GPC TIPPS & TRICKS

Zulassung von Polymerprodukten

Polymere zeichnen sich gegentiber Reinsubstanzen durch
eine Molmasssenverteilung aus. Mithilfe verschiedener
Messmethoden (Lichtstreuung, Osmometrie oder Ultra-
zentrifuge) kann nur eine mittlere Molmasse der Poly-
merprobe bestimmt werden Dieser Integralwert der Molmassen
setzt sich jedoch aus ,Beitrdgen” unterschiedlicher Molmassen-
inkremente zusammen. In vielen Fillen ist jedoch die Kenntnis
der kompletten Molmassenverteilung des polymeren Produktes
wichtig. Wichtig dabei ist, dass der Anteil an niedermolekularen
Komponenten nicht vorhanden bzw. maglichst gering ist.

Ist es moglich, aus der Molmassenverteilungsinforma-
tion die relativen Massenanteile innerhalb eines selbst
definierten Molmassenbereiches zu ermitteln? Welche
Voraussetzungen an die GPC/SEC-Trennung sind zu

erfiillen? Was ist bei der Auswertung und Ergebnisdokumenta-
tion zu beachten?

Bei der GPC/SEC-Trennmethode erfolgt die Separation
nach Molekiilgrofie. Aufgrund des Trennmechanismus
eluieren die groRen Molekiile als erstes gefolgt von
den kleineren. Man erhdlt daher zundchst ein Elu-
gramm fiir die Probe, bei dem die Detektorresponse gegen das
Elutionsvolumen (Elutionzeit) aufgetragen ist. Mithilfe einer
Kalibration mit polymeren Standards lassen sich iiber die sog.
Streifenmethode die mittleren Molmassen berechnen und auch
die differenzielle Molmassenverteilung generieren. Wichtig ist,
dass die Kalibrationskurve auch mit Molmassenstandards belegt
ist, die fiir den spateren Auswertebereich der Proben relevant
sind. Bei der Fragestellung ist auch sicherzustellen, dass Sys-
tempeaks (Salz, Peroxid u.a.), die von der mobilen Phase her-
rithren sauber von der Probe separiert werden. In diesem Zu-
sammenhang ist es ratsam und sinnvoll, auch einen Blindwert
(reiner Eluent) zu messen. Dabei ist zu beachten, dass die
Basislinie bis zur Trennschwelle gesetzt wird. Weiterhin sind
die Integrationsgrenzen so zu setzen, das auch der ,nieder-
molekulare Bereich” erfasst wird. Im Plot sollte der Bereich bis
etwa 100 Da auf jeden Fall sichtbar sein.
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Auswertung einer Polymerprobe mit Angabe der prozentualen
Massenanteile M <500 Da und M <1000 Da.

B Mit der GPC kann parallel eine Bestimmung
der kompletten Molmassenverteilung und eine
Bestimmung der prozentualen Massenanteile von
Molmassen M <500 Da und M <1000 Da durchgefiihrt
werden.
M Die Bestimmung erfolgt aus der differentiellen Molmassen-
verteilung iiber Integration der entsprechenden Molmassenbe-
reiche.

M Eine gute Separation von Probenbestandteilen mit kleiner
Molmasse ist Voraussetzung. Dabei muss die Kalibration im
niedermolekularen Bereich gut belegt sein.

Bl Neben den relativen Massenanteilen konnen alternativ oder
zusdtzlich auch noch die mittleren Molmassen jeweils in den
definierten Molmassenbereichen berechnet werden (Multibe-
reichsauswertung). Mit geeigneten Softwarepaketen wie z.B.
PSS WinGPC konnen alle gewiinschten Auswertungen schnell
und automatisiert durchgefiihrt werden.
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Die ndichste Ausgabe beschreibt den Einfluss der Flussrate.
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