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Chromatographie

Theoretische Grundlagen und praktische Messung
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1.Chromatographie - Prinzip

Physikalische Trennverfahren, die nach den Prinzipien der Adsorption und Verteilung arbeiten, werden unter
dem Begriff Chromatographie (griech. chroma: Farbe, graphein: schreiben) zusammengefaldt. Da zunéchst nur
farbige Substanzen getrennt wurden, ist dieser Begriff historisch zu sehen. Die Chromatographie ist eine Tren-
nungsmethode, bel der die zu trennenden Substanzen Uber zwei Phasen verteilt werden. Von diesen Phasen ist
eine unbeweglich (stationdr) und hat eine grof3e Oberflache, die andere Phase ist beweglich (mobil) und perku-
liert durch die unbewegliche Phase hindurch. Die unbewegliche Phase kann ein Feststoff (Adsorbens) oder eine
Flissigkeit sein. Bei einer Flussigkeit wird die Unbeweglichkeit der Phasen und die grof3e Oberflache dadurch
erreicht, dal3 die Flissigkeit als ein dinner Film auf einem porésen, feinkdrnigen Feststoff ausgebreitet ist. Die
bewegliche (mobile) Phase kann eine mit der unbeweglichen Phase nicht mischbare FlUssigkeit oder ein nicht
|6sliches Gas sein. Nach den Trennprinzipien unterscheidet man zwischen Adsorptionschromatographie und
Verteilungschromatographie.

1.1 Adsorption

Eine Adsorption erfolgt fast immer dann, wenn Gase oder Ldsungen mit einer festen Phase in Wechselwirkung
treten. Beispiel: Versetzt man z.B. Rotwein mit Aktivkohle und schiittelt gut durch, so erhdlt man nach dem
Filtrieren eine wasserklare Flussigkeit. Die Farbstoffe und Aromastoffe des Rotweins werden an der Aktivkohle
adsorbiert. Beispiele fir gute Adsorbentien sind: Aktivkohle, Kieselgel, Aluminiumoxid, Stérke und Cellulose.

Die Adsorption ist um so stérker (intensiver), je grof3er die Oberfléche des Adsorbens ist. Ursache der Adsorp-
tionsvorgange sind Wechselwirkungen zwischen dem Adsorbens und dem adsorbierten Stoff. Im Inneren eines
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homogenen Stoffes sind Atome, Molekile oder 1onen von gleichartigen Teilchen umgeben, so dal? nach alen
Seiten hin gleich grof3e Kréfte wirken. Bei den Teilchen an der Oberflache sind ihre Bindungskréfte nach auf3en
hin nicht abgeséttigt. Sie sind daher in der Lage, andere Molekile oder lonen zu binden. Adsorptionsvorgénge
beruhen im wesentlichen auf VAN - DER -WAALS- Bindungen. Sie verlaufen exotherm, so dai3 die Adsorption
mit steigender Temperatur abnimmt.

Im Gegensatz zur Adsorption wird bei der Absorption der absorbierte Stoff in der aufnehmenden
& Substanz gel 6st oder chemisch umgesetzt, so daf3 sich ein homogenes System bildet.

1.2 Verteilung

Schiittelt man eine wassrige lodlésung mit dem gleichen VVolumen an Tetrachlormethan, so wird der grofite Teil
des lods von der organischen Phase aufgenommen. Es stellt sich bei konstanter Temperatur ein Verteilungs-
gleichgewicht des lods zwischen den beiden nicht mischbaren fllissigen Phasen ein. Das Verhdltnis der Stoff-
mengenkonzentration in den beiden Phasen ergibt den Verteilungskoeffizienten K.

_ Konzentration in Phase 1
~ Konzentration in Phase 2

Verteilungsgesetz nach Nernst: K

Bel der Verteilung eines Stoffes zwischen zwei Phasen nimmt das Verhdltnis seiner Stoffmengenkonzentration
bei konstanter Temperatur einen konstanten Wert an. Dieses Verteilungsgesetz gilt nur fir den Fall, daR der
gel6ste Stoff in beiden Phasen in der gleichen Form (Aggregatzustand) vorliegt. Er darf nicht dissoziieren, dime-
risieren oder Addukte mit dem Ldsungsmittel bilden.

