Wie stellt man GPC-Siivlen auf ein

anderes Losungsmittel um?

GPC/SEC-Sdulen werden in der Regel in einem bestimm-

ten Losungsmittel betrieben. Der Laboralltag bzw. die

analytische Problemstellung kann aber einen Ldsungs-

mittelwechsel erforderlich machen. Fehler beim Lo-
sungsmittelwechsel kénnen die Sdulenleistung beeintrdchtigen
und sogar die Sdule irreversibel schddigen.

Welche Losungsmittel kann man in welcher Sdule be-

treiben? Worauf ist beim Losungsmittelwechsel zu

achten? Welche Losungsmittel konnen miteinander

getauscht werden? Wie erkennt man, dass der Lo-
sungsmittelwechsel abgeschlossen ist?

Wenn fiir die Analyse einer bestimmten Probe ein

anderes Losungsmittel gewiinscht wird, so sind ver-

schiedene Bedingungen Voraussetzung: die Sdulen

miissen im neuen Losungsmittel einsetzbar sein und
das alte und das neue Losungsmittel miissen miteinander
mischbar sein. Grundsatzlich gilt, dass Sdulen fiir organische
Applikationen nur mit organischen Eluenten und Sdulen fiir
wassrige Applikationen nur mit Wasser (und Salzlosung) be-
trieben werden konnen. Die Erkldrung hierfiir liegt in der man-
gelnden Benetzbarkeit einer polaren hydrophilen Gel-Oberfla-
che durch hydrophobe organische Eluenten und umgekehrt.
Unter Umstanden konnen wassrigen Eluenten auch kleine Men-
gen organischer Losungsmittel zugesetzt werden, falls diese
mit Wasser mischbar sind (z.B. Alkohole, THF, Aceton). Die
Menge des organischen Anteils hdangt von der Art des orga-
nischen Eluenten und der vorliegenden stationdren Phase ab.
Eine OH-funktionalisierte Methacrylatphase kann z.B. auch in
100 Prozent Methanol betrieben werden. Im Zweifel sollte man
immer den Hersteller kontaktieren.

Bevor der Losungsmittelwechsel durchgefiihrt wird, sollte
die Kapillare vom Sdulenende zum Detektor entfernt werden,
um eine Kontamination der Detektorzelle durch Partikel oder
unlosliche Bestandteile zu vermeiden. Bei einem Losungsmit-
telwechsel sollte man zuerst darauf achten, dass die Polaritdt
des Trdgermaterials vergleichbar zur Polaritdt der stationdren
Phase und des Polymeren ist. Die Viskositdt bzw. der Viskosi-
tatsunterschied in den beiden Eluenten ist bei der Umstellung
ebenso zu beachten wie die Siedepunkte und die Loslichkeit
von Salzen. Liegt die Sdule in einem Losungsmittel mit Salz
(z.B. DMAc + LiBr) vor, so sollte die Sdule zuerst in den reinen
Eluenten iiberfiihrt werden, bevor der Losungsmittelwechsel
durchgefithrt wird. Hochviskose Eluenten (z.B. DMAc, DMF,
DMSO oder NMP) sollten bei kleinen Flussraten (0,1 bis
0,2 ml/min), niedrigviskose Eluenten bei mittleren Flussraten
(0,5 ml/min) iiber das fiinf- bis zehnfache des Sdulenvolumens
ausgetauscht werden.

Losungsmittelwechsel diirfen nur deutlich unter dem Siede-
punkt beider Komponenten und dem vom Hersteller empfoh-
lenen maximalen Betriebsdruck der Sdulen durchgefiihrt wer-
den. Dabei muss beachtet werden, dass das Mischen zweier
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1 Beispielhafter Losungsmittelwechsel an einer Suprema
3000-A-Siivle von Wasser mit 0,5 g/l NaN, auf reines Wasser,
sichthar an der plotzlichen Anderung im Konzentrations- und
Drucksignal.

Eluenten zu einem Druckanstieg fiihren kann. Nachdem die
Sdule mit dem neuen Eluenten gespiilt wurde, kann der De-
tektor wieder angeschlossen werden. Die Basislinie des RI-
Detektors und der Gesamtdruck des Systems gibt Auskunft, ob
der Losungmittelwechsel abgeschlossen ist. Danach kann im
neuen Eluenten die gewiinschte Lésungsmittelbedingung (Salz-
gehalt) eingestellt werden. Bodenzahl und Auflésung sollten
nach einem Losungsmittelwechsel grundsdtzlich iiberpriift
werden.

Nach jedem Losungsmittelwechsel muss die Sdule neu kalib-
riert werden, da sich das Porenvolumen mit dem Quellverhalten
im Losungsmittel andert. Wird ein mit der Sdule inkompatibles
Losungsmittel eingesetzt, kann die urspriingliche Saulenleis-
tung (Auflosung und Bodenzahl) sogar ganz verloren gehen.

M Losungsmittelwechsel nur in reinen Eluenten oh-
ne Salz durchfiihren.
M Detektor nicht anschlieRen, bis die Umstellung
fertig ist.
B Kompatibilitdt zwischen stationdrer Phase und Losungsmit-
tel beachten.
M Die Mischbarkeit der Losungsmittel beachten.
M Kleine Flussraten benutzen und Temperatur sowie Sdulen-
druck beachten.
M Losungsmittelwechsel am Ende iiber Basisliniencheck kon-
trollieren.
M Sdulen anschlieRend neu kalibrieren; Auflosung und Boden-
zahl testen.
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Die ndchste Ausgabe beschdftigt sich mit dem Umstellen von
GPC-Anlagen auf ein anderes Losungsmittel.
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