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ProbengeféRe und -flaschchen
ProbengefaBe fiillen

Achtung

Probengefife fiillen

In Abbildung 1 sind die empfohlenen Fiillmengen fiir Probengefifie dargestellt:

e 1 mlfir ein 2-ml-Gefaf3

e 50 pl fiir ein 100-pl-GefaR

Die im Gefifd enthaltene Luft ist erforderlich, damit sich beim Entnehmen der
Probe kein Vakuum bilden kann. Ein solches Vakuum kann die
Reproduzierbarkeit beeintrachtigen.

Vermeiden Sie das Injizieren von Luft in das Gefaf3, damit kein Vakuum entstehen
kann. Durch das Entstehen eines Vakuums kann das Verschlusssiegel beschiadigt
werden.

Beachten Sie Folgendes, wenn Sie eine fiir Ihre Arbeitsweise geeignete Methode
entwickeln:

e  Wenn Sie eine grofRe Probenmenge mit wiederholten Injektionen
bearbeiten, fiillen Sie die Probe in mehrere Probengefafde, um verlissliche
Resultate zu erhalten.

e  Wenn nur eine geringe Probenmenge im Gefafd enthalten ist, kann die Probe
durch Verunreinigungen durch eine vorherige Probeninjektion oder das
Spiilen mit Losungsmitteln stirker beeintrichtigt werden.




ProbengeféRe und -flaschchen
ProbengefaBe fiillen

Wenn Sie Gefiafde von einem anderen Hersteller verwenden, miissen Sie eventuell
die Methode zur Probenentnahme dndern. Unterschiedliche Vorgénge bei der
Herstellung der Gefafde konnen moglicherweise zu Abweichungen bei den
Ergebnissen fiithren.

T 1 1
1] ]
1 ml 50 ,U|
3,6 mm*
A GefaR (2 ml) GefaR (100 wl)

* Nadelposition basiert auf der Standardftillhghe fiir Proben.

Abb. 1 Empfohlene Fiillhohe fiir Probengefifie




ProbengeféRe und -flaschchen
ProbengefaBe verschlieBen

Probengefifde verschliefden

Wenn der Probenteller nicht installiert ist, konnen Sie - je nach Anwendung -
auch Probengefaf3e ohne Verschlusskappe, mit Schnappverschluss oder mit
Schraubverschluss verwenden. Wenn Sie einen Probenteller verwenden, miissen
die Probengefifde jedoch mit entsprechenden Kappen verschlossen werden.
Siehe hierzu Abb. 2.

Gehen Sie wie folgt vor, um eine luftdichte Verschlusskappe zu befestigen:

1. Saubern Sie die Oberflache der Verschlusszangen.
2. Setzen Sie die Verschlusskappe oben auf das GefaRR.

3. Driicken Sie das Gefif3 von unten in die Verschlusszange. Driicken Sie nun
die Griffe zusammen, bis die Einstellschraube erreicht ist.

Griff

Einstellschraube

Verschlusszangen

- \erschlusskappe

Probengefal

Abb. 2 Verschlusskappe befestigen




ProbengeféRe und -flaschchen
ProbengefiBe verschlieBen

In Abb. 3 sind richtig und falsch verschlossene Probengefiide dargestellt.

Sie konnen folgendermaifden iiberpriifen, ob ein Gefaf3 korrekt verschlossen
wurde:

1.

Vergewissern Sie sich, dass keine Falten oder Unebenheiten an dem Teil der
Verschlusskappe entstehen, die um den Gefiafdhals zusammengepresst wird.
Um Falten zu entfernen, drehen Sie das Gefafd um ungefahr 10° und driicken
Sie die Verschlusszange erneut um die Kappe zusammen. Drehen Sie die
Einstellschraube im Uhrzeigersinn, um die Druckstarke etwas geringer
einzustellen.

Uberpriifen Sie, ob die Verschlusskappe mit der Hand gedreht werden kann.
Wenn die Kappe lose ist, drehen Sie die Einstellschraube der Verschluss-
zange gegen den Uhrzeigersinn, um eine gréf3ere Druckstirke zu erreichen.
Driicken Sie die Verschlusszange erneut um die Kappe zusammen.

Vergewissern Sie sich, dass das Septum der Verschlusskappe flach anliegt
und sich in der Mitte der GefaR6ffnung befindet.

e  Wenn das Septum nicht flach aufliegt, entfernen Sie die Kappe, drehen
Sie die Einstellschraube der Verschlusszange im Uhrzeigersinn und
wiederholen Sie den Vorgang mit einer neuen Verschlusskappe.

e  Wenn sich das Septum nicht in der Mitte befindet, entfernen Sie die
Verschlusskappe und vergewissern Sie sich, dass die neue Kappe flach
auf der Gefa3offnung aufliegt, bevor Sie die Verschlusszange
zusammendriicken.




ProbengeféRe und -flaschchen
ProbengefaBe verschlieBen

Richtig Falsch
W@ W@

Keine Falten Falten

000

Abb. 3 Richtig und falsch verschlossenes Probengefifd




ProbengeféRe und -flaschchen
Losungsmittel- und Abfallflaschchen vorbereiten

Losungsmittel- und Abfallflischchen vorbereiten

In den Losungsmittelflischchen ist Losungmittel fiir das Spiilen der Spritze
zwischen den einzelnen Injektionen enthalten. Die Losungsmittel- und
Probenreste werden vom Injektor in Abfallflischchen entsorgt.

Fliaschchen auswiahlen

Fiir den Injektor miissen 4-ml-Flaschchen fiir das Losungmittel und die
Abfallprodukte verwendet werden. Sie konnen sowohl Diffusionskappen
(Plastikkappen mit einer Offnung, die Verdunstung verhindert und durch die die
Nadel eingefiihrt werden kann) oder Septen fiir diese Art von Flaschchen
verwenden. Agilent Technologies empfiehlt aus zwei Griinden die Verwendung
von Diffusionskappen (siehe Abbildung 4):

¢ Bei Verwendung einer Diffusionskappe kann die Nadel mehrmals in ein
Flaschchen eingefiihrt werden, ohne dass die Fliissigkeit im Gefaf3 durch
kleine Teilchen des Septummaterials verunreinigt wird.

¢ Bei normalen Losungsmitteln ist die Verdunstungsrate bei Verwendung
einer Diffusionskappe geringer als bei Verwendung eines Septums, das mit
einer Standardspritzennadel durchstochen wurde.

