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Richtlinien fur MS-Auftrage

Das Auftragsformular

Fur MS-Auftrage ist das vorgesehene aktuellste Auftragsformular (Download Uber die
Hompage der Massenspektrometrie) zu verwenden. Es muss sorgfaltig, leserlich und
vollstandig in zweifacher Ausfertigung abgegeben werden. Bei unvollstandig ausgefull-
ten Auftragsformularen kann die Probe nicht bearbeitet werden. Kopien von bereits be-

nutzten und ausgefillten Auftragsformularen werden nicht akzeptiert!

Je mehr Information wir tber eine Probe haben, desto erfolgreicher ist die Messung. Im
Fall einer Reaktionsverfolgung, bei unbekannten Substanzen oder unklaren Nebenreak-
tionen nutzen Sie die Mdglichkeiten Ihre Syntheseroute mit allen Edukten und Produkten
auf dem Auftragsformular zu notieren (bitte die Molekllmassen von allen Substanzen
nicht vergessen). Im Fall von ionischen Verbindungen wird die exakte Masse der Katio-
nen und Anionen bendtigt. Sofern das Anion detektiert werden soll vermerken Sie das

bitte auf dem Auftragsformular.

In der Regel wahlt das MS-Team eine geeignete lonisierungstechnik aus. Dabei spielt
vor allem die chemische Beschaffenheit der Analysesubstanz sowie ihre Ldslichkeit in
organischen Losungsmitteln eine entscheidende Rolle. Wenn Sie aus der Literatur oder
aus bereits erfolgreichen Messungen im Haus ein geeignetes lonisierungsverfahren oder

Messverfahren kennen, dann vermerken Sie es bitte auf dem Auftragsformular.

Die Angabe eines geeigneten Losungsmittels ist fur ESI/APCI-Messungen zwingend
erforderlich. Bitte fihren Sie Ldslichkeitstest durch, wenn Sie das Losungsmittel nicht
kennen. Acetonitril, Methanol, Wasser oder Isopropanol sind geeignete Lésungsmittel fur
ESI/APCI-Messungen. Nach Absprache kann in besonderen Féllen auch ein Losungs-

vermittler zur Anwendung kommen.
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Hochauflésende (HRMS) El-Messungen zur Bestimmung der exakten Masse bedeuten
einen groReren Arbeitsaufwand und missen auf jeden Fall vom Arbeitskreisleiter ge-
nehmigt werden. Die Bestimmung von exakten Massen erfolgt nur nach erfolgreicher
Messung mit niedriger Massengenauigkeit!

Die Analysensubstanz

Grundsatzlich sollten die Proben als Reinsubstanzen vorliegen (aul3er bei z.B. GC-
Kopplungstechniken, siehe Punkt 4). Ausnahmen sind maoglich und entsprechend auf
dem Auftragsformular zu vermerken (siehe Punkt 1.2).

Die Substanzen sollten daneben frei von Verunreinigungen durch Schliffet, Weichma-

cher, Tensiden und anorganische Salzen sein.

Die Proben sollten vor einer MS-Analyse mittels NMR-Spektroskopie mdglichst positiv
charakterisiert worden sein. Die Massenspektrometrie ist - im Gegensatz zu NMR-
Spektroskopie - eine ,invasive“ Messtechnik, bei der die Massenspektrometer durch die
Proben grundsatzlich ,verdreckt* werden. Erfahrungsgemaf sind bei ca. 95 % der Pro-
ben ohne positiven NMR-Nachweis, auch die MS-Ergebnisse negativ! Uberlegen Sie bit-
te genau (auch aus Kostengriinden) welche Proben sie abgeben. Im Fall einer Reakti-
onsverfolgung, Katalysereaktionen oder unklaren Nebenreaktionen/ Reaktionsmecha-

nismen sind Ausnahmen naturlich zugelassen.

Bitte verwenden Sie keine Schnappdeckelglaschen fir Ihre Proben. Nur moglichst
kleine dicht schlieRende Schraubdeckelglaschen oder fest verschlieRbare Micro Tubes.
Alle Proben bitte moglichst ungeldst als Feststoff abgeben. Einige Milligramm lhrer
Substanz geniigen dabei vollig. In der Form kénnen wir die bendtigen Konzentrationen
z.B. fur ESI/APCI-Messungen selbst einstellen. Bei Fliissigkeiten oder Olen genugt ein
kleiner Tropfen. Bei lichtempfindlichen Proben sind braune Schraubdeckelglaschen zu

wahlen.

