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Application Note - KNAUER

Dank Dimethylformamid. (DMF) als mobiler Phase mit Spuren von Lithiumbromid funktioniert diese GPC-Anwendung mit .... ChromGate GPC Option. A1470. 
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Application Note ► Bestimmung der Molekulargewichtsverteilung von Polyacrylnitril Kategorie Matrix Methode Schlagwörter Analyten ID



Polymeranalyse GPC Polymer, Molekulargewicht Polyacrylnitril (PAN) VCH1, Mai 2008



Zusammenfassung



Eine auf der Molekulargröße basierende Trennung eines Polymergemischs konnte per Gelpermeationschromatographie (GPC) mit organischen Eluenten in Verbindung mit einer einfachen Probenvorbereitung erfolgreich demonstriert werden. Dank Dimethylformamid (DMF) als mobiler Phase mit Spuren von Lithiumbromid funktioniert diese GPC-Anwendung mit einem Standard-HPLC-System ohne weitere Modifikation. Die Molekulargewichtsverteilungen (Mw) der Polyacrylnitrilproben lagen im mittleren linearen Bereich der Kalibrierung.



Einleitung



Polyacrylnitril (PAN) ist eine wichtige Ausgangssubstanz für viele Industrieprodukte wie Hochleistungs- und andere Synthetikfasern, feuerhemmende Kunststoffe und z.B. auch das schlagzähe und vielseitig einsetzbare ABS-Material. In der Textilindustrie erweitert es die Palette an weichen, wärmenden und knitterfreien Stoffen. Die Eigenschaften dieser Kunststoffe hängen vom Molekulargewicht sowie der Molekulargewichtsverteilung der Polymerketten ab. Produzenten der mit PAN erzeugten Kunststoffe müssen genaue Qualitätskontrollverfahren anwenden, die diese Charakteristika überwachen. Dabei ist die GPC (Gelpermeationschromatographie) ein ausgezeichnetes und einfaches Verfahren, um die Molekulargewichtsverteilung von PAN zu bestimmen. GPC basiert auf einer Trennung durch wechselwirkungsfreie Diffusion von Probenmolekülen in Poren des Säulenfüllmaterials. Um diese Bedingung zu erfüllen, wurde für die gezeigte Anwendung ein mittelpolares Säulenfüllmaterial sowie eine mittelpolare mobile Phase gewählt. Für die GPC wurde eine Mischbett-Säule mit Poly-styren-divinylbenzen Kopolymer gewählt, deren Ausschlussgrenze bei 20.000.000 Da liegt. Für die Vergleichbarkeit müssen die Substanzen der Proben sowie für die Kalibrierung gleiche sterische Eigenschaften für die einzelnen Molekulargewichte aufweisen, da die Trennung in der GPC ausschließlich über die Molekulargröße verläuft. Für die beschriebene Anwendung wurde als Kalibrierungsstandard Polymethylmethacrylat (PMMA) über einen Molekulargewichtsbereich von 1890 Da bis 949.000 Da verwendet.



VCH1, Mai 2008



www.knauer.net



Seite 1 von 6



Durchführung: Probenvorbereitung



Die Kalibrierungsstandards sowie die Proben müssen sorgfältig in einem niedrigen Konzentrationsbereich gelöst werden. Am mit der mobilen Phase als Lösungsmittel. Zu beachten ist, dass eine zu hohe Probenkonzentration die Viskosität erhöht. Dadurch wird die Diffusion in die Poren erniedrigt und die Ergebnisse zeigen ein zu geringes Molekulargewicht. In dieser Untersuchung wurden etwa 1,5 mg PAN in 1 ml mobiler Phase gelöst. Die Probe wurde für 10 Minuten auf 50°C erwärmt und vorsichtig geschüttelt.



Durchführung: Vorbereitung der Standardlösung



Etwa 1,5 mg jeder der Standardsubstanzen wurden in einzelne Messkolben eingewogen, für 10 Minuten auf 50°C erhitzt und dann vorsichtig geschüttelt.
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Säule Vorsäule Mobile Phase Flussrate Injektionsvolumen Säulentemperatur Systemdruck Detektion Analysenzeit



www.knauer.net



2 x Shodex GPC KD-806M, 10 µm, 300 x 8 mm Shodex GPC KD-G, 8 µm, 10 x 4.6 mm Dimethylformamid (DMF) + 10 mmol LiBr 0.4 ml/min 100 µl 50 °C 29 bar RI (refractive index) 70 min
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Ergebnisse