LI
L

Diffusionskappe (empfohlen)

Minimum
.
Losungs-
mittel

Abb. 4 4-ml-Flischchen fiir Losungsmittel oder Abfallstoffe




ProbengeféRe und -flaschchen
Losungsmittel- und Abfallflaschchen vorbereiten

Flaschchen fiillen und positionieren

Bereiten Sie vor einer Sequenz oder Gruppe von Sequenzen die erforderlichen
Losungsmittel- und Abfallflischchen gemafd den Anweisungen im Handbuch fiir
den Fliissigprobengeber vor. Beachten Sie dabei folgende Punkte:

e Spiilen Sie die Losungsmittelflischchen aus und fiillen Sie sie mit 4 bis 4,5
ml frischem Losungsmittel. Der Fliissigkeitspegel sollte dabei etwas unter
dem Flaschenhals liegen. Wenn das Losungsmittelflischchen 4,5 ml
Losungsmittel enthalt, konnen mit der Spritzennadel ungefihr 2 ml davon
ereicht werden (ungefiahr 250 Spiillungen fiir eine 10-pl-Spritze).

e Fiillen Sie Losungsmittelflischchen, die noch Losungsmittel enthalten,
nicht wieder auf. Das verbliebene Losungsmittel ist moglicherweise von der
letzten Analyse verunreinigt. Entsorgen Sie das verbliebene Losungsmittel,
spiilen Sie das Flaschchen aus und fiillen Sie es anschlieRend erneut mit
frischem Losungsmittel.

e Leeren Sie alle Abfallflischchen und spiilen Sie sie anschlief3end aus. Von
einer Spritze konnen ungefahr 4 ml Abfallfliissigkeit in das Flischchen
abgegeben werden (ungefiahr 500 Spiilungen fiir eine 10-pl-Spritze).

Positionieren Sie die Flischchen in den entsprechenden Halterungen des

Injektorturms (je nach Modell).
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Anzahl der verarbeiteten ProbengefaBBe

Anzahl der verarbeiteten Probengefiafde

Die Anzahl der Probengefifde, die in einem Durchgang verarbeitet werden
konnen, wird durch die Anzahl der Losungsmittel- und Abfallflischchen
begrenzt, wie in Tabelle 2 und in Beispiel 1, 2 und 3 weiter unten dargestellt.
Wenn fiir die von Thnen verwendete Anwendung mehr als die maximale Anzahl
der in in Tabelle 2 aufgelisteten Spiil- oder Entsorgungsvorgiangen erforderlich
ist, konnen Sie die maximale Anzahl von Probengefifden mit Hilfe der am Ende
dieses Abschnitts beschriebenen Gleichungen berechnen.

Wenn die Grenzwerte erreicht sind, miissen Sie die Losungsmittelflischchen
ersetzen bzw. die Abfallflaschchen leeren, bevor weitere Proben entnommen
werden konnen.

Tabelle 1 Maximale Anzahl von Spiil- oder Entsorgungsvorgingen (vor und nach
der Injektion)
Anzahl der Maximale Anzahl von Maximale Anzahl von Entsorgungsvorgangen
Flaschchen Losungsmittelspiilungen (Probenentnahme und Entsorgung der
(vor und nach der Injektion) Losungsmittelspiilung)

SpritzengroRe bl 10l 25l 50 pl 100 wl Sul 10l 25 pl 50 i 100 pl

2 Flaschchen  1.000 500 200 100 50 2000  1.000 400 200 100

1 Haschchen 500 250 100 50 25 1.000 500 200 100 50

Hinweis: Die Menge der Spiilung ist gleich 0,8 mal der Menge des Spritzenvolumens.

Achtung

Sie sollten die angegebenen Grenzwerte fiir Losungsmittel- und Abfallflaschchen
nicht tiberschreiten. Andernfalls kann die Analyse durch Probenverschleppung
beeintrachtigt werden.




ProbengeféRe und -flaschchen
Anzahl der verarbeiteten ProbengefalRe

Beispiel 1 (ohne Probenteller): Von Ihrer Anwendung wird eine 10-pl-Spritze
fiir Injektionen von 3 Probengefiafden verwendet, wobei fiir jede Probe 5
Injektionen durchgefiihrt werden. Fiir jede einzelne Analyse sind 10 Spiilungen
mit Probeldsung und 10 Spiillungen mit Losungsmittel erforderlich. Also
bendétigen Sie 150 Spiilungen mit Losungsmittel; aufderdem miissen 300 Spritzen-
filllungen mit Abfalllosung (150 von Spiilungen mit Losungsmittel und 150 von
Spiillungen mit Probelésung) entsorgt werden. Da kein Probenteller installiert
ist, konnen Sie nur ein Flaschchen fiir Losungsmittel und eines fiir Abfalllésung
verwenden.

In Tabelle 2 ist dargestellt, dass Sie bis zu 250 Spiilungen mit einem Losungs-
mittelflischchen durchfiihren und bis zu 500 Spiilungen in dem Abfallflischchen
entsorgen konnen. Die Grenzwerte werden also nicht iiberschritten, und Sie
konnen die Analyse weiterfiithren.

Beispiel 2a (mit Probenteller): Von Ihrer Anwendung wird eine 10-pl-Spritze
fiir Injektionen von 40 Probengefifien verwendet, wobei fiir jede Probe 2
Injektionen durchgefiihrt werden. Fiir jede einzelne Analyse sind 3 Spiilungen
mit Probeldésung und 3 Spiilungen mit Losungsmittel erforderlich. Also benétigen
Sie 240 Spiillungen mit Losungsmittel; aufderdem miissen 480 Spritzenfiillungen
mit Abfallldsung entsorgt werden. Sie verwenden zwei Flaschchen fiir
Losungsmittel und zwei Abfallflischchen.

In Tabelle 2 ist dargestellt, dass Sie bis zu 250 Spiillungen mit einem der beiden
Losungsmittelflaschchen durchfiihren und bis zu 1.000 Spiilungen in den Abfall-
flaschchen entsorgen konnen. Deshalb ist nur ein Fldschchen mit Losungsmittel
erforderlich. Die Grenzwerte werden also nicht iiberschritten und Sie konnen
die Analyse weiterfiihren.

Beispiel 2b (mit Probenteller): Dieses Beispiel verwendet dieselben Werte
wie in Beispiel 2a, diesmal sollen jedoch 60 Proben bearbeitet werden. Es sind
360 Losungsmittelspiilungen erforderlich. Aus diesem Grund miissen Sie 2
Flaschchen mit Losungsmittel verwenden und die Operationsparameter so
andern, dass Spiilungen mit Losungsmittel aus beiden Flischchen ausgefiihrt
werden konnen (d. h. abwechselnd Spiilungen von Flaschchen A und von
Flaschchen B). Der Losungsmittelbedarf liegt auch in diesem Beispiel innerhalb
der angegebenen Grenzwerte.

10



Achtung

ProbengeféRe und -flaschchen
Anzahl der verarbeiteten ProbengefaBBe

Beispiel 3 (mit Probenteller): Fiir [hre Anwendung sind drei Spiillungen mit
Probelosung, drei Spiilungen mit Losungsmittel A und drei mit Losungsmittel B
unter Verwendung einer 10-pl-Spritze erforderlich. Fiir 100 Probengefiafde (mit
zwei Injektionen pro GefaRR) sind 600 Spiilungen mit Losungsmittel erforderlich;
auflerdem miissen 1.200 Spritzenfiilllungen mit Abfalllésung entsorgt werden. In
diesem Beispiel werden zwei Flaschchen mit Losungsmittel und zwei
Abfallflaschchen verwendet.