Bei der Abgabe von Lésungen achten Sie bitte auf absolute Dichtigkeit des Glaschens!
Ca. 500 pl Lésung mit einer Konzentration von ca. 1 mmol/L genligen uns fur die Mes-
sungen. Die Losungen sind dann immer noch viel zu konzentriert und werden weiter
verdinnt um Verunreinigungen der Geréte bzw. Verschleppungen in andere Proben vor-
zubeugen. Die Losungen durfen auf keinen Fall (micro) Partikel/Verschmutzungen oder

noch ungeldste Substanz enthalten.
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Das Schraubdeckelglaschen oder Tube muss klar und leserlich mit einem Permanent-
schreiber gekennzeichnet sein. Der Probenname sollte mit dem im Auftragsformular
eingetragenen ubereinstimmen. Unvollstandig beschriftete Proben, die nicht eindeutig

zugeordnet werden kdnnen, werden nicht bearbeitet.

Fur oxidations- und feuchtigkeitsempfindliche Proben missen in einem Vorgesprach
geeignete Messverfahren mit entsprechender inerter Probenzufuhr ermittelt werden. Die
Messung erfolgt nur nach Absprache (Tag/Uhrzeit) und kann nicht im Routinebetrieb
durchgefihrt werden.

GC-MS-Messungen

GC-MS-Messungen koénnen nur nach Absprache mit dem MS-Team durchgefiihrt wer-
den. Eingewiesene Personen kénnen das Gerat nach Absprache auch selbststandig

nutzen.

Mit dem GC-MS-System lassen sich nur niederauflésende Massenspektren (bis max.
650 m/z) aufnehmen. Eine exakte Massenbestimmung ist mit der GC-MS-Kombination
nicht maoglich.

GC-MS-Messungen dienen in erster Linie zur Gemischanalyse. Zu diesem Zweck muss
die Probe in einem GC-geeigneten Lésungsmittel wie z. B. Dichlormethan, Hexan, Non-
an oder Isooctan Igslich sein. (Aceton, Chloroform und Diethylether scheiden als L0o-

sungsmittel aus!)

Die zu untersuchenden Lésungen sollten frei von Mineralien, Wasser, anorg. Sauren und

stark alkalischen Basen sein.

Die Probenkonzentration sollte im Bereich von ~ 0,5 mg/mL liegen. Geeignete Proben-

glaschen fur die Messung(en) werden zur Verfiigung gestellt.
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Bearbeitungsdauer und Messergebnisse

Wir bemuhen uns die Proben innerhalb von 24h nach Probeneingang zu untersuchen.
ESI/APCI-Routinespektren erhalten Sie in der Regel noch am gleichen Tag (bei einer
Probenabgabe bis spétesten 13.00 Uhr). Ausgenommen sind Urlaubszeiten oder Tage
an denen die Spektrometer, gereinigt, gewartet, kalibriert werden mussen oder fur spe-
zielle Messmethoden geblockt sind.

Nach Abschluss einer Messung erhalten Sie eine Benachrichtig per E-Mail. Die Messer-
gebnisse kdnnen dann in gedruckter Form im MS-Labor abgeholt und besprochen wer-
den. Die Messdaten kdnnen zur Sicherungszwecken oder weiterer Auswertung (nach
Absprache auch routinemaRig) auf einen Server oder ein anderes Speichermedium ko-

piert werden (beachten Sie hierzu Punkt 5).

Der Auftraggeber ist dazu verpflichtet, die Probenglaschen spatestens zwei Werktage

nach erfolgter Messung abzuholen. Proben die langer liegen bleiben werden entsorgt.

Datenanalyse, Datensicherung, Datenweitergabe

Die Abteilung fir Massenspektrometrie ist fur die Qualitat der Primardaten, wie sie durch
die Probenbeschaffenheit bedingt ist, nicht verantwortlich. Die Serviceeinrichtung ge-
wahrt nur die technischen Voraussetzungen fir die Messungen. Die Verantwortung far
die Datenanalyse der Primardaten liegt beim Auftraggeber. Die wissenschaftlichen An-

sprechpersonen geben auf Anfrage Hilfestellung zur Datenanalyse.

Die Abteilung fir Massenspektrometrie verpflichtet sich, fir einen Zeitraum von einem
Jahr die Primardaten fir den Nutzer zu sichern und die Weitergabe zu ermdglichen. Der
Auftraggeber wird darauf hingewiesen, dass im Falle einer Verdffentlichung geman der
DFG-Empfehlung zur Sicherung der guten wissenschaftlichen Praxis die Primardaten
mindestens 10 Jahre aufbewahrt werden missen. Die Verantwortung fur die Aufbe-

wahrung dieser Primardaten obliegt dem Auftraggeber.
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