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Oberflachenveredlung von ProbengefaBen aus Glas
Vermeidung von Adsorption fiir eine gute Analyse

(S — Chromatographie Service GmbH

Fliissigkeiten und Gase haben die Ten-
denz, sich an festen Oberflachen anzu-
reichern. Diese Eigenschaften werden
zwar bei manchen chromatographischen
Verfahren zur Trennung genutzt, in vie-
len anderen Fallen sind Adsorptions-
effekte allerdings unerwiinscht.

Adsorption kann die Qualitat eines Chro-
matogramms  verschlechtern.  Die
Peakform und Peakbreite kann veran-
dert und somit die Trennleistung des
chromatographischen Systems herab-
gesetzt werden. Noch unangenehmer ist
es, wenn ein Teil der Probe tatsachlich
~kleben“ bleibt. Dadurch kommt es zu
einer mangelhaften Reproduzierbarkeit,
zu gravierenden Fehlern bei der Quanti-
fizierung und im schlimmsten Fall wer-
den Analyten vollstandig ,verschluckt*
und sind im Chromatogramm nicht mehr
auffindbar.

Adsorption kann Gberall dort auftreten,
wo die Probe mit einer festen Oberflache
in Berlihrung kommt. Dies gilt besonders
fiir Glasoberflachen. Polare Gruppen der
Analyten konnen mit freien OH-Gruppen
an der Glasoberflache in Wechselwir-
kung treten, wenn diese nicht durch spe-
zielle Verfahren desaktiviert ist.

Abhilfe

Zur Vermeidung von Adsorptionseffek-
ten existieren unterschiedliche Arten der
Silanisierung und Silikonisierung fiir un-
terschiedliche Anwendungen. Solche
Veredlungsverfahren — zum Beispiel
silanisierte Liner — sind im Injektionssys-
tem von Gaschromatographen schon
seit langem unverzichtbar und halten
nun auch Einzug in die Arbeitsbereiche
Probenvorbereitung und -lagerung.
Durch die so erzielte ,Versiegelung” der
Glasoberflaiche wird die Adsorption
selbst empfindlicher Substanzklassen
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Abb. 1: Adsorptionsverhalten der Probe in

unbehandelten (oben) und mit
INNO-Sil® desaktivierten (unten)
Probengefden

wie beispielsweise von Pestiziden, Ami-
nen, Phenolen, Steroiden, Proteinen und
weiteren stark reduziert oder sogar ganz
verhindert.

Auch die Denaturierung von Proteinen an
der Glasoberflache kann durch diese
Verfahren vermieden werden. Schliel3-
lich wird auch die Benetzung der Ober-
flache erschwert und so eine vollstandi-
gere Entleerung behandelter Proben-
gefdle erzielt. So leisten diese Verfah-
ren einen wichtigen Beitrag zu prazisen,
zuverlassigen und reproduzierbaren
Analysenergebnissen.

Desaktivierungsverfahren

Silanisierung

Glasoberflachen von Linern und Glas-
wolle fiir die GC sind im Neuzustand
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Abb. 2: Silanisierung von Glas
grundsatzlich mit einem Standardver-
fahren desaktiviert. Diese Desaktivie-
rung (Silanisierung) ist fiir viele Anwen-
dungen ausreichend.

In einigen Fallen, z. B. in der Pestizid-
Analytik, werden aber héhere Anspriiche
gestellt. Fiir die optimale Desaktivierung
gibt es fiir die verschiedenen Methoden
unterschiedliche Mdglichkeiten:
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1. Standardsilanisierung, unpolar (Sil)

Dieser Hochtemperatur-Silanisierungs-
prozess erzeugt chemisch und ther-
misch stabile, unpolare Oberflachen, bei
denen die meisten freien OH-Gruppen
abgedeckt werden.

2. Phenyl-Methyl-Silanisierung,
mittelpolar (PM-Sil)

Analog dem Sil-Verfahren, jedoch mit
mittelpolarer Auspragung.