In Tabelle 2 ist dargestellt, dass Sie bis zu 250 Spiilungen mit jedem der beiden
Losungsmittelflischchen durchfithren und bis zu 1.000 Spiilungen in die Abfall-
flaschchen entsorgen konnen. Dabei werden sowohl die Grenzwerte fiir die
Losungsmittel- als auch fiir die Abfallflischchen iiberschritten. Die Analyse muss
daher in zwei Durchginge aufgeteilt werden. Im nichsten Abschnitt finden Sie
Informationen zur Berechnung der maximalen Anzahl von Probengefifien, die
in einem Durchgang verarbeitet werden konnen.

Maximale Anzahl von Probengefiafen berechnen

Bei der Anzahl von Probengefiafden, die Sie mit den folgenden Gleichungen
berechnen kénnen, handelt es sich um Schitzungen. Bestimmte Losungsmittel-
eigenschaften, wie z. B. die Verdunstungsrate oder die Oberflichenspannung,
konnen die Gefiafdkapazitit beeinflussen.

Um die Gleichungen S und W, wie weiter unten beschrieben, verwenden zu
konnen, miissen folgende Parameter fiir die von Ihnen verwendete Anwendung
bekannt sein:

*  Anzahl der Injektionen pro Gefif3

e Anzahl der Spiillungen mit Losungsmittel (vor und nach der Injektion), die
aus den einzelnen Losungsmittelflischchen entnommen werden

¢ Anzahl der Spiillungen mit Probelésung und Anzahl der Spiillungen mit
Losungsmittel, die vom Injektor in die einzelnen Abfallflischchen entsorgt
werden

e  Verwendete SpritzengrofRe: 5 pl, 10 pl, 25 pl, 50 pl oder 100 pl

e  Anzahl der verwendeten Abfallflischchen. Wenn zwei Flischchen
verwendet werden, wird die Abfalllésung zu gleichen Teilen in beide
entsorgt, wenn nicht anders angegeben.

11



ProbengeféRe und -flaschchen
Anzahl der verarbeiteten ProbengefalRe

Gleichungen S und W verwenden

1. Setzen Sie die Parameter der von Ihnen verwendeten Anwendung in beiden
Gleichungen ein.

e  Setzen Sie die in Tabelle 2 aufgelistete Spiilungsmenge in beide
Gleichungen ein.

e  Wenn zwei Abfallflischchen verwendet werden, ersetzen Sie in
Gleichung W 4,0 ml Abfalllésung durch 8,0 ml Abfalll6sung.

2. Berechnen Sie die Ergebnisse der beiden Gleichungen. Verwenden Sie das
kleinere der beiden Ergebnisse fiir Ihre Schitzung.

Tabelle 2 Spiilungsvolumen von Spritzen

SpritzengroRe Spiilungsvolumen
ul iSpiilung
5 0,004
10 0,008
25 0,020
50 0,040
100 0,080

12



ProbengeféRe und -flaschchen
Anzahl der verarbeiteten ProbengefaBBe

Gleichung S

Mit Gleichung S kann die maximale Anzahl von Probengeféf3en berechnet
werden, die mit der Losungsmittelmenge durchgefiihrt werden kann, die sich in
dem Flaschchen befindet, dem die grof3te Anzahl von Spiilungen zugeordnet ist.

Maximale = 2,0 ml Losungsmittel
Anzahlvon s Anzahl der Grofdte Anz. Losg.-Spiillungen
Proben- (Spulungsvol. ) x (Injektionen/GeféB x aus einem Probenfl.
gefafen

Gleichung W

Mit Gleichung W kann die maximale Anzahl von Probengefiaf3en berechnet
werden, die mit der Kapazitit der verwendeten Abfallflischchen verarbeitet
werden kann.

Maximale = 4,0 ml Losungsmittel

Anzahl von . Anzahl der Anz. Losg.-Spiillungen plus )
Proben- (Spulungsvol. ) x (Injektionen/Gefaﬁ) ( Probel6sg.-Spiilg./Injektion
gefafen

Beispiel zur Berechnung einer Gleichung

Nehmen Sie an, es wird ein Probenteller verwendet und die Anwendungs-
parameter lauten wie folgt:

e Zwei Injektionen pro Gefaf3

® Drei Spiilungen von Losungsmittelflischchen A
e  Zwei Spiilungen von Losungsmittelflischchen B
e  Zwei Spiilungen mit Probelosung

e  10-ul-Spritze

e  Zwei Abfallflaschchen

13



ProbengeféRe und -flaschchen
Anzahl der verarbeiteten ProbengefalRe

1. Geben Sie die Anwendungsparameter in beide Gleichungen ein:
S: Maximale Anzahl von Probengefiaf3en = 2,0 / (0,008 x 2 x 3) = 41
W: Maximale Anzahl von Probengefifien = 8,0/ (0,008 x2x7) =71

2. Verwenden Sie 41, das kleinere Ergebnis, fiir [hre Schitzung.

14
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Spritzen und Nadeln
Spritzen auswahlen

Spritzen auswahlen

1. Der Spritzentyp muss entsprechend dem verwendeten Einlass
(Injektionsblock) und dem Probenvolumen, das injiziert werden soll,
ausgewiahlt werden.

Achtung Wenn keine Kaltaufgabespritze fiir die Injektion in einen Kaltaufgabeeinlass
verwendet wird, konnen der Injektor, die Spritze und die Saule beschadigt
werden.

2.  Wahlen Sie eine Spritze aus. Informationen zu den verfiigharen
Spritzengrof3en und den entsprechenden Injektionsvolumen finden Sie in
der Betriebsanleitung fiir den automatischen Fliissigprobengeber. Die
Teilenummern sowie weitere Bestellinformationen fiir Zubehorartikel
finden Sie im Katalog fiir Agilent-Produkte.

3. Wahlen Sie die Spritzennadel mit den richtigen Abmessungen aus. Die
Grofdenangaben dazu finden Sie weiter unten in Tabelle 3.
In Abb. 5 sind einige der wichtigsten Spritzenabmessungen dargestellt.

12,5

126,5 =‘<—>‘

A

- 84,5
-3

0 05 t0 15 20 25 3.0 35 40 45 50
- —+ + - + - —+ + - t - -

Alle Angaben in Millimeter

|
|
6,6+0,1 —f

Abb. 5 Spritzenabmessungen




Spritzen und Nadeln
Spritzen auswahlen

Tabelle 3 Nadelstirken (Auswahl)

Einlass Nadelstérke Séaulentyp
Gepacktsaulen-, Split- oder 23-Nadel oder alle verfiigharen Typen
Splitless-Einlass 23/26-Nadel (mit Verjingung)
(einschlieRlich PTV)
Kaltaufgabe 23/26-Nadel (mit Verjingung) oder 26-Nadel 530 um

26/32-Nadel (mit Verjingung) 320 um

26/32-Nadel (mit Verjingung) 250 um

Verwenden Sie nur Spritzennadeln mit konischer Spitze. Verwenden Sie
keine Nadeln mit scharfer Spitze. Diese Nadeln konnen das Einlass-Septum
beschadigen, so dass undichte Stellen auftreten. AufSerdem wird die Probe-
l6sung bei scharfen Nadeln beim Herausziehen der Nadelspitze am Septum
abgestreift, was zu einem breiten Losungsmitteltailing im Chromatogramm
fithren kann. Siehe hierzu Abb. 6 und Abb. 7.

