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dem Detektor, dem Typ der Komponente und dem
Tridgergas mit einem Korrekturfaktor zu multiplizie-
ren0: 858, Fiir orientierende Analysen kénnen diese
Korrekturfaktoren gleich 1 gesetzt werden®. Verwen-
det man ein Katharometer als Detektor und Helium als
Trigergas, so ist mit Standardabweichungen bis zu 10 %
und mehr zu rechnen, wenn man den Korrekturfaktor
vernachlissigt 40 85. 87, Diese Fehler konnen jedoch beim
Einsatz anderer Detektoren und Trigergase noch be-
trichtlich grofler sein®. Ein Beispiel zur Anwendung
der Methodik der inneren Normalisierung — die Analyse
eines Tetralin-Decalin-Gemisches —ist in Abb. 12 wieder-
gegeben.

Markierungsmethode: In diesem Verfahren wird der
zu untersuchenden Probe eine genau bekannte Menge
einer geeigneten reinen Substanz (Markierungssubstanz)
beigegeben. Die Peak-Fliche der zu bestimmenden Kom-
ponente wird dann relativ zur Peak-Flidche der Markie-
rungssubstanz gemessen und dieses Verhiltnis der rela-
tiven Menge der Komponente und der Markierungs-
substanz gleichgesetzt.

Zur Bestimmung der Peak-Flichen dienen automa-
tische Integriervorrichtungen4 4547, Planimetrie, geo-
metrische Niherungsmethoden und schlieBlich auch das
Wigen der aus dem Registrierstreifen ausgeschnittenen
Flichen. Die Analysengenauigkeit liegt in giinstigen
Fillen bei 1% 40 %,

4.3. Anwendung zur priparativen Trennungvon Gemischen
organischer Verbindungen

Die Anwendung der GLC zur priparativen Trennung
von Gemischen organischer Verbindungen ‘weist im
wesentlichen die folgenden Vorziige auf:

a) Hohe Trennwirksamkeit, die durch geeignete Wahl
der stationiren Phase dem jeweiligen Problem an-
gepallt werden kann.

b) Eine mit der Destillation verglichen kurze Verweil-
zeit von empfindlichen Verbindungen bei hoher
Temperatur.

c¢) Minimaler Substanzverlust, verteilt iiber alle Kom-
ponenten.

d) Kein Auftreten von Azeotropen.

Kolonnen der GréBe, wie sie bei analytischen Arbeiten
Verwendung finden, kénnen ohne weiteres dazu dienen,
Komponenten in so kleinen Mengen (einige mg) zu iso-
lieren, wie man sie z. B. fiir die Kernresonanz, Elementar-
analyse, Ultraviolett-, Infrarot- oder Massenspektro-
skopie benétigt.

Gréflere Gemischmengen lassen sich nur dann rationell
verarbeiten, wenn entweder a) der Kolonnenquerschnitt
entsprechend vergréfert oder b) die zu trennende Menge
in zahlreichen einzelnen Portionen chromatographiert

8 Vgl. R.L.PECSOK, vgl.5, S. 135.
87 E.BAYER, vgl.b, S. 49.
88 C.J.HarDY und F.H.PorrARD, vgl. ¢, S. 30.
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wird. Die Methodik a) wurde z. B. von D.E.M.Evans
und J.C.TaTLow?®:8%% zur Trennung von Gemisch-
mengen zwischen 10 und 70 g erfolgreich eingesetzt. Ein
Nachteil liegt darin, dal die Fiillungen derartig grofler
Kolonnen (Durchmesser 3 bis 7,5 ¢cm, Linge 5 m) recht
kostspielig sind, was sich vor allem dann auswirkt, wenn
die stationdre Phase zur Anpassung an das jeweilige
Problem oft ausgewechselt werden muf}. Die Methodik b)
fithrt selbstverstindlich bei groflen Probemengen und
relativ kleinem Kolonnenquerschnitt zu einem betricht-
lichen Arbeitsaufwand. Eine Reduktion des Arbeits-
aufwandes kann dadurch erreicht werden, daB3 die sich
stets wiederholenden Arbeitsvorginge der einzelnen
Zyklen des Trennvorganges automatisiert werden. Ein
erster Vorschlag zum Aufbau einer derartigen Anlage
stammt von D. AMBROSE und R.R.CoLLERSON®L. In der
Folge sind Apparaturen beschrieben worden, die mit
Hilfe von programmierbaren Steuerungen die Zuteilung
der Fraktionen einer Probe in vorgewihlte Kiihltaschen
sowie die Beschickung der Kolonne mit Substanz selbst-
titig durchfithren 49 92,93,

5. Heutiger Stand der Entwicklung,
Maglichkeiten und Grenzen der Methodik

Durch die Anwendung der Gas-Chromatographie im
organisch-chemischen Laboratorium sind heute bei ge-
eigneter Wahl der Versuchsbedingungen nahezu alle auf-
tretenden Trennprobleme lésbhar, vorausgesetzt, daf} die
Komponenten des Gemisches geniigend fliichtig und
stabil sind. Zwei Beispiele von Trennungen komplexer
Gemische sind in den Abb. 13 und 14 wiedergegeben.
In neuerer Zeit sind auch optische Isomere mit Hilfe
der Gas-Chromatographie aufgetrennt worden?®.

Die schwerstwiegende Begrenzung der Gas-Chromato-
graphie liegt darin, daB nur relativ leicht fliichtige (Sdp.
unter etwa 450°C) und geniigend stabile Verbindungen
untersucht werden kénnen. Eine wesentliche Erhéhung
der Kolonnentemperatur, wie sie fiir die Trennung von
schwerfliichtigen Verbindungen notwendig wire, ist aus
Griinden der thermischen Instabilitit der Komponenten
und wegen der Fliichtigkeit und Instabilitit der statio-
niren Phase oft nicht maéglich.

Es ist anzunehmen, daB3 die hochwirksamen von M. J.
E.Govray82! eingefiihrten Kapillarkolonnen rasch all-
gemein Eingang finden werden. Der Vorteil derartiger
Kolonnen gegeniiber konventionellen gepackten Kolon-
nen liegt darin, dal die Trennungen mit wesentlich ho-

8 D.E.M.Evans und J.C.TAtLow, Vapour Phase Chromato-
graphy, Butterworths Scientific Publications, London 1957, S. 256.

80 D.E.M.Evans, W.E.MaAssiINGHAM, M.STACEY und J.C.TAT-
Low, Nature 182 (1958) 591.

91 D, AMBROSE und R.R.CoLLERSON, Nature 177 (1956) 84.

92 E. HEILBRONNER, E.KovATs und W.Simon, Helv. Chim. Acta
40 (1957) 2410.

93 E.KovArs, W.SimoN und E. HEILBRONNER, Helv. Chim. Acta 41
(1958) 275.

9 G.KARrAGOUNIS und G.LippoLp, Naturwiss. 46 (1959) 145. Vgl.
hingegen N.A.GOECKNER, Diss. Abstr. 19 (1959) 3127.















