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SZWWJ of the existing data acquisition s_vskms for chrovmtogvnphic laboratories 

This paper gives a survey of the present status and developments of data 
acquisition svstems for chromatographic laboratories. Tile bxic concepts of the ” 
systems used at present and their limitations depending on the application, 
are shown. For the selection of a particular system a careful evaluation with 
respect to the specific requirements of a laboratory is required. The recent develop- 
ment of small but powerful units offers the necessary flexibility. 

Die i:01 Zcxng nsch besseren qnantitativen Ergebnissen in der Chromato- 
grapliic, insbesonderc dci Gas Chrolnatograpllie (GC), ist van immer grbsserem Inte- 
resse gcworden, da die \-iels+:igc Entwickiung aller (:llrc~natograpllie-~-erfnllre:l mit 
neuen Eh~sai.znliiglichkeitell c\ie Bedeutung dieser Methoden krweitert hat. In der 
Vergangenheit haben die Anstrengungen zu besseren Tremlleistungen tibenvogen. 
Die Verktirzung der Trennzeiten, bessere Methoden der Probenaufbereitung, a.ll- 

gemein hohere Anforderungen an die Qualitat analytischer Arbeiten ftihrten dann 
automatisch zu einem grosseren Interesse ail verkisslichen quantitativen chro- 
matographischen Arbeiten und damit zu einer besseren Effizienz der Xnalyse. Der 
bei einer gaschromatographischen Analvse auftretende Fehler kann wie iolgt auf- 

gegliedert werden : 

Die Datenerfaesung bcdingt such lieutt: noch in vielcn Laboratorien eincn 
hohcn manucllen, persijnlichen Fehler, der je nach angewandtem Verfahren von 
Labor zu Labor bzw. Person untersclliedlich ist. Eine genaue Bewertung dcr Fehler, 
wie sie z.B. von I<AISER~ vorgenommc,n wurde, ist bisher nur in wenigen Laboratorien 
durchgeftihrt worden, aber wird im S;cne der Forderung nach gr6sserer Zuverlassig- 

keit der Methoden immer wichtiger. 
Diese i\ufgabe steht in Verbindung mit der Notwendigkeit der Verringerung 
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de Zeitaufwandes, d.h. unter anderem such der Kosten einer Xna.lyse. Der Zeit- 
auf\vand fiir eine chromatographischc =\naiyse kann in drei,der Cenauigkeitsbetrach- 
tung entsprechende Teile gegliedert \<erden. \?*enn an dieser Stelle nur der Anteil 
dtr Datenerfassung betraclhtet wird, so sol1 doch eindeutig auf den Zusammenhang 
aufm&sam gemacht werden, da der .-Inteil und das Gewicht einer I’erbesserung in 
der Datenerfassung je nach Problem sehr unterschiedlich zum Gesamtergebnis 

beitragen kann. 
Die Datcncrfassung wird zweckm&sig in zwci Schritte aufgegliedert werden: 

(I) die Integration und Datenreduktion und (2) die Interpretation und die .Ausgabe 

eincs anal\-tischen Eerichts. 
In der \-ergangenheit haben wir die Entwicklung van der manuellen Nethode 

zur eiektronischcn digitafen Integration gesehcn. Digital-Integrztoren wcrden mit 

Timeshare-S~stemen oder anderrn Rechnern kombiniert und die neuesten Ent- 
wicklungen g&en zum sag. dedicated Rechensystcm und hierarchiscben Computer- 

Systemen, die einen gesamten Pr0zes.i steuern. 

DER :\uGE?JBLICKLICHE STASI) 

Die meisten Chromatographic-Laboratorien verwenden heute noch manuelle 
Methoden der Datenerfassung uud Berechnung. ~hlich ist das Planimeter und halb- 
automatische Methoden, wie der I%all- and Disc-Integrator, Dreiecks-Bewertungen 
der I-]gche und Peakh6he. Grtisscre Laboratorien und speziell sofche, die hohen 
Forderungen an die (lenauigkcit sowie hohen Analysenzahlen gerecht werden mi.issen, 
fordern eine Reduzierung dcr r;e~amt-;inal!-senzeit und vcrwcnden verx+iedene 
Arten ~011 I>atenerfabsungs~~~t~ll~eil. Irn .-\ugcnblick kijnnen wir da\-on ausgehen, 
dass ctwas mellr ais fiinfzig grob?ie C(JilllJUterS?‘steIne fiir .gaschromatographische 
.\nwcndun~en installiert sind. Et; ist aber andcrcrseits eine Tntsacfle, dass der efek- 
tronischc Integrator die am mcistcn verwandte Ncthode der automatischen Daten- 
erfassung in1 Chromatograpl&-Labor ist. Ein \‘ergleich aller bekannten Systeme 
zeigt, dass \-on der Technik her gesehen der elektronische Integrator ein guter Kom- 
promiss, insbesondere such im Verhiiftnis zur Investition, zur Flesibilit~t und zur 
hnpassung an die verschiedenen Griissen der Laboratorien, darstellt. Kritik am elek- 
troniscflen Integrator tritt doI t ein, wo kein optimales Chromatogramm erfasst 
wcrdcn kann und ein kompletter _inalysebericht erstellt werdcn ~011. Reides kann 
van dcm Intqator nur in sehr begrenztem Umfange ausgefiihrt werden. 

Die Entwicklung ncuer elektronischcr Baucfcmcntc und dcrcn Einsatz in 
Reclmcrsystemen hat in zunehmendem Masse aucfl Einfiuss auf die Gestaltung ana- 
f!t%fxAr C%ititc. Sic’ eriifnen komplett neue \Vege der Datcnerfassung im analv- 
tiscflen Laboratorium und insbesondere gestatten sie die Kombinaticn der Rechen- 
technik mit einer reLiti\. einfaclwn Handhabung. 