3. Hochwertige Silanisierung fiir
hochste Anspriiche an Inaktivitat
(INNO-Sil®)

Ein neues, bei CS entwickeltes Desakti-
vierungsverfahren fiir hoch-inerte Glas-
oberflachen, verhindert Adsorption auch
bei empfindlichen Substanzen wie bei-
spielsweise Pestiziden, Aminen, Steroi-
den und Phenolen.

Sil-, PM-Sil- und INNO-Sil®- Desaktivie-
rungen konnen fiir alle Glasoberflachen
angewandt werden. CS bietet alle Ver-
fahren fiir GC-Liner, Glaswolle, Glasfla-
schen und Glasoberflachen im Allgemei-
nenan.
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Silikonisierung

Die (Einbrenn-)Silikonisierung schafft
eine haltbare und inerte Silikon-Schutz-
schicht auf der Oberflache eines Glases.
Dies schiitzt den Inhalt einer silikonisier-
ten Flasche wirksam vor Veranderungen,
die einerseits durch Adsorption von
Inhaltsstoffen am Glas, andererseits
durch Abgabe von Glasbestandteilen
(basische Stoffe, Metallionen) an den
Flascheninhalt auftreten kdnnen.

Weiterhin erschwert die Silikonschicht
die Benetzung des Glases durch Fliissig-
keiten und Feststoffe und erleichtert so
die vollstandige Entleerung der Flasche.
Entsprechend sind silikonisierte Fla-
schen schon lange beispielsweise als
Verpackung fiir fllissige Arzneimittel
unverzichtbar.

Dieses Verfahren wurde in Anlehnung an
die im Jahr 1983 von Dow Corning Corp.,
Midland, USA, verdffentlichte Applika-
tionsschrift ,Siliconization with Dow
Corning Medical Materials” entwickelt.
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Abb. 4: Silikonisierung von Glas

Abb. 3: Silanisierungen koénnen fiir alle Glasoberflachen angewandt werden. CS bietet alle
Verfahren fiir GC-Liner, Glaswolle, Glasflaschen und Glasoberfldchen im Allgemeinen an.
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Saure Oberflichenbehandlung -
HCl-Behandlung

Glasoberflachen sind amphoter, das

heiBt, dass Silanolgruppen an der Ober-

flache sowohl protoniert als auch depro-

toniert vorliegen kénnen, wobei der

Alkaligehalt des betreffenden Glases

eine wichtige Rolle spielt. Abhdngig von

ihren pKs-Werten kénnen verschiedene Hel
Analyten unterschiedlich stark an sol-

chen geladenen Glasoberflachen adsor-

biert werden.

HECl

HC1

Spuren Dbasischer Substanzen und
Metallionen kénnen vom Glas in die
Probe abgegeben werden und diese
dadurch verunreinigen. Durch Saure-
behandlung des Glases kann die Anzahl
basischer Gruppen auf der Glasoberfla-
che erheblich reduziert werden, was ins-
besondere fiir die chromatographische
Spurenanalytik saurer Analyten vorteil-
haft ist.

So wird auch der Eintrag von Metallionen
in die Chromatographiesaule und deren
Einfluss auf Analysen bei der lonenchro-
matographie vermieden oder verringert.

Ein weiterer Vorteil einer der Analyse
vorgeschalteten Sdurebehandlung der
Flaschen ist, dass die Menge saurelds-
licher basischer Substanzen und Metall-
ionen an der Glasoberflache deutlich
verringert wird. So werden Verfalschun-
gen der Probenzusammensetzung bei-
spielsweise bei der Metall-Spurenana- Abb. 5: HCl-Behandlung von Glas
lyse per Atomabsorptionsspektroskopie

(AAS) oder Massenspektrometrie mit in-

duktiv gekoppeltem Plasma (ICP-MS)

minimiert.
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