GPC TIPPS & TRICKS

Validierung von GPC-Anlagen

Ein fiir GPC-Priifungen verwendetes HPLC-System wird
hédufig als HPLC-Gerdt validiert. Nicht relevante Para- 9 F

meter wie die Wellenldngenprdzision werden tiberpriift, . ."II
GPC/SEC-typische Detektoren und GréfSen aber nicht. 1 JI- ‘-.lII
Wie konnen GPC/SEC-Anlagen mit typischen Detek- o I".
toren wie RI, Lichtstreuer und Viskosimeter sinnvoll ; , A N
auf korrekte Funktionsweise iiberpriift werden? o e
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Die GPC/SEC misst Molmassenmittelwerte und -vertei- e R TR — = o
lungen und liefert damit v6llig andere Ergebnisse als il : el N e b
die HPLC, die zur Konzentrationsbestimmung und - pmraca,
Substanzidentifizierung verwendet wird. Fiir die Aus- o B S s g s
wertung in der GPC/SEC spielt die Peakform und die absolute at 1.1 rimea L1 - -
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Peaklage eine Rolle, in der HPLC ist die Flache unter dem De-
tektorsignal sowie die relative Peakfolge wichtig. In der GPC/
SEC werden Brechungsindex (RI)-, UV-, Lichtstreudetektoren
und Viskosimeter in Kombination eingesetzt. In der HPLC wer-
den hauptsdchlich Diodenarraydetektoren, Verdampfungslicht-
streudetektoren (ELSD) oder UV-Detektoren verwendet. Aus
diesen Unterschieden folgt, dass Programme und Strategien
zur Validierung von HPLC-Systemen nicht einfach auf GPC/SEC-
Systeme iibertragen werden kdnnen. Der einzige Validierungs-
schritt, der sich direkt {ibertragen ldsst, ist die Installation
Qualification (IQ). Bei diesem Schritt kommt es nicht darauf
an, wofiir die Komponenten und das System verwendet werden.
Anders sieht es schon bei der Design Qualification (DQ) aus,
bei der ja gezielt die Frage beantwortet werden soll, ob das
System fiir diese Art der Analytik geeignet ist. Ebenfalls nicht
ibertragbar sind die Operational Qualification (0Q, auch Per-
formance Verification, PV) sowie die Performance Qualification
(PQ). Fiir die 0Q/PV ist in der GPC/SEC, wie auch in der HPLC,
der holistische Validieransatz dem modularen Ansatz vorzuzie-
hen. Beim holistischen Ansatz werden alle Systemkomponen-
ten gleichzeitig iiberpriift. Dies hat den Vorteil, dass auch das
Zusammenspiel der einzelnen Module (inklusive Datenerfassung
und Auswertung) iiberpriift wird und der Validieraufwand deut-
lich geringer ist. GPC/SEC-Anlagen aller Hersteller (auch ge-
mischte Konfigurationen) lassen sich z.B. mit PSS EasyValid
validieren. Hier werden mithilfe zertifizierter polymerer Refe-
renzmaterialien (CRM) Molmassenmittelwerte mit UV-, RI- und/
oder ELS-Detektoren bestimmt. Der Vergleich mit den in auf-
wandigen Rundversuchen erhaltenen Ergebnissen kann dann
belegen, dass mit dem eigenen System korrekte Werte erhalten
werden. Diese Vorgehensweise kann auch nach einer System-
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Bestandene P/PG fiir eines der zertifizierten Referenzmate-
rialien fiir ein GPC/SEC-System mit UV- und RI-Detektion.

wartung oder nach Austausch einzelner Module angewendet
werden, um zu zeigen, dass das System die Molmassenbestim-
mung wieder korrekt erledigt. Fiir GPC/SEC-Detektoren wie
Lichtstreudetektoren (LALLS, RALLS, MALLS) oder Viskosime-
ter existieren zusdtzlich spezielle Validierkits, die gezielt die
Primdrinformationen dieser Detektoren iiberpriifen. Damit
kann mit wenigen Messungen die P/PQ fiir ein komplettes
Multidetektions-GPC/SEC-System durchgefiihrt werden.

M Nur die IQ ist bei HPLC- und GPC/SEC-Anlagen

direkt iibertragbar und vergleichbar.

M Bei der 0Q/PQ sollten fiir GPC/SEC auch wirklich

Molmassenmittelwerte bestimmt werden, eine Be-
stimmung des absoluten Detektorausschlags und der Linearitdt
ist nicht ausreichend.
M Konventionelle GPC/SEC-Anlagen konnen mit einem holis-
tischen Ansatz, wie z.B. bei PSS EasyValid, iiberpriift werden.
B Primdrinformationen von Viskosimetern und Lichtstreu-
detektoren (auch in Triplesystemen) konnen mit dezidierten
(Referenz-)Standards iiberpriift werden.
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