Probenvorbereitung

Manvuell Verdiinnen und Filtrieren

Das PL-SP 260VS von Polymer Geschwindig-
Laboratories ist ein neues Pro- keits-Drehzah-
benvorbereitungs-System, aus- len zwischen

gelegt fiir manuelles Verdiinnen
und Filtrieren von Proben vor
der GPC-Analyse. Die Einheit
kombiniert kontrolliertes Hei-
zen iiber einen Temperaturbe-
reich von 30-260°C mit leich-
tem Schiitteln bei wahlbaren

(GPC

85-230 U/min. Mit
seinem Temperaturbereich

und den moglichen Geschwin-
digkeiten ist das neue PL-SP
260VS optimal geeignet fiir ei-
nen umfassenden Bereich von
Polymertypen, einschlieRlich

g Tricks

Liebe Leser, diese Ausgabe beschaftigt sich mit Wechselwirkungen bei der GPC.
Die nédchste Folge befasst sich mit der Thematik, warum die GPC eine Relativmethode ist.
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schwierigster ~ wenderbezogenen Zubehor-Kits

Proben. Das ist verfiigbar. Das System ver-
neue PL-SP fiigt iiber eine Pipettier-Vor-
260VS erlaubt richtung mit der es moglich ist,
unterschiedliche, die heiRe (filtrierte Proben-

vom Anwender ein-
fach regelbare Schiit-

telgeschwindigkeiten. Der be-
heizte Tableau-Bereich kann
entsprechend der vom Anwen-
der gewiinschten Fldschchen-
grofle angepasst werden. Eine
Auswahlvon Standard- oder an-

l6sung mit minimalem Arbeits-
aufwand von dem Probenaufbe-
reitungs-Flaschchen direkt in
die Bestimmungs-Fldschchen zu
dispensieren.
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Woran ldsst sich eine wechselwirkungsfreie GPC Messung erkennen?

Im Rahmen eines GPC Experimentes eluiert die zu
untersuchende Probe nicht oder erst nach der Trenn-
schwelle. Die gefunden Peaks sind breit, zeigen ein
starkes Tailing oder sind unerwartet multimodal. Ur-
sache hierfiir konnten repulsive oder attraktive Wechselwir-
kungen zwischen Polymer und Trennmechanismen sein.

Wie verhindere ich die Wechselwirkung mit dem Sau-

lenmaterial?

Eluiert ein Polymer nicht von der Sdule, so sind oft-

mals funktionelle Gruppen oder Copolymerkompo-
nenten fiir die Wechselwirkung mit der Sdulenmatrix verant-
wortlich. Ursache hierfiir sind die extrem nichtlinearen Ads-
optionsisotherme der Polymere.

Zur Minimierung der Wechselwirkungen in organi-
schen Losungsmitteln empfiehlt sich ein dem Polymer
chemisch dhnlicher niedermolekularer Zusatz zum
Eluenten, (z.B. Amine bei aminhaltigen Polymeren,
oder Sduren bei sdurehaltigen Polymeren).
Bei wasserldslichen Polymeren unterscheidet man Polyanionen
und Polykationen (Polymere mit echter lokaler positiver oder
negativer Ladung) von neutralen hydrophilen Polymeren (Poly-
mere ohne elektrische Ladung).
Zur Minimierung der Wechselwirkungen zwischen Polymer und
stationdrer Phase in wadssrigen Eluenten dient die Variation des
pH-Wertes, der Ionenstédrke bzw. den Zusatz eines organischen
Modifiers.
Fiir Polyelektrolyte (Polymere, die vielfach negativ geladen
sind, z.B. Polyacrylsdure in Wasser oder Polyacrylsdurecopoly-
mere in DMAC) empfiehlt sich der Zusatz eines niedermoleku-
laren Elektrolyten (Salz). Dieser unterdriickt die Wechselwir-
kung von Polymer und stationdrer Phase ebenso wie die inter-
und intramolekularen Wechselwirkungen der Polymerketten.
Auch nicht ionischen wasserldslichen Polymeren wie Dextrane
und Polyethylenoxiden (keine Polyelektrolyte) wird oft ein
niedermolekulares Salz zugesetzt, um Aggregatbildung und
Wechselwirkung zu vermeiden.
Eluiert ein Teil des Polymers nach der Trennschwelle, oder zeigt
das Polymer ein aulRergewohnliches Tailing bzw. eine apparen-
tebreite Molmassenverteilung, dann liegen nur schwache Wech-
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selwirkungen vor
(Grund: Endgrup- |
peneffekte oder B - i |
geringe Copoly- aii = AN
meranteile). . [ A
Auch in diesem 1
Fall mul der | ) s
Eluent entspre- T —————
chend modifi-
ziert werden.
Grundsdtzlich
gilt: wenn eine
Variation des
Eluentenzusatz
nicht mehr zur Veranderung von Peaklage und Peakform fiih-
ren, dann sind die bestmdglichen chromatographischen Bedin-
gungen erreicht.

In der Abbildung wird der Einfluss der Ionenstédrke (Salzgehalt)
des Eluenten auf das Elutionsprofil eines globuldren Proteins
dargestellt.

Eine 0,03 m Salzlosung fiihrt zu einem breitverteilten, multi-
modalen Produkt. Wird die Ionenstdrke auf 0,3 m erhoht, elu-
iert das Protein als monomodaler Peak, wie fiir ein monodis-
perses Protein {iblich.

Gelingt die wechselwirkungsfreie Chromatographie durch Vari-
ation des Eluenten nicht, ist der Wechsel zu einer anderen sta-
tiondren Phase nétig, die sich in der Polaritdt unterscheidet.

Dewiwbies Big

GPC eines globuliiren Proteins auf einer
Proteintrennstvle: Blave Kurve: wiissrige
Losung mit niedriger lonenstiirke; rote Kur-
ve: wiissrige Losung mit hoher lonenstiirke.

B Wird eine Polymerprobe nicht oder nicht voll-
standig eluiert, mul} der Eluent oder die Sdulenma-
trix variiert werden.
B Der Eluentenzusatz hangt von Ursache der Wech-
selwirkungen ab.
B Polyelektrolyte bendtigen immer den Zusatz eines nieder-
molekularen Elektrolyten.
B Polymere, die in reinem Wasser zur Aggregation oder Mi-
cellbildung neigen, muss ebenfalls ein niedermolekularen Poly-
elektrolyten zugesetzt werden.
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