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Tipps und Tricks

Regelmässiges Monitoring der Säulen-Performance
Auch Säulen, die bereits in Gebrauch sind, sollten regelmäs-
sig­ überwacht­ werden.­ Es­ empfiehlt­ sich,­ diese­ Tests­ mit­
Checkstandards unter Applikationsbedingungen durchzufüh-
ren, denn abhängig von der Art der Analyse und den damit 
verbundenen Analysenbedingungen sowie dem instrumen-
tellen Aufbau kann die Leistung unterschiedlich ausfallen. 
Wird eine nachlassende Leistung festgestellt, sind die Anfor-
derungen der Applikation entscheidend dafür, ob sie weiter-
verwendet werden kann. Im Folgenden wird die Bestimmung 
der Säulenleistung anhand von fünf Leistungsindikatoren be-
schrieben. Zudem erfahren Sie, wie Sie einem Rückgang der 
Leistung vorbeugen bzw. ihn beheben können.

Auch Säulen, die bereits in 
Gebrauch sind, sollten regel-
mässig getestet werden.

Ionenchromatographie

Säulen-Performance kontrollieren und erhalten
Eine der Grundvoraussetzungen für zuverlässige chromatogra-
phische Analysen ist eine leistungsfähige Trennsäule. Benut-
zer der IC sollten die Leistung ihrer Säule regelmässig kontrol-
lieren. Zeichnet sich ein Nachlassen der Leistung ab, können 
dadurch rechtzeitig Schritte unternommen werden, um die 
einwandfreie Funktion der Säule wiederherzustellen bzw. 
aufrechtzuerhalten. Erfahren Sie hier, wie Sie die Säulenleis-
tung bewerten können, welche Parameter Sie dazu überwa-
chen sollten und mit welchen Massnahmen Sie eine gute Säu-
len-Performance sicherstellen können.

Inbetriebnehmen einer neuen Säule
Wenn Sie eine Säule zum allerersten Mal verwenden, emp-
fiehlt­es­sich,­ihre­Ausgangsleistung­zu­überprüfen.­Das­Ana-
lysenzertifikat­ (kurz­ CoA­ für­Certificate	 of	 Analysis), das Sie 
beim Kauf jeder Metrohm Säule erhalten, dient als Referenz 
dafür. Nehmen Sie ein Chromatogramm auf und verwenden 
Sie dabei die im CoA angegebenen Analysenbedingungen, 
u. a. Flussrate, Temperatur, Eluent und Analytkonzentration. 
Die Säulen-Performance kann dann durch Vergleich einiger Er-
gebnisparameter mit den im CoA aufgeführten Werten, z. B. 
Retentionszeit,­ Trennstufenzahl,­ Asymmetrie,­ Auflösung­ so-
wie­Peakhöhe­und­-fläche,­evaluiert­werden.
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Gegendruck
Überwachen Sie den Gegendruck, indem Sie zunächst bei In-
betriebnahme Ihrer neuen Säule den Gegendruck unter den 
Analysenbedingungen Ihrer Applikation als Referenzwert 
(«Common Variable» in MagIC Net) speichern. Verwenden Sie 
dann­die­benutzerdefinierten­Resultate,­um­die­Differenz­zwi-
schen dem anfänglichem Gegendruck und dem der aktuellen 
Bestimmung zu überwachen.

Ist ein Anstieg des Gegendrucks gegenüber seinem Anfangs-
wert erkennbar, weist das auf abgelagerte Partikel in der 
Vor- oder Trennsäule hin. Beträgt dieser Ansteig mehr als 
1 MPa, muss gehandelt werden. Dazu sollte man zunächst 
überprüfen, welche der Säulen betroffen ist. Ist die Vorsäule 
verschmutzt, sollte sie ersetzt werden. Ist die Trennsäule be-
troffen, spülen Sie sie zunächst für einige Stunden in entge-
gengesetzter Flussrichtung. Hilft das nicht, muss auch hier ein 
Austausch der Säule in Betracht gezogen werden. Dieser wird 
unerlässlich, wenn der maximale für die Säule erlaubte Gegen-
druck erreicht ist.

Retentionszeit
Um die Veränderung der Retentionszeit zu verfolgen, wird die 
Retentionszeit des letzten Peaks im Chromatogramm über-
wacht. Sulfat eignet sich hierfür beispielsweise, da es meist 
ganz zum Schluss eluiert. Auch hier arbeiten Sie mit einer 
Common Variable, um den Anfangswert zu speichern.

Instabile Retentionszeiten können durch Kohlenstoffdioxid aus 
der Luft oder Luftblasen im Eluenten verursacht werden. Diese 
Probleme lassen sich einfach beheben (siehe Tabelle 1, S. 31). 
Zudem könnte die Säule an Kapazität verloren haben. Der Ka-
pazitätsverlust der Säule kann durch hochvalente Ionen verur-
sacht werden. Die Säule sollte dann gemäss dem Säulenmerk-
blatt regeneriert werden, um mögliche Verschmutzungen zu 
entfernen. Wird dadurch keine Verbesserung erzielt, muss je 
nach den Anforderungen der Applikation ein Austausch der 
Säule erwogen werden. Dies gilt insbesondere bei fortschrei-
tendem Kapazitätsverlust.