Abb. 1 Überlagerung der Chromatogramme der 7 PMMA Kalibrierungsstandards



Substanz



tR (min)



Molekulargewicht



PMMA Standard 1 PMMA Standard 2 PMMA standard 3 PMMA Standard 4 PMMA Standard 5 PMMA Standard 6 PMMA Standard 7



39.783 41.950 44.783 47.567 50.400 53.167 56.117



949000 Da 451000 Da 139000 Da 52600 Da 20800 Da 7100 Da 1890 Da



Abb. 2 Kalibrierungskurve der 7 PMMA Standards Parameter Kalibrierungstyp Angleichungstyp Korrelationsfaktor
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Wert schmal kubisch 0.9995
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Abb. 3 PAN-Probe 1 Parameter Mittleres Molekulargewicht (Massendurchschnitt) Mittleres Molekulargewicht (Anzahldurchschnitt) Peak Molekulargewicht Polydispersitätsindex



Parameter weight average molecular weight number average molecular weight peak molecular weight polydispersity index



Wert 255345 Da 95425 Da 178608 Da 2.68



Value 255,345 Da 95,425 Da 178,608 Da 2.68



Abb. 4 PAN-Probe 2



Parameter Mittleres Molekulargewicht (Massendurchschnitt) Mittleres Molekulargewicht (Anzahldurchschnitt) Peak Molekulargewicht Polydispersitätsindex



VCH1, Mai 2008



www.knauer.net



Wert 245775 Da 94818 Da 162372 Da 2.59
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Abb. 5 PAN-Probe 3 Parameter Mittleres Molekulargewicht (Massendurchschnitt) Mittleres Molekulargewicht (Anzahldurchschnitt) Peak Molekulargewicht Polydispersitätsindex



Schlussfolgerung



Wert 254967 Da 98665 Da 164313 Da 2.58



Eine Trennung der PAN-Proben nach Molekulargröße kann einfach und mit guter Peakauflösung durch GPC mit einer Shodex KD-806M-Säule und einem Smartline HPLC-System mit RI-Detektor erreicht werden. Der große lineare Bereich der Molekulargewichts-Kalibrierung unterstreicht die Robustheit der gezeigten Methode und ihre weite Anwendbarkeit. Betont werden soll hier die Bedeutung des zugesetzten Lithiumbromids. Mit 10 mmol/l im DMF wird sichergestellt, dass aktive Endgruppen der stationären Phase abgeschirmt werden. Versuche ohne Lithiumbromid zeigen dagegen schlechte Ergebnisse.
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Eigenschaften der empfohlenen Säule



Die verwendete Poly-styrendivinylbenzen Kopolymer Mischbett-Säule ist für den Einsatz mit Dimethylformamid als mobile Phase entwickelt worden. Stationäre Phase USP Code Partikelgröße Form Ausschlussgrenze Abmessungen Max. Temperatur Max. Druck Max. Flussrate Artikelnummer



Empfohlene instrumentelle Ausstattung



poly (styrene-divinylbenzene) copolymer 10 µm (Vorsäule: 8 µm) sphärisch 20,000,000 Da 2 x 300 x 8 mm ID (precolumn: 10 x 4.6 mm ID) 60 °C 30 bar 1.5 ml/min B98 (Vorsäule: B98-1)



Diese Anwendung benötigt ein isokratisches HPLC-System, das mit einem Degasser, Autosampler, Säulenofen sowie einem RI-Detektor ausgestattet ist. Andere Konfigurationen sind ebenfalls erhältlich. Kontaktieren Sie bitte KNAUER, um sich ein System nach Ihren Wünschen zusammenstellen zu lassen. Beschreibung Smartline Pump 1000, inkl. 10 ml Pumpenkopf Smartline Manager 5000 mit Degasser Smartline Autosampler 3950 Smartline Column Thermostat Smartline RI Detector 2300 ChromGate Software ChromGate GPC Option PMMA Kalibrierungsstandard M-75 (1.68–1580 kDa)



Artikel-Nr. A50303 A5316 A5005 A0585 A5160 A1493 A1470 B98-2



Autor



René Borstel, Abteilung Säulen und Applikationen, KNAUER



Kontakt



Wissenschaftliche Gerätebau Dr. Ing. Herbert Knauer GmbH Hegauer Weg 38 14163 Berlin, Germany
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NOTE 

Power BI para crear y visualizar informes de los datos. PROYECTOS. POC GRUPO CMC – IOT HUB: Durante la PoC tratamos de u
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application 

¿El estudiante tiene un hermano ya asiste a New Dawn Charter School? ... Will the 2013 – 2014 school year be your studen
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Application Note AN0003 Binary Messages Of SkyTraq Venus 6 GPS ... 

