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Fehler vermeiden durch richtige Auswertung

Wiederhol- und Vergleichsmessungen zeigen unbe-
friedigende Reproduzierbarkeit; Proben lassen sich
nicht konsistent auswerten, da niedermolekulare
Komponenten mit der Probe coeluieren.

Wie kann man sicherstellen, dass die GPC-Ergebnisse
reproduzierbar und vergleichbar sind, auch wenn die
Basislinie sich nicht einfach festlegen lasst und die
Automatik der Software versagt?

Haufig stellt sich fiir Polymeranalytiker das Problem,

dass der Polymerpeak fiir einzelne Detektoren nicht

mehr auf die urspriingliche Grundlinie zuriickgeht.

Fiir diese schwierigen Auswertungen ist ein zwei-
stufiges Auswerteverfahren notig: zuerst wird die Basislinie kor-
rekt abgezogen, danach wird der zu integrierende Bereich de-
finiert. Fiir diesen wird die Molmassenverteilung ermittelt. Oh-
ne dieses zweistufige Verfahren kann die Polymerprobe nicht
vollstdndig ausgewertet werden und die erhaltenen Ergebnisse
sind falsch und schlecht reproduzierbar. Abbildung 1 zeigt die-
ses Verfahren beispielhaft an einem zertifizierten Referenzma-
terial, wobei die senkrechten Linien die Integrationsgrenzen
zeigen. Die Abbildung zeigt weiterhin die korrekte (griine Li-
nie) und die falsche (rote Linie) Wahl der Basislinie. Sind Ba-
sisliniengrenzen und Integrationsgrenzen nicht unabhdngig
voneinander wahlbar, wird ein Teil der Probe (rot markierter
Bereich) nicht mit ausgewertet. Offensichtlich wird ein Teil der
injizierten Probenmasse bei dieser Auswertung nicht erfasst. In
der erhaltenen Molmassenverteilung zeigen sich die Unter-
schiede graphisch und numerisch ganz deutlich (Abb. 1 unten).
Daim angegebenen Fall ein Teil des niedermolekularen Bereichs
unberiicksichtigt geblieben ist, ist der M, -Wert besonders be-
troffen, die anderen Molmassenmittelwerte weniger. Wenn der
Basislinienbeginn betroffen ware, wiirde sich das im M,-Wert
besonders bemerkbar machen. Ebenfalls falsch bestimmt wer-
den die Polydispersitdt der Probe, die Peakfldche und die Mas-
senanteile der Probe unter/oberhalb bestimmter Molmassen-
grenzen (s. hervorgehobene Bereiche in Ergebnistabelle). Ne-
ben der Richtigkeit der Ergebnisse ist aber auch die Reprodu-
zierbarkeit in solchen Fallen betroffen: auch gute Datensyste-
me integrieren solche Proben nicht reproduzierbar, wodurch
auch im eigenen Labor die Vergleichsmessungen leiden.

Diese Problematik ist der Grund dafiir, dass Normen (z.B. DIN
55672) fiir GPC-Analysen zwingend vorschreiben, dass Basisli-
nie und Integrationsgrenzen separat gesetzt werden konnen.
Datensysteme, die das nicht leisten, diirfen nach DIN 55672
nicht fiir GPC-Priifungen verwendet werden.

PerER Kirz, PSS

Vial 7: PSS PSBS180k

@ Basisliniengrenze

&l [ Integrationsgrenzen

@ Basisliniengrenzen =
Integrationsgrenze

] L -
= ’..WTG@.TT...WH T T T T T ST T
E < 4 L 5 Ellltinnsvolumei 4 i l H i
1] distribution <0 verlay> = lofx|
| richtig falsch
0 2~fMn:  bbtoied  BOOTHE
Cz T i >

Torihes
0000060
209960
010000a0
6320560

ERT
3 n: 2 67680
3 Ink fnonang:
ERIET 63210=0

—amied

oo’ 107 05
Wt H?'?D_ 9910

e 0

nom. Wilog My

T
ﬁ*w“ 1*105

1 Vergleich einer GPC-Auswertung mit korrekt (griin) und
falsch (rot) gelegter Basislinie und die Auswirkungen auf die
GPC-Resultate (unten).
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B GPC-Ergebnisse werden durch die Wahl und Lage
der Basislinie erheblich beeinflusst.
M Richtigkeit, Reproduzierbarkeit und Vergleich-
barkeit sind durch separate Wahl von Basislinie und
Integrationsgrenzen besser zu erreichen.
M DIN- und ISO-GPC-Normen erfordern deshalb ein zweistufi-
ges Auswerteverfahren.
B Tel. +49 (0) 61 31 / 9 62 39 - 31

Info Click 194790

Die ndchste Ausgabe beschdftigt sich mit den weiteren Forde-
rungen von GPC-Normen.



