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Der Feind peristaltischer Pumpen sind Gasblasen. Welchen Einfluss
gelostes und ungelostes Gas auf die Leistung dieser Pumpen hat und
damit auf HPLC, GPC & Co. und was sich dagegen unternehmen lasst,

erfahren Sie in diesem Beitrag

sigkeitsdosierung - peristaltische Pumpen sind
aus dem Labor nicht wegzudenken. Allgemein
bekannt ist, dass geldste Gase die Leistung von Peristal-
tikpumpen beeintrachtigen konnen. Eine gangige Lo-
sung fiir dieses Problem bei HPLC-Systemen ist der Ein-
satz eines Vakuumentgasers an der Einlassseite der
Pumpe. Ein Vakuumentgaser ist im Grunde eine Kam-
mer, die unter Vakuumdruck gehalten wird und einen
gasdurchlassigen Schlauch enthilt, der das Losungs-
mittel zur Pumpe fihrt. Mit dieser Technologie wird je-
des im Losungsmittel geloste Gas in der Vakuumkam-
mer abgesaugt, bevor es die Pumpe erreichen kann.
Vakuumentgaser haben sich bei der Entfernung von
gelostem Gas als sehr effizient erwiesen, jedoch nicht,
wenn ungeloste Gasblasen durch die Schlduche trans-
portiert werden.
In diesem Szenario passieren ungeldste Gasblasen die
Entgasungsvorrichtung weitgehend unbeeinflusst vom
Vakuum und gelangen ungliicklicherweise in die HPLC-

O b HPLC, GPC/SEC, Stromungschemie oder Fliis-
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Pumpe, was zu Unzuverldssigkeit und den daraus resul-
tierenden Fehlern in den Analyseergebnissen fithrt. Dies
fiihrte zu der Frage, wie sich geldstes Gas auf die Leis-
tung von peristaltischen Pumpen auswirken kann.

In dieser Studie wurde zundchst untersucht, ob sich
gelostes Gas auch auf peristaltische Pumpen auswirkt
und die Ursache fiir Ungleichheiten in der Leistung von
Doppelkartuschensystemen [1] sein kénnte. In weiteren
Untersuchungen wurde die Auswirkung von ungelosten
Gasblasen auf die Pumpenleistung gezeigt und ein neu-
artiges Gerit zur Uberwachung der Losemittelleitung
vorgestellt, das eine einfache Moglichkeit zur Beseiti-
gung der aus diesem Effekt resultierenden Probleme
bietet.

| Pumpenkanile vergleichen

In dieser Studie zum Einsatz kam eine Doppelkartu-
schen-Peristaltikpumpe (ISMATEC, Deutschland), die
mit zwei neuen Tygon-Schlduchen mit einem nomina-
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mente wurde deionisiertes Wasser als Testfliissigkeit
verwendet.

Nach der Konditionierung der Peristaltikpumpe bei
einer nominalen Flussrate von 1ml/min fiir einige Mi-
nuten wurde ein Rampenexperiment gestartet mit in-
krementellen Erhthungen in Schritten von 0,5 ml/min
von 0,5 ml/min bis 5,0 ml/min nominaler Flussrate. Bei
jedem Schritt wurden Daten fiir etwa 120 Sekunden er-
fasst. Zwischen den einzelnen Schritten wurde die
Durchflussrate auf Null gesetzt, um fiir das gesamte
Rampenexperiment die gleichen Bedingungen zu ge-
wahrleisten.

Mit diesem Experimenten sollten die unterschiedli-
chen Auswirkungen von geldsten Gasen und ungeldsten
Gasblasen im Zusammenhang mit der peristaltischen
Zweikanal-Forderung einer Fliissigkeit in ein Durch-
fluss-Chemiesystem oder dhnliche Anwendungen un-
tersucht werden.

Das erstes Experiment untersuchte den vergleichen-
den Durchfluss aus den beiden Kanélen der Schlauch-
pumpe bei verschiedenen Durchflussraten (s. Abb. 2).

