GPC TIPPS & TRICKS

Was ist inverse GPC?

Mit einer vorhandenen GPC/SEC-Anlage kann man nicht

nur Molmassenmittelwerte, -verteilungen und Zusam-

mensetzungen bestimmen, sondern auch pordse Mate-

rialien beziiglich ihrer Porengrdfie analysieren. Dazu
wird als Verfahren die inverse GPC/chromatographische Porosi-
metrie angewendet.

Was ist inverse GPC/chromatographische Porosimetrie
und was benotigt man zur Bestimmung der Porengro-
Ren mit dieser Methode?

Die inverse GPC/chromatographische Porosimetrie ist

eine dynamische Methode zur Bestimmung von Poren-

strukturen, die einen schnellen Stofftransport mit der

Umgebung erlauben. Sie kann in einem Messbereich
von ca. 5 bis 6000 A eingesetzt werden.

Im Vergleich zu alternativen Methoden wie Gasadsorption
oder Quecksilber-Porosimetrie hat diese Methode den Vorteil,
dass sie mit einer beliebigen Chromatographieausriistung sehr
schnell und einfach in jedem Labor durchfiihrbar ist. Weder
toxische (Quecksilber) noch teure oder schwer zugdngliche
Substanzen (Fliissigstickstoff oder -Krypton) werden benétigt.

Fiir die Durchfithrung einer inversen GPC-Messung ist eine
einfach HPLC-/GPC-/SEC-Anlage mit RI-Detektion (alternativ
UV-Detektion, bei geeigneten Sondenmolekiilen) vollig ausrei-
chend. Der Hauptunterschied zwischen GPC/SEC und inverser
GPC liegt in der verwendeten Trennsdule. Wahrend fiir GPC/SEC-
Trennungen professionell gepackte Sdulen verwendet werden,
werden in der inversen GPC selbstgepackte Sdulen verwendet,
die mit dem zu charakterisierenden Material gefiillt sind. Dazu
wird das porose Material im fiir die spdtere Messung verwen-
deten Losungsmittel aufgeschldmmt und in eine axial kompri-
mierbare Sdule gefiillt. Nachdem die Sdule gepackt ist wird sie
angeschlossen und gut gespiilt. AnschlieRend werden unter-
schiedlich groRe Sondenmolekiile chromatographisch auf der
gepackten Sdule getrennt. Diese Sondenmolekiile konnen ein-
fache Molmassenstandards sein, die auch zum Kalibrieren des
GPC/SEC-Systems verwendet werden, z.B Polystyrole in orga-
nischen Losungsmitteln oder Pullulane in wassrigen Medien.
Mit den Ergebnissen aus den Messungen der Sondenmolekiile
wird dann eine Kalibrierkurve erstellt. Diese Kalibrierkurve
beschreibt nun vollstdndig die PorengroRenverteilung des Sau-
lenmaterials. Jetzt muss noch mithilfe einer geeigneten Soft-
ware, wie z.B. Porocheck, die PorengroRenverteilung ermittelt
und ausgegeben werden. Zusdtzlich zur Porengrof3enverteilung
konnen auch weitere wichtige Parameter wie das Porenvolumen,
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Charakterisierung einer Blutreinigungskartusche: Das Bild zeigt
eine bimodale Porengrofenverteilung (aktive und Transportpo-
ren) und misst v.a. zusiitzlich das Porenvolumen. 53% Poren-
volumen zeigen die hohe Adsorptionskapazitit des Materials.

die spezifische Oberfldche, die optimale GrofRe eines Gastmo-
lekiils, die Selektivitdt fiir bestimmte (Partikel- oder Molekiil-)
GroRen und vieles andere bestimmt werden.

M Die inverse GPC eignet sich zur Analyse von Po-
renstrukturen in statischen, dynamischen und ge-
quollenen Systemen.

W Sowohl klein- wie auch grofRporige Systeme lassen
sich gut analysieren, der zugdngliche Messbereich ist sehr
groR.

M Mit einer konventionellen GPC/SEC-Anlage kann auch inverse
GPC durchgefiihrt werden. Zusdtzlich benétigt werden nur Leer-
Sdulen und eine geeignete Auswertesoftware.

B Inverse GPC eignet sich auch zur Uberpriifung von GPC/SEC-
Sdulen, z.B. um die Belegung der Poren mit Adsorbanzien zu
bestimmen.
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Die ndchste Ausgabe beschdftigt sich mit der GPC in anderen

Dimensionen: Zeit oder Losemittel sparen.
; Info Click
laborpraxis.de 329014 I

LaborPraxis ' © Dezember 2009