Auflösung
Überwachen­ Sie­ die­ chromatographische­ Auflösung,­ indem­
Sie­Messungen­eines­vordefinierten­Checkstandards­einem­In-
itialreferenzwert­gegenüberstellen.­Ist­die­Auflösung­R­>­1.5,­
ist die Basislinientrennung gegeben (siehe Abbildung unten). 
Bei hohen Matrices und dadurch verbreiterten Peaks muss die 
Auflösung­ sogar­ noch­höher­ sein,­ damit­ die­ Basislinientren-
nung gewährleistet ist. 

Stellen­ Sie­ zunächst­ sicher,­ dass­ der­ Verlust­ der­ Auflösung­
seine Ursache nicht im Eluenten oder im IC-System hat. Ist 
das ausgeschlossen, kann die adsorptive Wirkung von Ver-
unreinigungen in der Vor- oder Trennsäule verantwortlich für 
den­Auflösungsverlust­sein.­Eine­verunreinigte­Vorsäule­sollte­
ausgetauscht werden. Liegt die Ursache des Problems in der 
Trennsäule, sollte diese gemäss dem Säulenmerkblatt regene-
riert werden, um sie von möglichen organischen oder anorga-
nischen Verschmutzungen zu befreien. Bei fortschreitendem 
Auflösungsverlust­ist­ein­Austausch­unvermeidbar.

R = 0.5 R = 1

R = 1.5

Basislinientrennung 
bei R = 1.5
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Trennstufen
Speichern Sie die anfängliche Trennstufenzahl in MagIC Net 
als Common Variable ab. Üblicherweise wird der zuletzt elu-
ierende Peak verwendet, im Anionenchromatogramm eignet 
sich­z.­B.­Sulfat.­Verwenden­Sie­die­benutzerdefinierten­Resul-
tate, um die Entwicklung der Trennstufenzahl zu verfolgen.

Die Abnahme der Trennstufenzahl kann auf Totvolumen im 
IC-System hinweisen (s. Tabelle 1). Eine geringe Trennstu-
fenzahl kann auch dann beobachtet werden, wenn die Säu-
le z. B. durch eine hohe Salzkonzentration in der Probenma-
trix überladen wurde. Wenn die Trennstufenzahl um über 
20 % abnimmt, weist das darauf hin, dass die Säulenleistung 
nachlässt. Je nach den Anforderungen der Applikation kann 
Handlungsbedarf bestehen. Ist die Vorsäule der Grund für die 
abnehmende Leistung, sollte sie ersetzt werden. Liegt das Pro-
blem­in­der­Trennsäule,­empfiehlt­sich­eine­Säulenregenerati-
on gemäss dem Säulenmerkblatt, um eventuelle organische 
oder anorganische Verunreinigungen zu eliminieren. Hilft das 
nicht, muss über einen Austausch der Säule nachgedacht wer-
den, insbesondere wenn ein Trend hin zu niedrigeren Trenn-
stufenzahlen beobachtet wird.

Asymmetrie
Bestimmen Sie die anfängliche Asymmetrie ihrer Analyten 
durch­ Messung­ eines­ vordefinierten­ Checkstandards­ unter­
den Analysenbedingungen Ihrer Applikation. Speichern sie ihn 
als­Common­Variable.­Verwenden­Sie­dann­die­benutzerdefi-
nierten Resultate, um die Entwicklung der Asymmetrie im Ver-
lauf der Zeit zu beobachten. Die maximalen akzeptablen Wer-
te für die Asymmetrie unterscheiden sich je nach Analyt. Zum 
Beispiel weisen Calcium- und Magnesium-Peaks initial bereits 
verhältnismässig hohe Asymmetriewerte auf.

Asymmetrie­ist­definiert­als­der­Abstand­von­der­Mittellinie­des­
Peaks zur absteigenden Peakseite (B in der Abbildung) geteilt 
durch den Abstand von der Mittellinie des Peaks zur aufstei-
genden Peakseite (A in der Abbildung), wobei beide Abstände 
bei 10 % der Peakhöhe gemessen werden.

A
S
­>­1­bedeutet­Tailing­und­A

S
 < 1 bedeutet Fronting. Die beste 

Chromatographie wird mit Peak-Asymmetrien möglichst nahe 
bei 1 erreicht. Allgemein lässt sich sagen, dass die Säulenleis-
tung nachlässt, wenn die Asymmetrie A

S
­ >­2­oder­A

S
 < 0.5 

ist. Je nach Anforderungen der Applikation müssen in diesem 
Fall Massnahmen getroffen werden, um die Symmetrie zu ver-
bessern und dadurch eine bessere Integration zu ermöglichen. 
Der Grund für hohe Asymmetriewerte kann im Ionenchro-
matographen liegen – z. B. aufgrund von Totvolumen. Ist das 
nicht­der­Fall,­gilt­es­herauszufinden,­ob­die­Asymmetrie­durch­
Probleme mit der Vorsäule oder mit der Trennsäule verursacht 
wird. Verursacht die Vorsäule die Asymmetrie, so sollte sie 
ausgetauscht werden. Ist es die Trennsäule, so sollte sie zu-
nächst gemäss dem Säulenmerkblatt regeneriert werden, um 
mögliche organische oder anorganische Verschmutzungen zu 
entfernen. Hilft das nicht, muss ein Austausch der Säule in 
Betracht gezogen werden. Ist ein Trend hin zu höheren Asym-
metriewerten zu beobachten, wird ein Austausch unerlässlich.

A B

10 % der Peakhöhe

Ausgezeichnet Akzeptabel Inakzeptabel Sehr schlecht

A
S
 = 1.0 – 1.05 A

S
 = 1.2 A

S
 = 2 A

S
 = 4
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