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GPC/SEC mit Dreifachdetektion
Tipps & Tricks Ausgabe Nr. 25

Bedingungen flur die Analyse von Polyethylenterephth alat

Problemstellung

Es sollen Polyethylenterephthalat (PET)-Proben mit der
GPC/SEC analysiert werden. Die Proben lésen sich in
einer Mischung aus Phenol und Tetrachlorethan und in
Hexafluoroisopropanol (HFIP).

Frage

Welches Ldsungsmittel ist fir eine GPC/SEC-Analyse
von PET-Proben geeignet?

Losung

Wahrend man fiir die Bestimmung der intrinsischen
Viskositaten von PET-Proben meist ein Ldsungs-
mittelgemisch von Phenol und Tetrachlorethan verwendet
hat sich im Gegensatz dazu das relativ teure HFIP als
Lésungsmittel fir die Analyse von PET-Proben mit der
GPC/SEC etabliert. Um den Verbrauch an HFIP zu
minimieren, wurde bereits 1988 von einem Chemiker der
damaligen Hoechst AG in Frankfurt eine Methode
beschrieben, bei der die GPC/SEC-Anlage mit einem
Gemisch aus Chloroform und HFIP betrieben wird [1]. Der
Anteil an HFIP liegt dabei bei nur 2%.

Zu beachten ist, dass die PET-Proben zunachst in reinem
HFIP gelést werden missen. Sind die Proben geldst,
dann kann die Lésung mit Chloroform verdinnt werden
bis eine ca. 50% ige Mischung erreicht ist. Diese Losung
wird dann in das GPC/SEC-System injiziert, welches mit
einem L&sungsmittelgemisch von 98% Chloroform und
nur 2% HFIP bei Raumtemperatur betrieben wird. Die
geringe Menge an HFIP reicht aus um die PET-Molekule
in Lésung zu halten. So kdnnen exakte und reprodu-
Zierbare Resultate hinsichtlich der Molekulargewichte von
PET-Proben und deren Verteilung wie auch (ber die
Verzweigungsstrukturen  der  PET-Molekile  erzielt
werden, wobei gleichzeitig der Verbrauch an teurem HFIP
minimiert wird. Ein weiterer Vorteil dieser Methode ist,
dass normale Polystyrol-Standards fiir die System- und
ggf. auch Saulenkalibrierung verwendet werden kénnen.
In reinem HFIP wére dies nicht mdglich, da sich
Polystyrol darin nicht I6st.
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Schlussfolgerung

Fur die Analyse von PET-Proben mit der GPC/SEC hat
sich HFIP als Losungsmittel bewahrt. Obwohl PET sich
nur in reinem HFIP 16st, ist es aber nicht notwendig die
GPC/SEC-Anlage damit zu betreiben. Es genlgt ein
Gemisch aus 98% Chloroform und nur 2% HFIP als
Laufmittel. Damit lasst sich der Verbrauch an teurem
HFIP auf ein Minimum begrenzen. Nur fiir die Proben-
vorbereitung wird reines HFIP ben6tigt.
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