Riickhaltereservoir verhindern.
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In der ndchsten Ausgabe geht es um semi-prdparative GPC.
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