GPC TIPPS & TRICKS

Liebe Leser, diese Ausgabe der GPC Tipps & Tricks beschreibt die Probenvorberei-
tung bei der GPC-Polymeranalytik. Die ndchste Ausgabe beschaftigt sich mit der

besseren Reproduzierbarkeit durch interne Standards.
Autor: Dr. Peter Montag, PSS

Probenvorbereitung, so wichtig wie ein gutes GPC-System

Wer Polymere akkurat mit der GPC untersuchen will
muss sicherstellen, dass man auch ,auf die Sdule
bringt”, was man messen will.

Wie sieht es in der Praxis aus, wenn sichergestellt wer-
den soll, dass eine einzeln solvatisierte Polymerkette,
bei der Analyse noch in ihrem urspriinglichen Zustand
vorhanden ist?

Die Reprdsentanz fiir eine Probe ist Voraussetzung. In
der Regel bedeutet dies, dass die Probe homogenisiert
wird, um einen moglichst statistischen Querschnitt zu
bekommen. Dabei sollte eine moglichst hohe Oberfla-
che durch Zerkleinern erzielt werden, im Idealfall bis hin zum
Pulver. Haufig wird dazu eine Schneidmiihle verwendet.
Zu beachten ist, dass das Polymer dabei extrem geschert wird
und sich dadurch verdndern kann. Abbildung 1 zeigt das am
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1 Hochmolekulares Polypropen, rot: ohne Kihlung zerkleinert,
blau: mit Kihlung zerkleinert, griin: Probe vollstiindig in Losung

Beispiel eines hochmolekularen Polypropylens. Wird ohne Kiih-
lung zerkleinert, so entwickeln sich Temperaturen, die das Ma-
terial zum Schmelzen bringt, was extreme Scherung zur Folge
hat. Konsequenz ist ein deutlicher Abbau der Probe. Kiihlt man
das Polymer dagegen mit fliissigem Stickstoff, so kann es oh-
ne Zersetzung zerkleinert werden.

Angenehme Nebeneffekte: die hohere Oberfliche ermdglicht
kiirzere Losezeiten (Eine Stunde anstelle von drei Stunden bei
160 °C) und der thermische Abbau wird reduziert.

Wird eine Probe durch hohe Temperaturen beim Lésen nicht be-
lastet, so gilt, je langer, desto besser. Das Beispiel von Chito-
sanen zeigt, dass man durch zu kurze Losezeiten moglicher-
weise hochmolekulare Anteile nicht detektiert.

Probenvorbereitung in der GPC:
H Der polymere Anteil der Probe muss vollstandig
in Losung sein.
B Die Probe muss reprasentativ sein.
M Ahnliche Proben miissen immer gleich vorbereitet werden
(Vergleichbarkeit der Ergebnisse).
B Wenn Temperatur zum Losen benotigt wird, dann so niedrig
wie mdoglich. (Siedepunkt des Losemittels etwa 25 bis 50 °C ho-
her als die GPC-Betriebstemperatur)
B Starkes Bewegen beim Losen der Probe vermeiden (nur leich-
tes Rithren oder Schiitteln, mit Ultraschall oder Mikrowelle ,,de-
polymerisieren”).
B Losemittel darf das Polymer nicht zerstoren.
B Das Losemittel muss zur GPC ,passen” (dn/dc groRRer als 0,05,
Transmission UV, IR o0.d. grofer als 10 Prozent).
B Bei molmassensensitiven Detektoren muss die eluierte Mas-
se bekannt sein (Wasseranteile entfernen, Salzreste auswa-
schen, unlosliche Anteile abfiltrieren, Probe riickwiegen).
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