IYic stllcm in &r I:inlc~itu;lg gcqt, entstand aus den1 Zwang zu hiiherer 

Genauigkeit, geringercn I&ten und insbesondere such zur Ausschaftung des ma- 
nucllen und persiinlichen Fchlers, die 1;orderung nacfl efektronischen Datenerfas- 
sungsgersten. Die Entwicklung dcr elektronischen Erfassung VOIZ Chromatographie- 
Daten ist ein gutes Stiick Ceschichte der Cxomatographie, sie zeigt insbesondere 
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die ansteigende Verwendung der Chromatographie in den versclliedenen Laboratorien 
und die damit wechselnden Forderungen. Wenn wir Fig. I nicht nur als einen 
Ausdruck der rein technischen Entwicklung van Systcmen betrachten, sondern 
sie such der ‘&-&se der Chromatographie-Laboratorien zuordnen, so stellen wir fest, 
dass sich zbvei such heute gtiltige Forderungen iiberlappen, c’ie Forderung nach 
genaueren automatisch arbeitenden Gergten zur allgemeinen Verbesserung der 
quantitativen Ergebnisse, urd lie Eorderung nach einer Datenerfassung und Re- 
duzierung des Zeitaufwandes im grossen Chromatographie-Labor. Diese Forderungen 
sind gegenseitig beeinflussend in jedem Laboratorium vorhanden. Es muss deshalb 
davon ausgegangen werden, dass fiir jedes Laboratorium entsprechend seinem 
augenblicklichen Stand und der vorhersehbaren Entwicklung eine unterschiedliche 
Losung im Verhaltnis zu anderen Laboratorien zweckmassig sein kann. Selbst die 
kleineren Laboratorien, die vielleicht nur einen odcr zwei Gas Chromatographen 
betreiben, werden gezwungen, auf eine elektronische Datenerfassung des Chro- 
matogrammes hinzuarbeiten, da sie sonst mit der allgemeinen Leistungdieser Methode 
nicht Schritt halten k&men. 

l::!!!‘::!~~::!:!::::! 
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Fig. I. Entwicklung dcr Datcnerfassung im Chromatographie-Labor. 

Bei der elektronischen Datenerfassung sind each der Technik zwei Haupt- 
gruppen zu unterscheiden. 

(1) Die sag. l~eclilier-S~.~tt~llllllllllllllllllll -.- ein System, das ausscilliesslich die 
Rechentechnik fur die Bcstimmung des I’eakaqui\-alents benutzt. Die .4uswer- 
tung basiert auf eincr begrenzten Anzahl van Messdaten, die wahrend dx clue- 
matographischen Analyse aufgenommen wird (hlesspurtktc). 

(2) Der Tntcgrator, der das tats%c!llic!?e Spannungs-Zeitintegral fur eincn Peak 
wahrend der gesamten Elutionszeit eines Peaks erfasst. 

Beide Systcmc wurden in dcr Literatur”-5 diskutiert uqd sind g!eichzcitig im 
Einsatz. Jedoch karm festgestclit werden, dass eine Tendenz fur Kombinationen 
des Integrationsprinzips mit del. Rechentechnik in neueren Entwicklungen aufgezeigt 
ist, da diese Systeme der Fordt; ung des Chemikers naci. einer Erfassung der Flache 
am besten gerecht wird. Der Einsatz moderner Bauelemente der Elektronik l&t 
hier die Preisfrage nicht mehr so gravierend erscheinen. 
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Rechnergebuadewe Dntel~~rf~sszlrl~ssystertte 
In &en vergangenea zehn Jphren sind nach Erscheinen der ersten Datener- 

fassungssysteme, die einen Rechner verwendet haben, eine Vielzahl von unter- 
schiedlichen Systemen in Betrieb genommen worden. In der Zwischenzeit ist eine 
Reihe kommerzieller Systeme bekannt, die sich als giinstige Problemlijsung fiir 
die verschiedenen .4nfordcrungen der Laboratorien anbietet und such mit Erfolg einge- 
setzt wird. Es muss such festgestcllt werden, dass diese Systeme nicht fest geschrieben 
sind, sondern dass eine fortlaufende \Yeiterentwicklung der einzelnen Systeme 
zu erkennen ist, dass insbesondere die Einfiihrung der ersten Systeme in das analy- 
tische Laboratorium zu interessantcn technischen Entwicklungcn, einer Verbesserung 
der Qualitat sowohl des Gerstes, als such des Programmes und zu anderen Organi- 
sationsfonnell gcfiihrt hat. Grosse Laboratorien kiinnen jet& zwischen einer Zahl 
von Systemen beziiglich dcr angewandten Technik, also der System-Analyse, wghlen. 
Das grasste sog. Online-System fiir analytische Anwendungen, emschliesslich der 
GC, ist wahrscheinlich das System van SCHOMBURG et cd5 im Max-Planck-Institut 
fiir Kohleforscliung. 