/
‘

Abb. 6 Nadelspitze

Scharfe Nadelspitze Konische Nadelspitze

2
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Spritzen auswahlen

Nadelspitzen
.\\\\\\\\\\\\\\\\\
el——— |
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r 0 05 10 t5 20 25 30 35 40 45 50
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Abb. 7 Nadelformen




Spritzen und Nadeln
Spritzennadeln austauschen

Spritzennadeln austauschen

Die rostfreien Stahlnadeln fiir Injektionen von 250 pm und 320 pm werden in
einen Glaszylinder eingesetzt (fiir einen 5-pl-Spritzenzylinder lautet die
Teilenummer 5182-0836). Wahlen Sie fiir die verwendete Siule die richtige
Nadelgrof3e aus. Bei Nadeln fiir Injektionen von 250 pm (Teilenr. 5182-0833, 3/
pk) sind die Halterungen silberfarben. Bei Nadeln fiir Injektionen von 320 pm
(Teilenr. 5182-0831, 3/pk) sind die Halterungen goldfarben. Eine vollstandige
Liste der verfiigbaren Spritzen und Nadeln finden Sie unter Zubehor im Katalog
fiir Agilent-Produkte.

Gehen Sie wie folgt vor, um eine Nadel in einen Spritzenzylinder einzusetzen:

1.

Schrauben Sie die Halterungskappe des Spritzenzylinders ab und entfernen
Sie die Feder.

Vergewissern Sie sich, ob die Teflonscheibe an der Nadel angebracht ist, wie
in Abb. 8 dargestellt. Wenn keine Teflonscheibe am Spritzenzylinder
angebracht ist, befestigen Sie sie selbst gemif3 den Anweisungen, die der
Spritze beiliegen.

Schieben Sie die Feder und die Halterungskappe iiber die Nadel.
Setzen Sie die Nadel in den Spritzenzylinder ein.

Schrauben Sie die Halterungskappe wieder am Spritzenzylinder fest.

19



Spritzen und Nadeln
Spritzennadeln austauschen

Kolben Spritzenzylinder ‘ Teflonscheibe Nadel Feder | Kappe
i
0 i o s st o A > MWW
i

Teflonscheibe Nadel

Halterung

Abb. 8 Teile einer Spritze
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Fehlerbehebung

Chromatographische Symptome

Chromatographische Symptome

In diesem Kapitel werden nur Fehler behandelt, die auf den Probengeber
zuriickzufiihren sind. Viele der hier beschriebenen Symptome koénnen jedoch
auch eine andere Ursache haben, besonders im Hinblick auf die Temperatur-
stabilitit des Gaschromatographen und der entsprechenden Gasversorgung.

Wenn Sie den Fehler nicht selbst beheben konnen, wenden Sie sich an den
Kundendienst von Agilent.

22



Fehlerbehebung
Chromatographische Symptome

Symptom: Variabilitiat

Ursache:

Aktion:

Mogliche
Ursache:

Aktion:

Abb. 9 Retentionszeiten oder -bereiche sind nicht reproduzierbar

Das Einlass-Septum ist undicht

Wenn das Septum eine undichte Stelle aufweist, muss es ersetzt werden. Falls
das ausgetauschte Septum fiir weniger als 200 Injektionen verwendet wurde,
iiberpriifen Sie folgende Punkte, um eine erneute frithzeitige Beschidigung des
Septums zu verhindern:

¢ Die Halterungsmutter des Septums wurde zu fest angezogen.
e Die Spritzennadel ist verbogen.
e Die Spritze wurde nicht richtig installiert.

Die Spritze ist beschidigt oder verschmutzt

Wenn die Spritze verschmutzt oder der Spritzenkolben verklebt ist, reinigen Sie
die Spritze mit einem entsprechenden Losungsmittel bzw. befolgen Sie die
Reinigungsanweisungen des Herstellers.
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Fehlerbehebung

Chromatographische Symptome

Mogliche
Ursache:

Aktion:

Mogliche
Ursache:

Aktion:

Mogliche
Ursache:

Aktion:

Mogliche
Ursache:

Aktion:

Das Probenvolumen ist zu hoch oder zu niedrig

Uberpriifen Sie das Probenvolumen. Wenn die Probengefiif3e nicht korrekt
gefiillt sind, kann die Analyse durch Verdunstung oder Verunreinigungen
beeintrachtigt werden. Die Fiillhohe sollte ungefahr die Halfte des
Gefadvolumens betragen. Siehe Probengefijse fiillen auf Seite 2.

Die Verschlusskappe des Gefif3es ist locker

Uberpriifen Sie die Verschlusskappe. Wenn Sie die Kappe mit der Hand drehen
konnen, sitzt sie zu locker. Bei einer lose sitzenden Kappe kénnen sich die
Konzentrationen von fliichtigen Losungen verandern. Siehe Probengefijse
verschliefsen auf Seite 4.

Die Probe ist instabil

Uberpriifen Sie die Probenstabilitit. Bestimmte Proben konnen durch Warme
oder ultraviolette Strahlung verandert werden. Sie haben mehrere
Moglichkeiten, Anderungen von instabilen Proben méglichst gering zu halten:

e  Verwenden Sie die Probentellerquadranten zum Kiihlen der Probe.
e Verwenden Sie getonte Probengefifie.
e Bewahren Sie die Proben in einer entsprechend geschiitzten Umgebung auf.

Die Probengrofde variiert

Installieren Sie eine neue Spritze. Wenn die Probengrof3e unterschiedlich ist,
arbeitet die Spritze wahrscheinlich nicht genau oder der Kolben ist beschadigt.
Unterschiedliche Probengréfden sind moglicherweise auf Spritzen mit
austauschbaren Nadeln zuriickzufiihren, durch die das Volumen verandert wird,
oder auf andere Unterschiede bei den verwendeten Nadeln.
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Fehlerbehebung
Chromatographische Symptome

Mogliche
Ursache: In der Nadel befinden sich Luftblasen
Aktion: Wenn die Nadel Luftblasen enthilt, erhohen Sie den Operationsparameter, mit

dem die Anzahl der Pumpvorginge gesteuert wird. Informationen hierzu finden
Sie im Betriebshandbuch Threr Steuereinheit.

Wenn der Fehler auf diese Art nicht behoben werden kann und es sich um eine
viskose Probe handelt, versuchen Sie Folgendes:

e Erhohen Sie die Viskosititsunterdriickungszeit.

e Verwenden Sie die Probentellerquadranten zum Anwarmen der Probe.