Die Ergebnisse zeigen, dass die beiden peristaltischen
Pumpenkanale, von denen man annahm, sie seien iden-
tisch, da sie von einer gemeinsamen Welle angetrieben
werden und mit genau der gleichen Schlauchlange aus-
gestattet sind, recht unterschiedlich arbeiteten. Wobei
der Unterschied im tatsachlichen Durchfluss zwischen
den beiden Kanélen deutlich zunahm.
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Mehr Informationen

| Problem: Geldste Gase
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Im zweiten Experiment wurden die Auswirkungen des
Anschlusses eines Zweikanal-Vakuumentgasers von De-
gasi (Biotech AB, Schweden) an die Einlassleitungen
zwischen dem Losungsmittelreservoir und der Pumpe
untersucht. Diese Anordnung wird in der Fliissigkeits-
chromatographie hdufig verwendet, um geldste Gase zu
entfernen.

rund um das Thema
finden Sie auch auf www.
laborpraxis.de, Stichwort
Fliissigkeitsdosierung

len Innendurchmesser von 0,76 mm ausgestattet war,
um Durchflussraten zwischen 0,1 und 5mL/min zu er-
zielen. Die Durchflussrate wurde mit zwei Fliissigchro-
matographie-Durchflussmessern (Testa Analytical,
Deutschland) gemessen, um Echtzeit-Durchflussraten
von 0,01 bis 5mL/min prazise zu messen. Fiir die Experi-

Wie in Abbildung 3 deutlich zu sehen ist, sind die
gemessenen Durchflussergebnisse jetzt fiir beide Kana-
le sehr dhnlich, ein vollig anderes Ergebnis als bei Ver-
such1.

Dies zeigt, wie wertvoll der Einsatz eines Entgasers in
Verbindung mit einer Peristaltikpumpe ist, die einem
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Wenn Uberwachung schiitzt

Esist allgemein anerkannt, dass Schlauchpumpen mit mehreren Kandlen fiir viele Anwendungen von
grofdem Wert sind. Der Betrieb von Schlauchpumpen in der Flissigkeitschromatographie, Stromungs-
chemie und Dosierung kann leicht durch geldste Gase beeintrachtigt werden. Die Verwendung eines
Vakuumentgasers hat sich als duf3erst wirksam erwiesen, um dieses Problem zu beheben. In der vor-
liegenden Arbeit wurde gezeigt, dass das Erkennen von ungeldsten Gasblasen, die von Vakuument-
gasern nicht entfernt werden, fir den sicheren und storungsfreien Betrieb eines Flissigkeitspumpen-
systems entscheidend ist. Der Solvent Line Monitor ist ein wertvolles neues Uberwachungsgerit, das
ein HPLG, Durchflusschemie- oder Flissigkeitsdosiersystem vor den vielen Problemen schiitzt, die
durch ungeldste Gasblasen verursacht werden. Um zuverldssige und optimierte Ergebnisse zu erhal-
ten, wird die Verwendung eines nicht-invasiven Durchflussmessers empfohlen, um die effektive
Durchflussrate jedes Kanals von Zweikanalpumpen in Echtzeit genau zu messen und den Durchfluss
von Einzelpumpenkanalen kontinuierlich zu Gberwachen
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Flissigkeitschromatographen oder einem Durchfluss-
system Losungsmittel zufiihrt. Zweifellos hat der Entga-
ser seine Aufgabe erfiillt, indem er geldste Gase entfernt
und damit die Gesamtleistung der Schlauchpumpe ver-
bessert hat.

| Problem: Ungeloste Gasblasen

In einem dritten Experiment wurde die Auswirkung
einer ungelosten Gasblase auf die Durchflussrate von
Fliissigkeiten untersucht, die von einer peristaltischen
Pumpe gefordert werden. Um die Wirkung von ungelds-
tem Gas zu demonstrieren, wurde eine kleine Gasblase
in die Einlassleitung eines der Kanale der Peristaltik-
pumpe eingefiihrt und dabei die Durchflussrate (s. Abb. 4
unten) tiberwacht.

Die Daten zeigen, dass die ungeldsten Gasblasen den
Vakuumentgaser ungestort passierten. Dies fithrte zu
einer Kavitation der Schlauchpumpe, die auf dem an-
geschlossenen Durchflussmesser als Perioden mit sehr
hoher Durchflussrate angezeigt wird.

Der Grund fiir diesen Effekt ist, dass eine ungeloste
Gasblase in der Pumpe komprimiert wird und sich nach
dem Austritt aus dem angetriebenen Teil des Schlauchs
ausdehnt, wodurch die Fliissigkeit beschleunigt wird
und eine Periode mit hoher Durchflussrate entsteht.