Die Recliner-Systeme, die derzcit angewandt werden, kiinnen in verschiedene 
Gruppen klassifiziert wcrdcn, je nachdcm, ‘in wclchem Verh3tnis der Rechncr zum 

Gas Chromatographcn als dem Signalgeber steht. 
.4Ugevteims O~Jillc-~>*slcnt. In einem Online-System besteht zwischen allen 

Messwertgebern und dem Recliner eine direkte Verbirndung. Das System von S~HOM- 
BURG ct ~1.5 kann als Beispicl dienen. Dieses System, das auf einem PDP-IO Rechner 
aufbaut, verbindet Instrumente mit relati\- geringer Datcngeschwindigkeit, und es 
ist such fiir den Offline-Bctrieb vorgeschen. L);.:; Rechner ist nur fiir die Datcncrfassung 
und j’erarbeitung \.erschiedener analytiscfler Laboratorien eingcsetzt und der 
Zugang zuill Rcc:lmcr wird nur iiber die Priorit der jeweiligcn analytischen JWhoden 
bcstimmt. Das System kann ausgebaut werden, insbesondere au,%11 durch Peripherie- 
Rechner. Die vielfach notnendigcn Kompromisse anderer grosser S\xtcmc, in denen 
gleichzeitig Rechenoperationen durchzufiihren sind, die nicht zum gr6sseren Begriff 
der wissenschaftlichen und ingenieursmbsigen Rechnungen zHhlcn, wurden ver- 
mieden. Finanziell erfordem sie die griisste Grundinvestition aller L&ungen, sie 
kiinncn aber bei sorgfgltiger Programmierung und Installation in einem grossen 
Labor die wirtschaftlichste Liisung iiberhaupt darstellen. Eines der Hauptprobleme 
beim Aufbau besteht darin, den ausserordentlich unterschiedlichen Datenfiuss 
der verschiedcnen analytischen Gerate so fiir den Rechner zu normieren, dass 
dieser mit holler Effizienz arbelten kann. Zu diesem Zweck sind gelegentlich Satel- 
litenrechner, das s%d kieinere Prozessrechner, einzusetzen, die eine Datenvorver- 
arbeitung und Zwischenspeicherung vornehmen (Fig. 2). 

Einer der Hauptvorteile dieser Datensysteme ist die sehr hohe Speicherkapa- 
zit& de1 gleichzeitige Zugang zu statist&hen Daten und die miigliche Korrelation 
der Ergebnisse verschiedener Methoden fiir eine bestimmte Probe. Kei Kechner- 
SWemer dieser Grijsse ist es unumg%@ich, dass hauseigene ProgrammiermBglich- 
keiten und such technische \\7a.rtungen gegeben sind. Nur so kann ein System optimal 
den Problemen eines stgndig in der Entwicklung befindlichen Laboratoriums an- 
gepasst werden. 

Das sW@sche Oaliw-Sptem fiir die Chromatographie. Bei diesem System wird 
eine Anzahl van GLs Chromatographen nach dem gleichen System wie oben auf 
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Fig. 2. Das allgemeine Online-System, gekennzeichnet durch cincn breiten Anwendungsbereich 
f&r verschiedene Methodcn. 

einen gemeinsamen Prozessrechner geschaltet, Die Zuordnung der einzelnen Gas 
Chromatographen zum Rechner erfolgt titer einen Multiplexer und Analog-Digital- 
wandkr, und das im Rechner abgespcicherte Programm ist speziell und a!lein fi.ir 
die Problcmc der GC awgelcgt. Die Korrespondenz mit dem Rechner erfolgt iiber 
Blattscllreiber und einem dem jeweiligen Gas Chromatographen zugeordnctcn Icon- 
trolltcil. 1-s wrrdcn Rechner zwischcn S und 3zK SpeicllerkapazitBt mit &em zusztz- 
liclwl ~TWI~ Speichrr vcrwandt. Die SJxtcme sind speziell de, .inforderungen der 
G!, ! .,. ,I-ccllr;:ci nuigsbnut, mid : :!:gcmrin bektzcrl sic ein 1eistungsfXgcs I~rogranin~. 
Die SystenIc hind in iilren IZcclrenoperatiolle~~ relativ limitiert, jedoch sind die fiir die 
CX not\vcndigcn Rcclrcnzcitcn und Operationcn gegeben. ‘i’ergleiclit mau sie mit all- 

gcnwinen Systcmcn, so werden sie durch ein spezilisclles Programm und die begiei- 
tendcn Bauelemente, we!che den bnforderungen des Chromatographielabors ange- 
passt sind, gekennzeichnet. Die Flcsibilit’ dt ist gegeniiber griisseren Systemen be- 

grenzt, wenn such vergleichbar grosse Speichermiiglichkeiten gegeben sind. 
BUSCH und zur gleichen Zeit FOZARD ct al. 7 haben ein System beschrieben, 

krn$F ItI a-KK- 
Q&her 
und 

ex temem 
SpeiCher 

Fig. 3. Das spezielle Online-System nnr filr die Chromatogra?hie. 
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das mit einem Online dedicated Rechner arbeitet, das aber im Gegensatz zu den 
cbli&en Systemaufbauten nicht mit einem Analog-Digitalwandler-Multiplexer arbei- 
tet, sondem jedem Kanal einen eigenen -4/D Wandler zuordnet. Das Signal wird einem 
Digital-Multiplexer vor dem Rechner angeboten. Gegeniiber Fig. 3 sol1 durch diese 
Anordnung eine bessere Signaltibertragung gew5hrleistet sein. 