¢ Verdiinnen Sie die Probe mit einem geeigneten Losungsmittel von niedriger
Viskositit.
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Fehlerbehebung
Chromatographische Symptome

Symptom: Verunreinigungen bzw. Verunreinigungs-Peaks

Mogliche
Ursache: Teile des Septums der Verschlusskappe sind im Losungsmittel enthalten
Verunreinigungs-Peak erscheinen manchmal, wenn kleine Teile des Septum-
materials in der Probe enthalten sind. Bestimmen Sie mit einigen Nulldurch-
gingen, wann Verunreinigungs-Peaks angezeigt werden.
Aktion: Uberpriifen Sie folgende Punkte:
e  Vergewissern Sie sich, dass das Septum flach auf der GefaRoffnung aufliegt.
Ist dies nicht der Fall, konnen beim Eintreten der Nadel in das Septum kleine
Teilchen abgetrennt werden und in die Probe gelangen. Siehe Probengefifse
verschliefsen auf Seite 4.
e  Uberpriifen Sie die Nadel. Wenn die Spritzennadel Unebenheiten aufweist,
konnen dadurch kleine Teile vom Septum abgetrennt werden und in die
Probe gelangen.
e  Uberpriifen Sie das Septum des ProbengefiRes. Wenn das Material des
Septums nicht widerstandsfihig genug fiir das verwendete Losungsmittel
ist, wiahlen Sie ein Septum aus einem besser geeigneten Material aus.
Mogliche
Ursache: Die Probengefiifde sind verunreinigt
Aktion: Verunreinigungs-Peaks konnen auch von verunreinigten Probengefiaf3en

verursacht werden. Verwenden Sie neue oder gereinigte Probengefaf3e und
priifen Sie, ob die Verunreinigungs-Peaks immer noch angezeigt werden.
Bewahren Sie neue Probengefifie so auf, dass keine Verunreinigung auftreten
kann.
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Mogliche
Ursache:

Aktion:

Mogliche
Ursache:

Aktion:

Mogliche
Ursache:

Aktion:

Fehlerbehebung
Chromatographische Symptome

Das Septum des Einspritzblocks gibt fliichtige Stoffe ab

Fiihren Sie einige Nulldurchginge mit einem kleine Stiick Aluminiumfolie hinter
dem Einlass-Septum durch. Wenn der Verunreinigungs-Peak nicht mehr
angezeigt wird, sind die Verunreinigungen wahrscheinlich auf das Septum
zuriickzufiihren. Ersetzen Sie das Septum, das Sie normalerweise verwenden,
durch einen anderen Typ.

Die Saule ist verunreinigt

Proben von hohem Molekulargewicht, die Ablagerungen enthalten, kbnnen zu
Verunreinigungen der Spritze, des Einlasseinsatzes oder des unteren Teils der
Saule fithren.

Gehen Sie wie folgt vor:

¢ Tauschen Sie den Einlasseinsatz aus oder reinigen und inaktivieren Sie ihn.

e Uberpriifen Sie den unteren Teil der Kapillarsiule auf Fremdkérper, indem
Sie eine Lichtquelle hinter die Komponente halten. Entfernen Sie das
verunreinigte Teil, falls moglich.

Die Probe ist instabil

Bestimmte Proben kénnen durch Warme oder ultraviolette Strahlung verandert
werden.

Uberpriifen Sie die Stabilitit der Probe. Sie haben mehrere Moglichkeiten,
Anderungen von instabilen Proben moglichst gering zu halten:

e Verwenden Sie die Probentellerquadranten zum Kiihlen der Probe.
e Verwenden Sie getonte Probengefifle.
e Bewahren Sie die Proben in einer entsprechend geschiitzten Umgebung auf.
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Fehlerbehebung
Chromatographische Symptome

Symptom: Kleinere oder grofdere Peaks als erwartet

Automatische Injektion

C10 Cig | b1t C20 €25 G0 | . Cs6 | Ca0

Manuelle Injektion

A i

Abb. 10 Kleinere oder grofiere Peaks als erwartet
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Mogliche
Ursache:

Aktion:

Mogliche
Ursache:

Aktion:

Mogliche
Ursache:

Aktion:

Fehlerbehebung
Chromatographische Symptome

Sie vergleichen ein Chromatogramm ohne Nadelfraktionierung mit
einem Chromatogramm mit Nadelfraktionierung

Uberpriifen Sie den verwendeten Injektionsmodus. Im normalen Injektions-
modus verwendet der Probengeber die Schnellinjektion, um eine repriasentative
Menge der Probe zu erhalten. Bei der Schnellinjektion ist die Nadel-
fraktionierung aufierst gering. In Chromatogrammen von manuellen Injektionen
oder langsameren automatischen Injektionseinheiten werden Stoffe mit
niedrigem Molekulargewicht im Gegensatz zu Stoffen mit hohem Molekular-
gewicht starker beriicksichtigt, da die fliichtigen Stoffe schneller in der Nadel
verdampfen als die Stoffe mit hoherem Molekulargewicht.

Sie verwenden einen Gepacktsiauleneinlass und eine 530-pm-Saule

Uberpriifen Sie den verwendeten Einlass. Kapillarsiulen, die mit einem
Gepacktsauleneinlass verwendet werden, weisen einige Standardmerkmale
beziiglich Probendiskriminierung auf. Siehe Hinweise zu Gepacktsiulen-
einlassen mit 530-um-Sdulen auf Seite 38.

Das GC-System ist undicht

Tauschen Sie das Septum aus und iiberpriifen Sie die Anschlussstellen auf
undichte Stellen, wenn das undichte Septum fiir weniger als 200 Injektionen
verwendet wurde.

Uberpriifen Sie folgende Punkte, um eine erneute frithzeitige Beschiidigung des
Septums zu verhindern:

¢ Die Halterungsmutter des Septums sollte nicht zu fest angezogen werden.
¢ Die Spritzennadel darf nicht verbogen sein.
e Die Spritze muss korrekt installiert sein.

¢  Der Injektor muss entsprechend dem Einlass ausgerichtet sein (nur Modell
7673). Weitere Informationen zu dieser Installation finden Sie in dem
zugehorigen Handbuch.
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Fehlerbehebung

Chromatographische Symptome

Mogliche
Ursache:

Aktion:

Mogliche
Ursache:

Aktion:

Die Probe ist instabil

Einige Proben konnen durch Erwarmung oder ultraviolette Strahlung verandert
werden. Sie haben mehrere Moglichkeiten, Anderungen von instabilen Proben
moglichst gering zu halten:

e Verwenden Sie die Probentellerquadranten zum Kiihlen der Probe.
e Verwenden Sie getonte Probengefifde.
e Bewahren Sie die Proben in einer entsprechend geschiitzten Umgebung auf.