Abbildung 3 zeigt, dass peristaltische Pumpen (selbst
bei Verwendung von Entgasern) anfillig fiir ungeldste
Gasblasen sind, die bei jedem angeschlossenen Fliissig-
keitssystem zu falschen Ergebnissen fiihren, ohne dass
es einen Hinweis auf ein Problem mit dem Pumpensys-
tem gibt.

| Problem: Trockenlaufen

Das vierte und letzte Experiment diente dazu, das Ver-
halten einer Schlauchpumpe zu untersuchen, wenn das
Losungsmittel im Kolben des Zufiihrungsreservoirs tro-
cken lauft. Dies wurde simuliert, indem der Einlass-
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schlauch voriibergehend aus dem Kolben gezogen wur-
de, wahrend die Schlauchpumpe lief, und der Durchfluss
Uiberwacht wurde. Die Ergebnisse dieses Versuchs sind
in Abbildung 5 dargestellt.

Wie zu erwarten war, sank die gemessene Durchfluss-
menge schnell auf Null. Die gezeigten Spitzen des
scheinbaren Durchflusses sind aufkleine Tropfchen von
Restlosungsmittel zuriickzufithren, die durch das Sys-
tem gepumpt werden.

| Losung: Solvent Line Monitor

Die Experimente 3 und 4 zeigen, dass selbst ein Vakuum-
entgaser machtlos ist, wenn sich in den von der Peristal-
tikpumpe kommenden Losungsmittelzufuhrleitungen
ungeldste Gasblasen befinden. Um das Problem der un-
gelosten Gasblasen in der Losungsmittelzufuhr zu Flis-
sigchromatographie- und Flow-Chemie-Systemen zu
16sen, hat Testa Analytical den Solvent Line Monitor ent-
wickelt (s. Abb. 6 unten). Der Solvent Line Monitor ist ein
Gerdt, mit dem sich ungeloste Gasblasen in einem
durchsichtigen Schlauchstiick in Echtzeit erkennen las-
sen. Das kleine, eigenstandige System erkennt in Echt-
zeit ungeldste Gasblasen in Losungsmittelflussleitun-
gen. Es wurde entwickelt, um Labore vor dem oben be-
schriebenen Problem der ungelosten Gasblasen in Ihrer
gepumpten Fliissigkeitszufuhr oder dem Auslaufen von
Losungsmittel in kritischen Anwendungen zu schiitzen.
Durch die Losung dieser Probleme verhindert der Sol-
vent Line Monitor fehlerhafte Analyseergebnisse, Sys-
temausfallzeiten oder sogar eine umfangreiche Wartung
der Gerdte. Der Solvent Line Monitor ist so eingerichtet,
dass er automatisch die Abschaltung einer Pumpe oder
eines Schaltventils ausldst, wenn eine Losungsmittel-
leitung leer wird oder zu viele Mikroblasen enthalt. Da-
mit stellt er eine wertvolle neue Sicherheitseinrichtung
dar, die fir jede Art von Pumpe (Peristaltik-, Spritzen-
oder Membranpumpe) eingesetzt werden kann, die der
HPLC, der Durchflusschemie oder dem Fliissigkeitsdo-
siersystem dient. (ott)
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6 Um das Problem der ungeldsten Gasblasen in der Losungsmittelzufuhr zu Flissig-
chromatographie- und Flow-Chemie-Systemen zu l6sen, hat Testa Analytical den
Solvent Line Monitor entwickelt.
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Funktionsweise eines
Vakuumentgasers

Beim Einschalten eines Vakuumentgasers schaltet eine eingebaute
Steuerung die Vakuumpumpe ein. Diese erzeugt ein Vakuum im
Vakuumbehdlter. Der Druck wird Gber einen Drucksensor gemes-
sen.Der Vakuumentgaser halt das Vakuum durch Ein- und Ausschal-
ten der Pumpe, in Abhangigkeit vom Sensorsignal, aufrecht. Die
Pumpe saugt die Lésungsmittel aus den Vorratsflaschen durch
spezielle Kunststoffmembranen im Vakuumbehalter. Dabei diffun-
dieren die im Losungsmittel gelosten Gase durch die Membran in
den Vakuumbehdlter.Die Losungsmittel werden dabei nahezu voll-
standig entgast, bis sie den Ausgang des Vakuumentgasers errei-
chen.
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