Die Reduzierung der Kosten fiir kleine Prozessrechner I5sst die Miiglichkeit 

eines einem Gas Chromatographen zugeordneten Rechners, der nicht nur die Daten- 
erfassung und -Reduzierung sondern such die Steuerung des Chromatographen 
fibemimmt, nicht mehr als abwegig erscheinen. In der Vergangenheit sind einige 

solcher Systeme beschrieben worden”, jedoch ist deren allgemeine Verwendung 

bisher am Preis des Prozessrechners gescheitert. Mit den jetzt iiblichen Preisen fiir 
kleine Recliner und dem Trend zu preiswerten Recliner-Bauteilen, findet diese Lijsung, 
die die endgiiltige =lutomation der Chromatographie bedeuten wiirde, zunehmendes 

Interesse. 
Das Hjqbrid-Sytem. Aus der Kombination van Integratoren mit Kechnern sind 

die sog. Hybrid-Systeme entstanden. Das System ist allgemein mit einem kleinen 
Prozessrechner aufgebaut, hefindet sich aber such in vielfacher Form als die 
Kombination tines Integrators mit cinem Calcuiator in der Anwcndung. Gekenn- 
zeichnet ist das Hybrid-System durch die Tatsache, dass die Datenerfassung und 
Reduzierung van einem Intrglator vorgenommen wn-d und nur die weitere Yer- 
arbeitung der Daten, deren Zuordnung, die Erstellung cincs Analysenberichtes usw. 
mit Hilfe des nachgcschalteten Klein-Recliners erfolgen kann. Es werden kleine 
Recliner mit S K-Speicller und IS16 bit \Vortl&nge eingesetzt. Die Verwendung von 
Kleinrechnern ftir diesen Anwendungsfall kann cigentlich nur als ein sehr begrenzter 
Kompromiss angesehen werden. Es werden Programme einer Assembicrryache 
verwandl. 

Das Standardsystem kombiniert etwa vier bis acht Intcgratoren mit einem 
Computer und einem Nassc-1 ~+peicller. Bei cinem relativ hohen Aufwand pro Kanal 

bringt das Hybrid-System den Yorteil einer digitalen Dateniibertragung und damit 
einfache Verkabclung. Bei einem eventuellen Rechnerausfall stehen die Integra- 
toren fiir die Datenerfassung zur I’erfiigung, gegebenenfalls sind weitere manuelle 
Rechenoperationen auszufiihren. Das Computerprogramm ist relativ einfach, 

da die gesamte Bewertung des Chromatogrammes, einschliesslich Peak-Detektion, 
Basislinienkorrektur, Auflijsung nicht getrennter Peaks usw. vom Integrator vor- 
genommen wird. Die Ein- und Ausgabe der Daten erfo!gt mit Hilfe eines Blattschrei- 
bers. Jedem Gas Chromatographen wird ein entsprechender Kontrollteil zugeordnet. 
ES sind nur wenige dieser Systeme wegen des relativ hohen Aufwandes und der trotz 
des Einsatzes eines Prozessrechners begrenztcn Genauigkeit in Betrieb, 

Oflim Conzpl/tL’r-.SYstEnte 
enter dies; Begriffen sollen zwei \*erfahren eingeordnet werden, bei denen 

keine direkte (Hardlrare) Koppelung mit dem Computer besteht. Die eine Methode 
kann am besten als die Methode der Sammelverarbeitung gekennzeichnet werden, 
wihrend die zweite Methode unter dem Begriff Timesharing seit langem bekannt ist. 

Bei den Offline-Systemen wird die Datenerfassung unabhgngig von der Daten- 
Reduzierung durchgefiihrt. Die Datenerfassung erfolgt z.B. tiber einen Digital-lnte- 
grater. der eine der Flgche eines Peaks Pquivalente Information in digitaler Form als 
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Messwert ausgibt. Die Datenausgabe kann iiber einen Drucker oder ubzr ein,-n 
Lochstreifen erfolgen. Der Lochstreifen ist die bevorzugte Methode, da damit auto- 
matisch ein Medium zur Verfiignng steht, das vom Rechner aufgenommen werden 
kann. Die auf einem Lochstreiien gespeicherten Digitalinformationen der Retentions- 
zeit und der Peakflache kiinnen einem Computerzentrum zugeftihrt werden. Insbe- 
sondere in dcv U.S.A. hat sich die Timeshare-Methode fiir kleinere Laboratorien 
als ein ausserordentlich angenehmes und leistungsfahiges System herauskristallisiert. 

Die Sammelverarbeitung is : in den meisten Laboratorien dadurch gekenn- 
zeichnet, dass der Datenspeicher (Lochstreifen oder Magnetband) in ein Rechen- 
zentrum gebracht wird und dass dort zu einer mit dem Rechenzentrum abgesproche- 
nen Zeit die Datenvcrarbeitung erfolgt. Da; Programm, das fur diese Datenver- 
arbeitung zur Vcrftigung steht, wird in vielen FBl!en dadurch limitiert, dass die ein- 

gesetzten Recliner mehr den Erfordernissen kommerziellcr Rechenoperationen 
angepasst sind und fur ingenieursn&sige Rechnungen nur bedingt zur Verfiigung 
stehen. Ausserdem tritt in vielen l?illen eine nicht zu tolerierende Verzijgerung bei 
der Erstellung der analysen-Ergebnisse auf. 

Die Schwierigkeitcn kiinnen durch den Einsatz eines Timeshare-Systems 
vermieden werden. Timeshare-Systems, wie sie bei GILL UND HENSELMANN~, DERGE~* 

und HUBBARD et a2.l’ beschrieben wurden, sind kommerzielle Unternehmen, die 

dem Xnwender eines sag. Timeshare-Terminals zur Verftigung stehen und gegebenen- 
falls ein ftir die spezielle Analyse geeignctes Programm (VIGAS l3) anbieten oder 
aber dem iinwcnder die Moglichkeit einrgumen, tin von ihm selbst entworfenes 
Programm ttir den im Einsatz befindlichcn Rechner abzuspcichern (Fig. 4). Mit 
Hi! !‘$> dieser Programme kann tine Peak-Identifizierung tiber die absolute oder relative 
12 :;tionszeit und die Zuordnung van 1~18chcnkorrcktur-l;aktclren zur Anwendung 
k~nnnen oder eine genauere Analyse mit Hilfe dcs Internen- oder Externen-Stan- 
dards durrhgefiihrt werden. Das Ergebnis ivird in einem Bcriclrt zusammengestellt. 