Die Verschlusskappe des Gefif3es ist lose

Uberpriifen Sie die Verschlusskappen der ProbengefifRe. Durch lose sitzende
Verschlusskappen konnen die fliichtigen Stoffe einer Probe aus dem Gefaf3
entweichen. Wenn eine Kappe richtig verschlossen ist, kann sie mit der Hand
nicht mehr leicht gedreht werden. Siehe Probengefiijse verschliefsen auf Seite 4.
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Fehlerbehebung
Chromatographische Symptome

Symptom: Probenverschleppung

N
v/
\

:

Abb. 11 Nulldurchgang mit Verschleppungs-Peaks

Mogliche
Ursache: Die Anzahl oder Art der Spiillungen ist nicht ausreichend
Aktion: Uberpriifen Sie die Operationsparameter fiir die Anzahl und die Art der Proben-

und Losungsmittelspiilungen. Die Anzahl der erforderlichen Spiillungen ist von
der von Ihnen verwendeten Anwendung abhiangig. Siehe Probenverschleppung
vermeiden auf Seite 36.




Fehlerbehebung

Chromatographische Symptome

Mogliche
Ursache:

Aktion:

Mogliche
Ursache:

Aktion:

Mogliche
Ursache:

Aktion:

Die Losungsmittelmenge ist nicht ausreichend

Uberpriifen Sie die Losungsmittelfliischchen. Wenn das Fléischchen weniger als
2,5 ml Losungsmittel enthilt, kann die Nadel das Losungsmittel nicht erreichen.
Ersetzen Sie das verbliebene Losungsmittel durch 4 bis 4,5 ml frisches
Losungsmittel. Siehe Probenflischen fiillen und positionieren auf Seite 8.

Uberpriifen Sie die Abfallfliischchen. Wenn das Flischchen bereits mit
Abfalllosung gefiillt ist, tauschen Sie es gegen ein leeres Flischchen aus.

Die Spritze ist beschidigt oder verschmutzt

Wenn die Spritze verschmutzt ist oder der Spritzenkolben verklebt ist, reinigen
Sie die Spritze mit einem entsprechenden Losungsmittel bzw. befolgen Sie die
Reinigungsanweisungen des Herstellers. Wenn die Spritze beschidigt zu sein
scheint, ersetzen Sie sie durch eine neue Spritze.

Die Proben (Gefiaf3-zu-Gefif}) vermischen sich nicht

In diesem Fall wird die Spritze durch die Proben- und Losungsmittelspiilungen
moglicherweise nicht vollstindig gereinigt. Erhohen Sie die Anzahl der
Spiilvorginge oder verwenden Sie ein Losungsmittel, das fiir mehrere Arten von
Proben verwendet werden kann.
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Fehlerbehebung
Chromatographische Symptome

Symptom: Kein Signal/Keine Peaks

Mogliche
Ursache:

Aktion:

Mogliche
Ursache:

Aktion:

Mogliche
Ursache:

Aktion:

Der Spritzenkolben funktioniert nicht

Vergewissern Sie sich, ob der Spritzenkolben mit der zugehorigen Schraube
gesichert ist. Wenn die Kolbenschraube lose ist, ziehen Sie sie fest. Weitere
Informationen hierzu finden Sie in der Betriebsanleitung.

Uberpriifen Sie, ob die Spritzennadel verstopft ist. Wenn die Nadel verstopft ist,
ersetzen Sie sie durch eine neue Nadel oder reinigen Sie sie.

Die Probenmenge ist nicht ausreichend

Wenn sich nur sehr wenig Probenlosung in dem Gefaf3 befindet, kann die Nadel
die Losung moglicherweise nicht erreichen. Siehe Probengefiifse fiillen auf
Seite 2.

Bei einigen Injektorentypen kann der Probenentnahmebereich der Nadel
angepasst werden. Informationen hierzu finden Sie in der Betriebsanleitung.

Es handelt sich um eine viskose Probe

Wenn Sie eine viskose Probe verarbeiten, gehen Sie wie folgt vor:

e Erhohen Sie die Viskositatsunterdriickungszeit.
e Verwenden Sie die Probentellerquadranten zum Erwarmen der Probe.

¢ Verdiinnen Sie die Probe mit einem geeigneten Losungsmittel von niedriger
Viskositit.

¢  Schalten Sie den Turmliifter aus (nur bei bestimmten Modellen méglich).
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Fehlerbehebung
Chromatographische Symptome
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Besondere Hinweise



Besondere Hinweise

Probenverschleppung vermeiden

Probenverschleppung vermeiden

In diesem Abschnitt werden die Funktionen des Injektors beschreiben, mit
denen die Probenverschleppung, d. h. die Anzeige von Peaks aus einer
vorherigen Injektion in der aktuellen Analyse, moglichst vermieden werden
kann.

Wenn Sie die Probenverschleppung verringern oder ganz vermeiden, kann mit
der Anwendung eine effektivere Verwendung der Proben und Losungsmittel
erreicht und die Anzahl der Probengefifie, die in einem Durchgang verarbeitet
werden, erhoht werden.

Probenverschleppung mit Hilfe des Injektors vermeiden

Mit dem Injektor konnen Sie Spiilungen mit Losungsmittel, Spiillungen mit
Probeldsung und Pumpvorginge mit Losungsmittel ausfithren, um die Proben-
verschleppung moglichst zu vermeiden. Mit diesen Vorgiangen kann die
verbliebene Probenkonzentration in der Spritze nach einer Injektion verringert
werden. Die Wirksamkeit dieser Aktionen ist je nach verwendeter Anwendung
unterschiedlich.

Spiillung mit Losungsmittel

Wihrend einer solchen Spiilung fiillt der Injektor die Spritze zu ca. 80% des
Spritzenvolumens mit Losungsmittel (z. B. mit 4 jl bei einer 5-pl-Spritze bzw. mit
8 pl bei einer 10-pl-Spritze) der Position A oder B. AnschlieRend wird der Inhalt
der Spritze in ein Abfallflischchen entsorgt. Spiilungen mit Losungsmittel
konnen vor der Probenentnahme oder direkt nach der Injektion erfolgen.

Spiilung mit Probelosung

Wahrend einer solchen Spiilung fiillt der Injektor die Spritze zu ca. 80% des
Spritzenvolumens mit der nidchsten Probeldsung und entsorgt den Inhalt in ein
Abfallflaschchen. Spiilungen mit Probefliissigkeit erfolgen vor der Injektion.
Wenn die Probenmenge begrenzt ist, kann die Spritze auch mit einer Losungs-
mittelspiilung befeuchtet werden, bevor die Probe entnommen wird.
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Besondere Hinweise
Probenverschleppung vermeiden

Pumpvorgang mit Losungsmittel

Wihrend eines solchen Pumpvorgangs fiillt der Injektor die Spritze zu ca. 80%
des Spritzenvolumens mit der nidchsten Probel6sung und gibt die Losung
anschlief3end wieder in das Probengefaf3 zuriick. Pumpvorgiange werden nach
der Spiillung mit Probel6sung und unmittelbar vor der Injektion durchgefiihrt.
Durch diesen Vorgang werden Luftblasen in der Nadel beseitigt. Wenn die Nadel
noch Losungsmittel von der vorherigen Spiilung enthilt, kann durch den
Pumpvorgang eine geringe Menge Losungsmittel in die Probeldsung abgegeben
werden. Wenn die Probenmenge gering ist, kann die Probe dadurch verdiinnt
werden.