Phoenix Islands. 42. Cape. -136 -108 -292. Clarke 1880. 7. South Africa. 43. Cape Canaveral. -2. 151. 181. Clarke 1866. 6. Bahamas; Florida. 44. Carthage.
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Application Note AN0003 Binary Messages Of SkyTraq Venus 6 GPS ... 

International 1924. 6378388. 297. 19. Krassovsky 1940. 6378245. 298.3. 20. GRS 80. 6378137. 298.257222101. 21. South American 1969. 6378160. 298.25.
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GRANT APPLICATION 

Es necesario entregar copia del certificado de defunción, obituario o demás documentación junto con la prueba de las imp
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Tasting Note 

guarantee the grapes necessary to elaborate wines of the highest quality. Roble ... Villacampa del Marqués. BODEGAS. ILI
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Research Note 

ISAE 3402 ist ein internationaler Standard fÃ¼r PrÃ¼fberichte fÃ¼r. Dienstleistungsunternehmen, welcher auf Grundlage von Empfehlungen des. IAASB (International Auditing and Assurance Standards Board), einer fÃ¼r die Ausarbeitung von Standards zustÃ¤
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Employment Application 

If this application leads to employment, I understand that false or misleading information in my application or intervie
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grant application 

3833 Cleghorn Avenue, Suite 400, Nashville, TN 37215 (teléfono) 615-321-4939 (fax) 615-327-2746. 2. Información de emple
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Pre-Application 

ALL INFORMATION WILL BE VERIFIED PRIOR TO THE ISSUANCE OF A VOUCHER. EQUAL HOUSING ... SIGNATURE: (Head of Household). D
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Employment Application 

CHAVEZ SUPERMARKET IS AN EQUAL OPPORTUNITY EMPLOYER. Los solicitantes calificados reciben igual consideración. Ninguna d
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Employment application 

Propósito: Supervisar al Departamento de Policía de Oakland para garantizar que sus políticas, prácticas y costumbres cu
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Application Manual 

Interfaz hombre-máquina local.........................................................57. Interfaz hombre-máquina.......
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Application description 

support the secure operation of plants, systems, machines and networks. In order to protect ..... to list your available
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Volunteer application 

During which time of day are you available to be contacted? A qué hora del día está disponible para ser comunicado? ___
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job application 

Reference. Phone. JOB APPLICATION. Email to [email protected]. Fax 650-854-8226. Dropoff any LuLu's location. LO
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App Note Template 

Ordering Information. Part Number ... 3000 Units on. Tape & Reel ... The absolute maximum ratings are stress ratings only. Symbol. Parameter. Min. Max. Unit.
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Page 1 EDITOR'S NOTE A NOTE ON THE UNCONSCIOUS IN ... 

bar in Unredhtist, wenn sie der Psychologie das Recht bestreitet, eine ..... den, die hauptsachlich aus dem Studium pathologischer ZustÃ¤nde stam- men.
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Spanish Training Note 

Inter-Agency Network for Education in Emergencies. Réseau Inter-Agences pour l'Éducation D'Urgence. La Red Interagencial
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NOTA TÉCNICA / TECH NOTE 

[PDF]NOTA TÉCNICA / TECH NOTEhttps://hf-files-oregon.s3.amazonaws.com/.../Programación%20Receptora%20AAP.pd...En caché16
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Spanish Training Note 

talleres ha sido muy positiva y graduados de docenas de paÃses alrededor del mundo han manifestado interÃ©s en tener ta
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NOTE 

5"“ hr mm infurmiﬁon One Southwire Drive, Carrollton, GA 30119 and to register this product Producto dlstrltruldo por So
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NOTA TÉCNICA / TECH NOTE 

16 dic. 2016 - NOTA TÉCNICA / TECH NOTE ... El teclado deberá emitir los 3 bips de reconocimiento del dispositivo inalám
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Internal briefing note - FERN.org 

Mar 15, 2015 - Trading away nature and community rights in Gabon. On 1 August 2014, Gabon passed a new Sustainable Development Law (SDL).1 It ...
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