Die Daten auf einem Lochstrcifen werden iiber cinen Lochstreifenleser ein- 
gegeben, nachdem der Teilnehmer zuvor den Computer-Service angewghlt hatte. 
Fur den &gang zu dem jeweiligen Programm ist eine Identifizierung des Tcilnehmers 

Fig. 4. Die Off.ine-Verarbcitung mit cincm Timeshare-System. Der Lochstreifen dient aIs 

Zwischcnspeicher cl a Integrationsdaten. 
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notwen&g. Die Daten werden iiber nor-male Telefonleitungen oder, falls eine hohere. 
Datenleistung notwendig ist. tiber spezielle Leitungen dem Computerzentrum zu- 

gefuhrt und dort verarbeitet. Kach Abschluss der Rechenoperation steht das 

Erg&nis tiber den gleichen Verbindungsweg auf dem benutzten Fernschreiber 
unmittelbar zur Verftigung. Der wesentliche Vorteil liegt in der einfachen Arheits- 
weise dieter Systeme. den iiblichen Programmsprachen und der Tatsache, dass der 
Benutzer nicht fiir die Unterhaltung der entsprechenden Anlage sorgen muss. Die 
verh~ltnis&ssig geringen Investitionen des einzelnen Benutzers, verbunden mit 
der Fl&bilit$it dicscr Systeme lassen das Timeshare-System besonders fur kleine 

Laboratorien als eine sinnvolle Losung erscheinen. 

Die Hersteller von elektronischen Integratoren haben heute entsprechende 

G&ite mit einem sog. Teletype-husgang und den entsprechenden Programmen 
fiir den Einsatz in Timeshare-Rechenanlagen im Lieferprogamm. In den U.S.A. 
werden im ubrigen van rerschiedenen Timeshare-Unternehmen entsprechende Pro- 
gramme in der Standard-Bibliothek des Systems geftihrt, so dass fiir den Anwender 

ein noch einfacherer Zugang gegeben ist. 

Die Kinfuhrung elektronischer Digital-Integratoren et?va im Jahre 1962 stellt 
einen der ganz wesentlichen portschritte bezug Xc11 der quantitativen GC dar. 
Diesc Gerzte, der~n C!rarakteristikum z.B. ein weiter dynamischer Bereich, die 

autornatische Peakerkennung, autumatische Nasislinien-Korrektur ist und die 
zunl ersten JIal einen Schritt van der personlichen Interpretation des Chroma- 
togrammes bin zu standardisierten Jlethoden lvaren, bedcuteten eine wesentliche 
Verbesserung der quantitativen Ergebnisse und gleichzeiiig den erstcn Schritt zur 
Automation in der Chrcm;l.atographie und zur Reduzierung der Analysenkost~n. 
r’- __h,e ei:::en Integratoren wurden haupts&chlich in den Kontroll-Laboratorien grosser 

T internehri;:n 4ngesetzt , da hier der finanzielle Aufwa1.d dicsrr Einrichtungcn in 
relativ kurLer Lrit amortisiert werden konnte. Die ausserordentlich schnelle Ent- 
wicklung der Technologie elektronischer Bauelemente in den Jahren nach 1960 
machte eine fortlaufende Yerbesserung dieser Gerate miiglich und ftihrte insbesondere 
such zc einer erheblichen Kostensenkung bei gleichzeitiger Verbesserung der Cha- 
rakteristik der Gerate. Heute wird ein leistungsfahiger Digitai Integrator etwa zu 
der Halfte der Kosten als Mitte der Goer Jahre geliefert, und diesc Gerate werden 
den Anforderungen der CC gerecht. In den vergangenen Jahren sicd eine gros- 
sere Anzahl von -4rbeiten tiber den Einsatz von Digital-Integratoren, dcren \Tor- 
und Sachteile, Charakter:stika und dgl. erschienen. Sie alle dickutieren die re!a- 
tiven Yorteile und insbesondere die mit diesem Gerat erzielbare Steigerung der 
Genauigkeit12p r3. 

Obx\cJlll der Same Digital-Integrator sich eingebtirgert hat. muss an dicser 
Stelle festgestciit werden, da.+ er irreftihrend ist. Djeses Gerat ist bis heute ein 
System, dessen Entscheidungen in der analogen Form get&fen werden und das 
nur das Ergebnis in digitaler I-or-m auadruckt. Es beinhaltet keine d@& Datsn- 

verarbeitung. Damit sind die Fragen der optimalen Auswahl der Par,ameter such 
heute noch kritlsche Punkte, n-lit denen die Leistungsfahigkeit eincs Integrators 
beeinflusst werden kann. Der Digital-Int+yator erfordert eine optimale Einstellung 
der Flanken-Steilheit, der Basislinien-Korrektur und der Rauschunterdriickung, um 
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reproduzierbare, genaue Ergebnisse zu erzielen. Integratoren kijnnen keine weiter- 
gehenden Rechenoperationen fiir die Detenreduzierung durchfiihren. Dies ist nur in 
I~ombination mit anderen Sy&emen der Datenverarbeitu~g, beispielsweise dem 
Timesharing ,:der dem Hybrid-System moglich. 

Der wesentliche Nachteil eines Distal-Illtegrators ist heute die Tatsache, dass 
die einmal eingestellten Parameter fur eine Analyse nicht dem Verlauf der Analyse 
angepasst werden konnen, sondern einen Kompromiss zwischen den Anforderungen 
am Beginn und am Ende eines Chromatogrammes darstellen. Nur neuere Integra- 
toren: die auf der Basis digitaler Rechentechnik arbeiten, l&men diese Nachteile 
vermeiden . 