Anzahl und Art der Spiilungen

Unter idealen Bedingungen wird die Probenverschleppung bei vier Spiilungen
auf 1:10.000 Teilchen verringert. Wie viele Spiilungen welcher Art tatsachlich
erforderlich sind, ist von vielen Faktoren abhingig. Im Folgenden werden einige
dieser Faktoren aufgefiihrt:

e  Der akzeptable Prozentsatz an Probenverschleppung

e Die Viskositiat und Loslichkeit des/der analysierten Stoffe(s)
e Die Viskositat und Fliichtigkeit des/der Losungsmittel(s)

¢ Der Abnutzungsgrad des Spritzenzylinders

Die Anzahl und Art der Spiillungen ist oft als Standardmethode festgelegt. Sie
koénnen die Anzahl und Art der Spiilungen auch durch Versuche bestimmen.

Um den Prozentsatz an Probenverschleppung in der von Ihnen verwendeten
Prozedur zu bestimmen, verwenden Sie einen Nulldurchgang mit Losungsmittel
nach einer Probenentnahme und vergleichen Sie die Peakflichen der
Komponenten.
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Besondere Hinweise

Hinweise zu Gepacktséauleneinlassen mit 530-pm-Séulen

Hinweise zu Gepacktsiduleneinlassen mit 530-pm-Séaulen

Wenn Sie einen beheizten Gepacktsiuleneinlass mit einer 530-pm-Siule
verwenden, gehen Sie wie folgt vor:

e Achten Sie bei der Installation der Saule darauf, dass hochstens 1 bis 2 mm
der Saule iiber die Zwinge hinausragen. Damit konnen grof3ere Restvolumen
an der Unterseite des Einlasses vermieden werden.

e Verwenden Sie Polyimid-Zwingen (Vespel) anstelle von Graphitzwingen.
Ein kleiner Teil der Sdulenzwinge ist den Probendampfen ausgesetzt.

e Isolieren Sie den Teil des Einlasses, der in den Ofen zeigt. Wenn die
Programmierung des Ofens eine Erhéhung der Temperatur vorsieht, stellt
der untere Teil des Einlasses moglicherweise einen Kiltepunkt dar.
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Glossar

A

Ausgangspositionen:

Alle beweglichen Teile haben einen Referenzpunkt bzw. eine Ausgangsposition.
Diese Teile, wie z. B. der Spritzenkolben, die Spritzenbefestigung und der
Probentellerarm, kehren wahrend der Probenverarbeitung in die jeweilige
Ausgangsposition zuriick, um exakte Bewegungen zu gewiahrleisten.

B

Bluten:
Siehe Septenbluten.

D

Durchgang:

Eine Einzelanalyse, die unter bestimmten Bedingungen mit einem Instrument
durchgefiihrt wird.

Durchgangszeit:

Der Zeitraum wihrend eines Durchgangs seit dem Beginn der Datenbestimmung
(oder der Injektion). Bei einem abgeschlossenen Durchgang bezeichnet dieser
Begriff die Zeit von der Injektion (oder vom Beginn der Datenbestimmung) bis
zum Ende des Durchgangs (oder bis zum Abschluss der Datenbestimmung).
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E

Einlass:

Die Begriffe Einlass und Injektionseinlass werden in diesem Handbuch
synonym verwendet.

F

Flaschchen:

4-ml-Glasflaschchen, die in der Injektorhalterung positioniert und fiir Losungs-
mittel oder Abfalllésungen verwendet werden. Siehe auch Gefaf.

Fraktionierung

Siehe Nadelfraktionierung.

G
Gefafd:

Die 2-ml oder 100-pl-Flaschchen fiir Probeldosungen. Siehe auch Flischchen.

I

Injektion:

Die Injektorbewegung, mit der die Probe an den Einlass oder die Siule des
Gaschromatographen abgegeben wird.

Injektionseinlass:

Siehe Einlass.

K

Kaltaufgabe:

Eine Injektionstechnik, mit der die Probe vollstindig und ohne Verdunstung an
die Saule abgegeben wird.
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Kapillarsiule:

Kapillarsdulen mit niedriger Auflésung haben einen Innendurchmesser von 0,4
mm bis 0,75 mm. Kapillarsdulen mit hoher Auflosung haben einen Innen-
durchmesser von 0,1 mm bis 0,4 mm.

Konfiguration:

Die spezielle Anordnung der Module des automatischen Fliissigprobengebers,
des Gaschromatographen und der Datenverarbeitungseinheiten als System.

N

Nadelfraktionierung:

Das Verdampfen von Probelosung in der Spritzennadel wiahrend der Injektion.
Dabei wird die Probelésung aus der Nadel in den Einlass abgegeben; die
Komponenten mit niedrigem Siedepunkt verdampfen zuerst. Siehe
Schnellinjektion.

Nanoliterinjektion:

Eine Funktion von Agilent-Injektoren, die ein Injektionsvolumen von 2% des
Spritzenvolumens ermoglicht (10%, 20%, 30%, 40% und 50% des Spritzenvolumens
sind bei bestimmten Modellen ebenfalls moglich).

P

Parameter:

Ein Steuerwert oder Referenzpunkt, der zum Definieren einer Aktivitit
verwendet wird. Ein Parameter kann auch optional sein.

Peakflichendiskriminierung:

Beschreibt ein Chromatogramm mit nicht reproduzierbaren Peakflichen.

Probe:

Eine Fliissigkeit, ein Gas, ein Feststoff oder ein heterogener Stoff, der
repriasentativ fiir das gesamte untersuchte Material ist.
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Probenverschleppung:
Spuren einer vorherigen Probe, die im Chromatogramm angezeigt werden.

Nach einer Injektion verbleibt in der Nadel zwischen Kolben und Zylinder eine
bestimmte Menge der Probe, die 0,6 bis 1 jl betragen kann. In der Laborpraxis
ist es iiblich, die Spritze mit einem Losungsmittel und/oder der nachsten Probe-
l6sung zu spiilen, so dass die vorherige Probelosung verdiinnt und ausgespiilt
werden kann.

In den ersten zwei Chromatogrammen weiter unten ist eine Probenver-
schleppung dargestellt, die auftritt, wenn 1 jul Methanollosung injiziert wird,
nachdem 1 pl eines gelosten Stoffes in Methanol aufgeldst wurde. Die Peaks im
zweiten Chromatogramm stammen von dem gelosten Stoff, der von der ersten
Injektion in der Spritze verblieben ist.

