GPC TIPPS & TRICKS

Gehaltshestimmung in der GPC

Polymerproben enthalten oft verschiedene Oligomere,

Additive, Restmonomere oder Ldsemittelreste. Die

Kenntnis des entsprechenden Anteils kann beispielswei-

se fiir die Produktfreigabe von entscheidender Bedeu-
tung sein. In solchen Fillen muss neben der Bestimmung der
Molmassenverteilung auch eine Gehaltsbestimmung der Bestand-
teile durchgefiihrt werden.

Ist es moglich, mit nur einer Analysenmethode sowohl

die Molmassenverteilung eines Polymeren als auch den

Gehalt der Probenbestandteile zu bestimmen? Welche

Voraussetzungen miissen dafiir erfiillt sein und wie
wird die Gehaltsbestimmung durchgefiihrt?

Da in der GPC/SEC die Separation nach MolekiilgroRRe
erfolgt, ist es meist kein Problem, niedermolekulare
Substanzen von hohermolekularen zu trennen. Wenn
diese Voraussetzung erfiillt ist, konnen die entspre-
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Auswertung einer multimodalen Polymerprobe mit Molmassenver-
teilung und quantitativer Bestimmung aller Probenbestandteile.
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chenden Anteile durch die Auswertung der Peakflachen be-
stimmt werden. Da die Detektorresponse substanzabhdngig ist,
kann ein einfacher Flachenvergleich zu falschen Ergebnissen
fiihren. In der Chromatographie gilt fiir alle Messsignale von
Konzentrationsdetektoren (z.B. RI und UV):

Signalflache (A)=Probenkonzentration (c)*Responsefaktor (F)

Soll eine exakte Bestimmung durchgefiihrt werden, ist somit
zundchst die Ermittlung der Responsefaktoren notwendig.
Durch Erstellen einer Konzentrationsreihe fiir jede Substanz
(mit geeigneten Referenzproben) und Korrelation der Konzent-
ration mit der Peakfldche, kann dieser Faktor ermittelt wer-
den.

Bei der Auswertung geht man dann wie folgt vor: Auswerten
des Polymerpeaks und Berechnung der Molmassenverteilung
und danach die Integration der Peaks (z.B. P1, P2, P3 und P4).
Die Konzentrationen werden wie folgt berechnet:

M c(Px) = A(Px)/F(Px), x=1,2,3 und 4

B Mit der GPC/SEC kann parallel eine Bestimmung
der Molmassenverteilung und eine Quantifizierung
der Probenbestandteile (z.B. Additive, oder Restmo-
nomere) durchgefiihrt werden.
M Fiir eine exakte Konzentrationsbhestimmung ist die Kenntnis
der Responsefaktoren fiir jede zu untersuchende Substanz not-
wendig.
B Wenn die zu untersuchenden Probenbestandteile in der GPC/
SEC gut voneinander separiert werden, sind keine zusdtzlichen
Analysen mit anderen Methoden notwendig. Dies erspart eine
aufwandige Probenvorbereitung (z.B. Extraktion) zusdtzlichen
Zeitaufwand und weitere Gerdte.
B Mit geeigneten Softwarepaketen konnen alle gewiinschten
Auswertungen schnell und automatisiert durchgefiihrt wer-
den.
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Die ndchste Ausgabe beschreibt die Zulassung von Produkten.

LaborPraxis '~ Januar 2008

57