DER RECH~13R-ISTEGR.4TOR 

Die Entwicklung der Rechnersysteme parallel zu den Integratoren und der 
Leistungsstand der Technikcn hat au&z&g:, daas beide grunds%tzliche Vorteile 
beinhalten, deren Kombination zu einem System eine optimale Losung darstellen 
soilte. Insbesondere eat’ C% ITrage zu stellen, in welcher Form sich ein kleines La- 
boratorium Hilfsmittel fur eine bessere quantitative Analyze in der Chrcmatcgraphie 
beschaffen kann. Der rechnende Integrator diirfte hier eine giinstige Kombination 
darstellen. 

Dfas Ger5t bestimlllt die FlEhe eines Peaks ~nllerhalb eines ~llromato~anlmes 
durch Addition einer vorher nicht bekannten Anzaltl k!cinstcr Inte~ationsabsch~itte. 
Jedcr Integrationsabs~llnitt cntspricht einer Integmtionszeit von 100 msec und ist 

CHANNEL MODULE #I 

I I. 

Fig. 5. !3lockdiagramm dcs I~cchncr-IIltc~ators. In dem nach l’riuzip des Prozessrechncrs auf- 
gebauten System frihrt jcdcr Kanal scinc 1)atcnvorvcrarbeitung unabh5ngig. aber vom Zentral- 
programm gestcuert, aus. 
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gleichzeitig die kleinste Informationseinheit fur die Logik des Gerates. Dtr Inte- 
grationsvorgang steuert sich selbst und alle eventucll notwendigen Korrekturen fur 
die Basislinie, nicht aulgetrennte Peaks u.$. 

Der Rechner.Integrator is: ein Nehrkanal-System. Das Ergebnis wird als 
kompletter analytischer Bericht getrcnnt nach KanZlen ausgedruckt und die Be- 
dienung des Systems isi im Gegensatz zu den iiblichen Rechnersystemec denen 
eines konventinnellen elektronischen Integrators vergleichbar. Der inner-a Aufbau 
des rechnenden Integrators ist dem eines kleinen Proeessrechners Bhnlich, seine 
Leistungen durch das in diesem Rechnersystem gespeicherte, festverdrahtete Pro- 
gramm gegeben. Das Block-Diagramm des Gerates in Fig. 5 zeigt, dass jedem Gas 
Chromatographen ein eigcrrr .-\nalng-Digitalwandler zugeordnet ist und van diesem 
Modul eine tbcrtragung d+ Signals als Impulsfoige zur zentralen Recheneinheit 
erfolgt. Dies hat den Vor:eil, dass St6rungen bci der Dateniibertragung Ton ausser- 
ordentiich gcringem Einfluss auf das Nessergebnis sind. Die %$valenten Daten 
ftir ein Integral werden in digitaler Form t&r einen Multiplexer dem Datenbus 
zugefiihrt und van dem festvrrdrahteten 1%ogramm in der zentralen Recheneinheit 
bewertet . 

Lks System erfasst fortlaufend das Signal als kleinste Flachensegmente in 
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Referenz zu einer kiinstlichen Basislinie CD (Fig. 6). Diese Fl%chensegmente oder 
“Data Sample” werden mit Hilfe des Programmes der Datenerfassung und Ver- 
arbeitung einerseits als Messwerte mit 3 2 bit BCD Codierung aufgenommen, 
was einer acht-stelligen dekadischen Datenerfassung entspricht, erfasst und der 
Logik fiir die Integrationssteuerung zugefiihrt. Das Programm fiir die Erfassung 
der Peakflache und die notwendigen Korrekturcn geht van Informatlonen aus, die 
vor der Analyse eingegeben wurden. Diese Informationen betreffen die ungefahre 
Breite des erstcn Peaks, den Zeitbc:cl, rf fiir die Verdoppelung dieser Peakbreite u.5. 
Nit Hilfe des Progammes werden die so gewonnenen Data Sample, wie in der ITig. 6 
dargcstellt, zu Data Bunches zusammengefasst. Diese Data Bunches, die eine unter- 
schiedliche .4nzahl von Data Sample je nach J’er!auf des Peaks und der vnrhcr 
eingegebenen Parameter enthalten kijnnen, sind die entscheidende Griisse ftir die 
Peak-Erkennung, die Bewertung und Bearbeitung der Daten im Sinne \-on Korrek- 

turen. 
Die Leistungstihigkeit des Programmes wird durch eine hohc Empiindlichkeit 

bei gleichzcitiger starker Rauschunterdriickung gekennzcichnet. In1 optimalen Fall 
werdcn jedem Peak etwa zehn bis zwanzig Data Bunches fiir die halbe PcakhShe 
zugeordnet, eine Zahl, die in jedetn I:al! ausreichend ist, urn eine komplette De- 
finition dcr Peakform zu geben. Die tatGchliclte Flankensteilheit wird etwa zwanzig- 
bis vierzignnal im \‘erlauf eines Peaks gemessen oder, anders ausgedriickt, ftir cinen 
Peak van etwa 10 SW Dnuer werclc;i etwa ncunzig Messwcrte fiir die Definition des 
Peaks herangezogen. Sac11 diesen Kriterien kiinnen sowoIl sehr scharfe Peaks durch 
eine cntqxechende Anzahl Data 1Iunches van relati\- kurzer T>ancr, d.h. van be- 
grenz tl,r- :\nzahl Data Sample, erfasst werclcn, abcr such brcitc PC& am Ende eincs 