Im dritten Chromatogramm ist dargestellt, wie sich vier Spiillungen mit Losungs-
mittel auf die Probenverschleppung durch die Spritze auswirken. Die
Verschleppungs-Peaks sind nicht mehr vorhanden.
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Probe 1: 20 mg/ml von
in Methanol gelostem Stoff

pLE! )
Probe 2a: Methanol-
Nulldurchgang ohne Spiilung

Verschleppungs-Peaks

r
Probe 2b: Methanol-
Nulldurchgang nach 4 Spiilungen

p

Probenverschleppung

R

Retentionszeit:

Der Zeitraum von der Injektion bis zum Bestimmen einer Komponente in einem
Peakmaximum.
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S

Schnellinjektion:

Eine patentierte Methode zur Einfiihrung einer Probe in einen beheizten Einlass
ohne Beeintrachtigung durch Nadelfraktionierung.

Wenn Sie den automatischen Fliissigprobengeber zum ersten Mal verwenden,
werden moglicherweise Anderungen in den Ergebnischromatogrammen
angezeigt. Der Grofteil der Anderungen ist auf die verringerte Verdunstungs-
menge durch die Nadel wihrend der Injektion zuriickzufiihren.

¢ Die Peakflichen der Chromatogramme werden moglicherweise kleiner
dargestellt. Durch die automatische Schnellinjektion wird das gewiinschte
Parametervolumen der Probe festgelegt.
Ohne eine Schnellinjektion kann Probel6sung aus der Nadel in den Einlass
gelangen. Diese zusiitzliche Probenmenge kann bis zu 1 jl betragen.

¢ In den Peakflichen der Chromatogramme sind die Unterschiede zwischen
den Komponenten mit niedrigem und hohem Siedepunkt moglicherweise
nicht so deutlich dargestellt.

Ohne eine Schnellinjektion enthilt die eingefithrte Probe mehr Komponenten
mit niedrigem Siedepunkt als mit hohem Siedepunkt, da eine fraktionierte
Destillation in der Nadel auftritt. Aus diesem Grund gelangt nicht nur Probe-
l6sung aus der Nadel in den Einlass, sondern auch zuerst hauptsachlich die
Komponenten mit niedrigem Siedepunkt. Diese Beeintrichtigung wird als
Nadelfraktionierung oder -diskriminierung bezeichnet.

In den folgenden Chromatogrammen wird eine manuelle Injektion mit einer
automatischen Schnellinjektion durch den automatischen Fliissigprobengeber
fiir eine 1-pl-Probe von Cy( bis C4 in Hexan verglichen.
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Automatische Injektion

34
o g | Cig Cop €95 C30 C36 ‘ C40

Manuelle Injektion
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Automatische und manuelle Injektion

Fiir weitere Informationen zu den Funktionen des automatischen Fliissigproben-
gebers konnen Sie folgende technischen Informationen bei Ihrem zustiandigen
Agilent-Vertriebsbeauftragten bestellen:

Veroffentlichung Nr. 43-5953-1843: Snyder, W. Dale. Fast Injection with the
7673A Automatic Injector: Chemical Performance, Technical Paper 108, Juni
1985.

Veroffentlichung Nr. 43-5953-1878: Snyder, W. Dale. Performance
Advantages of the 7673A Automatic Injector Over Manual Injection,
Technical Paper 109, August 1985.
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Veroffentlichung Nr. 43-56953-1879: Kolloff, R. H. C. Toney, and J. Butler.
Automated On-Column Injection with Agilent 7673A Automatic Injector and
19245A On-Column Capillary Inlet-Accuracy and Precision, Technical Paper
110, August 1985.

Sequenz:

Anweisungen, mit denen definiert wird, wie eine Gerateeinheit, wie z. B. der
Gaschromatograph, mehrere automatische Durchginge nacheinander
durchfiihren soll. Zu diesen Anweisungen gehoren normalerweise die Parameter
fiir den automatischen Fliissigprobengeber, die Equilibrierzeit der Instrumente,
der Methodenname und eine Informationstabelle zu den Proben. Sequenzen
konnen auch rekursiv ausgefiihrt werden, d. h. eine Sequenz kann eine weitere
Sequenz beinhalten.

Split-Injektion:

Eine Injektionstechnik, bei der der Einlass des Gaschromatographen nur einen
Teil der Probe in die Saule leitet. Die iibrige Probelésung wird ausgespiilt. Mit
dieser Technik kann die geringe Kapazitit von Kapillarsdulen mit hoher
Auflosung kompensiert werden.

Splitless-Injektion:

Eine Injektionstechnik, bei der die gesamte Probe in die Saule geleitet wird,
nachdem die Verdampfung im Einlass abgeschlossen ist.
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Standalone:

Eine Steuermethode fiir bestimmte Agilent-Injektoren, bei der die Elektronik
des Injektors fiir die Definition der Operationsparameter und die Bedienung des
automatischen Fliissigprobengebers verwendet wird.

T

Tailing:

Ein verzerrter Peak im Chromatogramm, der normalerweise auf aktive Stoffe in
der Saule oder dem Chromatographensystem zuriickzufiihren ist.

\Y%

Variabilitéit:

Beschreibt nicht reproduzierbare Retentionszeiten und Peakflichen im
Chromatogramm.

Verunreinigungs-Peaks:

Kleine Peaks, die nicht aus der Probe stammen. Normalerweise bedeutet das
Auftreten solcher Peaks, dass Verunreinigungen vorhanden sind.

Viskositit:

Ein Flussmerkmal einer Fliissigkeit, durch das die Reproduzierbarkeit des
Injektionsvolumens beeintrachtigt werden kann.
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Wechselwirkung:

Die Anziehung oder Abstofdung von zwei chemischen Stoffen in einer speziellen
chemischen Umgebung. Einige Probenelemente weisen z. B. eine Wechsel-
wirkung mit einem Glasseinlasseinsatz auf, wenn dieser nicht inaktiviert ist.

Z

Zuriickkehren in die Ausgangsposition:

Das Zuriickkehren des Injektorturms, der Spritzenfithrung, des Spritzenkolbens,
der Probengefifshalterung oder des Probentellerarms in die jeweilige
Ausgangsposition.

48



	1 Probengefäße und -fläschchen
	Probengefäße füllen
	Probengefäße verschließen
	Lösungsmittel- und Abfallfläschchen vorbereiten
	Fläschchen auswählen
	Fläschchen füllen und positionieren

	Anzahl der verarbeiteten Probengefäße
	Maximale Anzahl von Probengefäßen berechnen
	Gleichungen S und W verwenden


	2 Spritzen und Nadeln
	Spritzen auswählen
	Spritzennadeln austauschen

	3 Fehlerbehebung
	Chromatographische Symptome

	4 Besondere Hinweise
	Probenverschleppung vermeiden
	Probenverschleppung mit Hilfe des Injektors vermeiden
	Anzahl und Art der Spülungen

	Hinweise zu Gepacktsäuleneinlassen mit 530-µm-Säulen

	Glossar