Chrc 1’ c qxnmes wcrden mit ausrcichender Emptindlichkcit aufgcnommen, cia 
dies, I +_& mit einer griisseren Anzahl YOII Data Sample in einctn data Bunch 
arbciten. Zur zutitzlichcll Filterung wird u&it Hiifc dcr Sax&k?-(&la\- Glciclnmg 
eine \veiterc Rausclluntcrdriickung crrcicht und der \.e~lauf tines Peaks wird mit 

Hilfe der ersten und zweiten Ableitung erfasst. Die i’ariation der Anzahl der Data 
Sample in einem Data Uunch ist damit das Kriterium fiir die Anpassung der Oaten.. 
erfassung an den Vcrlaut des Chromatog: ammes, das Programm ist so altsgefiihrt, 
dasa eine automatische Xnpassung such fiir Chromatogranxle mit go osser Laufzeit 

gegeben ist . 
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Ein Peak ist dann erfasst, wenn eine positive Flankcnsteilheit, griisser als 
dcr vor Beginn der Analyse eingegebene \Yert, errcicht wird. Dieter \\‘ert sollte uln 
den Faktor 3 bis 5 griisser sein als das Rauxhen des chromatographischen Systems. 
SLt>ald tin l’cak detektiert ist, kann dann im Speicher die KenngrGsse, bei welchtr 
tats5clllich der Peak durch Verlassev; dcr Basislinie einsttzt, ermittelt und somit die 
gesamte Pcakfliiche crfasst wcrdel‘. Die IntckTation bcginnt dementsprechcnd bei 

dcr tats5clllichcn Basislinie und kein :\ntcil des Peaks an dcr Basis odcr zwischen 
der Basislinic und dem Detektionspunkt geht verloren. In Blmlicher Form wird auf 
der abfallenden Flankti der Er.dpu&t des Peaks bestimmt. Die Retentionszeit am 
Peak-Maximum ist dxrch den \\‘cchsel der positiven zur negativen Flanke, die 

ebenfalls gcspeichert ist, definiert. 



SG K. DEliCE 

I& B&&nie wird allgemein durch drei aufeinander folgende Data Bunches 
n$t der p!ankensteilheit o definiert. Falls es gefordert ist, kann diese Grijsse auf 3 
odcr r Data Bunch reduziert sein. Das Spannungslli~eau und der Zeitpunkt, zu 
den1 eine Integration beginnt oder endet, wird ebenfalls gespeichert. &fit Hilfe des 
Pregramms k&men d&se Daten fur eine Korrektur der Basishnie odcr f& &ne 
Zuordrmng einzelner FlSchenanteile zu nicht aufgeliisten Peaks herangezogen werden. 
Die in der Fig_ 7 gezeigte nicht horizontale Basislinien-Korrektur ist nur ein Beispiel 
dafur, wie ein rechnender Integrator die Bliiglichkeiten der Rechentechnik ausnutzt, 
gleichzeitig aber bei dem Prinzip der totalen Integmtion bleibt. Die %Iinimalpunkte 
bei zusamnmenge~etzten Peaks definieren den Grenz\vert, die Korrektur erfolgt tiber 
die Lotmethode. Zur Erziehmg einer hohen Genauigkeit und Reproduzierbarkeit 
werden die Talpunkte nicht auf den Data Bunch bezogen, sondern gegebenenfalls 
auf das Data Sample aufgelijst, so dasr; da.c niedrigste Data Sample erfasst und damit 

I-ix. ;_ Sicht horizontaie illasislitlienknrrcktur mit nicht vollstandi, ~ 01 wtrcnutcn I’caks. Durch 
Speicherung der Ifaten konncn die bci iihlichcn i>ifiital-Intc~ratoren auftretcnden Fehlcr vcr- 
micden ~ercien und dcr Yerluat am I’eakanfnn:: und f’cakondc his zum Dctektionqmnkt wird 
durch .-5liruf dcr Iratcn aus dcm SIwich(r \crhindcrt. I’ea.ks. die nicht vollstliindig gctrennt sind, 
\verden mit dcr Lotmethode korrigiert. A - Peak-.Xnfang; B = Detektion des Talpunkts; 
C = Basislinien Detektion ; D = Rasi4inien Interpolation: E z Pllchenkorrcktur; I; = Korri- 
giertc I’vaktlachc. 

Fi:. .S. ‘l‘a~,rcn:inl-lii,rrfktiir mit dcm I((~~!tllcr-Tlltc.~ratur. I&j der liorrcktur der aufsitzrndcn 
I’eaki UXTII~II rlw I’k~cheii .\. 1: u-1t1 C eri;:. -i !Jrc 1~1iiclxw I>, ii+ I>, wcrden tier :-faul:tkotitl)t,l,cnte 
zuwwhnr%. Die l)(.rcktic~:r am I’unkt .A crfolqt bei l~lankcnstcilheit “Sull”, das Spannungs- 
niveau bei .t wird ncqxichert, ebenso die Ilctentionszcit am Punkt I3 Wenn das Signal dann 
das Siveau .\ 1x4 C unrerxhreitet. be~innt das I’rogq-amm die Stcilheit der Vcrbindung mit dem 
Peaklqinn mit der aktucllcn Steilheit dy,~lt zu vcrglcichen. Da> I’eakende ist fur .4yidt =i 
dyidt fest~elent, das Spannunrsnivt~aii an diewm I’unkt 1) wird gcslxichcr? urn1 gcmeinsam 
mit .\ fiir die ~~~rrckturrechn~~lfi benutzt. 
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eine Genauigkeit von I/IO SW erreicht w&d. Bei der Kombination van Peaks mit 
starkem Tailing kann wahlweise die Tangenten-Korrektur herangezogen werden. 
In der Fig. S wird eine optimale Zuordnung der I%chen fiir den Haupt-Peak und die 
folgenden aufsitzenden Peaks vorgenommen, wobei sowohl der Haupt-Peak als such 
die aufsitzenden Peaks genau erfasst werden. Die Definii<on einer notwendigen 
Tange;entcn-l~orrektur wird automatisch festgelegt. 

Es wiirde an dieser Stelle zu weit fiihren, die verschiedenen Programmschritte 
weiter zu diskutieren und es se. auf die Literatur verwiesen14-16. 

Die so bestimmten Peakfl%chen werden van dem rcchnenden Integrator in 
Rohdaten und als Fl5chenprozentc ausgegeben. Sowcit gefordert, kann dann eine 
Bewertung der Ergebnisae mit Hilfe von Korrekturfaktoren folgen. Es stehen such 
die Rechenoperationen des internen Standards oder des internen Standard,iEich- 
Standard zur Verfiigung. In einem festverdrahtetcn Programm sind die c-ntsprechen- 
den Arbeitsschrittc ftir die Zuordnung von Peaks aufgrund der relativen Retentions- 
zeit im VerhAtnis zu vorher gew$hlten Bezugspunkten oder zu den in der Substanz 
befindlichen Standards gegeben. Dementsprechend ist der rechnende Integrator in 
der Lage, einen kompletten Bericht nicht nu r in Flgchenprozenten, sondern such 
in der ge\v%hlten Form in Konzentrationswerten zu erstellen. 

Es ist da.bei interessant festzustellen, dass die !<osten der SJ-steme und dcren 

Vergleich zu der? Analyscnkosten in den verschiedencn LBndern doch tin rclativ 
konstantes Verh%!tnis darstellen und damit cinc gewisse hllgeliieiligiiltigkeit bc- 
sitzen. Nit Sichcrheit muss aber fi.ir jedles Laboratorium eine Einzelbewcrtung nach 
entrprcchendcn JIassstRben durchgefiihrt Lvcrden. \\‘citere Schlussfolgerungen in 
7- ~~~~~mmenhan~ mit dcr Anschaffung van Datcnsvstemen wurden insbcsc~r\dere van 

1-l; in einer %usammenfassung gcgcben. 
.4usgchend van dicscn Dnten kiinnen etwa folgcnde %hlussfolgerungen gc- 

troffen warden: Fiir tin chromatograp!iische~ I,ni)oratorium, dns jo TO o&r mehr 
seincr Proben quantitativ auswertcn muss, ist die manuclle Technik sn~ohl van der 
ijkonomie als such von der Leistungsforderung her nicht mehr als entsprechend 
anzusehen. Der Chrumatographer muss in diesem Fall eine genaue Bewertung 
seiner Arbeiten im I.aboratorium, tier finanziellcn Biiiglichkeiten und anderer Be- 
dingungcn, die ir. Zusammcnhang mit dern Labor stehen, bewerten und sich dann 
entsprechend diesen Grcnzen ein System suchen. Es ist kaum davon auszugehen, 
da.ss im Einzelfall ein System da scin wird, das allen Anforderungen gleich gerecht 
wird. Die Xmortisation eines Systems ist sowohl bei kleinen als such bei grossen La- 
boratorien in relativ kurzer Zeit gcgeben, sofern die Iiosten pro Kanal nicht ausser- 
halb der sich aus der gegebenen Tabelle ergebenden optimalen \\‘erte liegen. 13s 

sollte insbesondere aber such beriicksichtigt werden, in welchcr Form das Labora- 
torimu in der Zukunft wachsen wird und welche indircktcn \‘ortcile mit dem einen 
oder anderen System gegeben sind. I3in Sclxitt zur :\utomation bed&et in allen 
r;sllcn tine h6here Genauigkeit, grBssere l’ti~zision der analytischen Datcn, sclmcllere 

Analysenzeiten und cinen Schritt RUS ler .\bhiingigkcit van Pcrsonnll~rol~lcmen. 

VERGLEICH I:SD SCHLL-SSFOI,GERCS\; 

In dieser Arbei: sind sechs vcrsclliedene Men der Automation dcr chro- 

matographischen quantitativen Aur;\\‘crtul.g besprochen worden. In Tabcllc I sind 
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diese Systeme in einer Kurzfassung zusammengestellt. Die folgenden Fragen fiir 
die Bewertung eines spezifischen Systems in Bezug auf den Einsatz in einem de- 
finierten Laboratorium sind von besonderer Bedeutung: (I) die Kosten fiir die Grund- 
anschaffung eines Systems, (2) di,.: Kosten pro Kanal, (3) die Betriebskosten, (4) 
die Kosten der bisherigen Methode der Auswertung, (5) die geforderte Genauigkeit 
an ein Chromatogramm, das in diesem Labor erstellt wird und (6) die zuktinftige 
Entwicklung in einem Zeitabschnitt vote irinf bio zehn Jahren. 

ZUSAXJIE!WASSUSG 

Die vorliegende Arbeit gibt eine Zusammenfassung des Entwicklungstandes 
fiir Systemc der Datenerfassung iiir die Chromatographie, speziell die Gas Chromato- 
graphic. Die verschicdenen Systeme werden kurz in ihrem Aufbau dargestellt -dnd 
die Grenzen der Anwendung aufgezeigt. Dabci zeigt sich, dass die Auswahl stark von 
den spezifischen Funktionen des Labors abh?ingig ist und insbesondere kleinere 
flexible Einh :iten eine viclseitige I.iisung bietcn k&men. 