In der Praxis ist das Ausschiitteln oder die diskontinuierliche Extraktion organischer Verbindungen der wich-
tigste Mechanismus. Die Lésung eines Stoffgemisches wird in einen Scheidetrichter gegeben und mit einer nicht
mischbaren Flissigkeit versetzt. In dem zugesetzten L osungsmittel sollte sich der abzutrennende Stoff gut |Gsen.
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Abb. 1 Schematische Darstellung der Verteilungschromatographie in vier Teilbildern
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2. Papierchromatographie

Bei der Papierchromatographie werden meist praparierte Cellulosefasern als Trager benutzt. Die stationére Pha
se wird von der die Fasern umgebenden Hydrathille gebildet. Als mobile Phase dienen meist organische L6-
sungsmittelgemische. Es handelt sich im wesentlichen um Verteilungschromatographie, die insbesondere zur
Trennung polarer Substanzen geeignet ist. Dabei wird das Flielfmittel durch Kapillarkéfte und Verdunstung an
der stationdren Phase vorbeigefiihrt.

(&=  Wegen der besseren Reproduzierbarkeit, Empfindlichkeit und Geschwindigkeit empfehlen wir die
Dunnschichtchromatographie

3. DUnnschichtchromatographie (DC)

Bel der Dunnschichtchromatographie werden meist kaufliche Fertigplatten aus Aluminium, Glas oder Kunst-
stoff, die entweder mit Kieselgel, Aluminiumoxid oder Cellulose beschichtet sind, eingesetzt. Es handelt sich im
wesentlichen um Adsorptionschromatographie. Auch hier wird das Fliefdmittel durch Kapillarkéfte und Ver-
dunstung an der stationdren Phase vorbeigefihrt. Die mitgefihrten Teilchen werden dabei an der Oberfléche der
stationéren Phase adsorbiert und / oder wieder desorbiert und durch Laufmittelteilchen ersetzt. Diese Adsorptio-
nen und Desorptionen finden immer wiederholt statt. Je stérker die Affinitét eines Teilchen zu der stationéren
Phase, um so schlechter wird es desorbiert - um so langsamer wandert es. Andererseits sorgen z. B. polare
Fliefmittel dafir, dald sich in ihm polare Substanzen besonders gut [6sen - also sehr schnell mitwandern. Es hat
sich as niitzlich erwiesen, verschiedene Laufmittel in der Reihenfolge steigender Elutionskraft zu ordnen. Diese
"eluotrope Reihe" entspricht im wesentlichen der Reihenfolge steigender Polaritét bzw. Dielektrizitétskonstanten
des Laufmittels. Selbstverstandlich gilt eine solche eluotrope Reihe genau genommen nur fir ein bestimmtes
Sorbens. Die Reihen fir Kieselgel und Aluminiumoxid sind zuféllig fast gleich. Sie sind in der Tabelle auf der
nachfolgenden Seite zusammengefalit.

Chromatographische Parameter: Re-Wert und Auflésung

Die Trennleistung des DC-Systems ist an der Zonenverbreiterung erkennbar, die der aufgetragene Substanzfleck
entlang der chromatographischen Trennstrecke erfahrt. Je breiter der Peak, desto schlechter die Trennleistung.
Die Selektivitét dagegen gibt an, wie unterschiedlich die Re-Werte fir getrennte Substanzen sind.

Re = Laufstrecke der Substanz
F~ Laufstrecke des FlieRmittels

Entscheidend fur die praktische Anwendung ist vor allem, wie gut zwel verschiedene Substanzen von einem
gegebenen DC-System (Laufmittel + stationére Phase) getrennt werden. Dies hangt sowohl von der Trennleis-
tung als auch von der Selektivitét des Trennsystems ab. Die zugehérige Kenngrofie ist die Auflésung Rs

R.= d
ST U2*W1+ 1/2W2

Dabei bezeichnen die Werte W die Fleckdurchmesser zweier Substanzen 1 und 2, d ist der Abstand der Fleck-
mittel punkte. Anschaulich: je groRer der Abstand und je kleiner der mittlere Fleckdurchmesser der Substanzen,
desto besser die Auflésung. Wenn 1/2 W1 + 1/2 W5 = d, soist Rg = 1 und die Substanzen sind gerade "basisli-
nien-getrennt", d. h. zwischen ihnen erreicht der chromatographische Mefl3wert die Basidlinie.
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Abb. 2 Retentionszeiten und Fleckgréfien bei der DC
Tabelle 1: Eluotrope Reihe nach HALPAAP [17].
Eluotrope Formel Polaritats- Dielektri- Molare | Siede- Dampf- | MAK-
Reihe index zitats- Masse | punkt druck Wert
| nach konstante : 1983
Snyder*)
| DK [mi/m3]
(20 bzw. [mbar] oder
(25°C) [g/mol] | [°C] (20°C) | [ppm]
n-Heptan C,Hyg — 1,9 100,21 98,4 48 500
n-Hexan CgHyy 0,0 1,9 86,18 | 689 | 160 100
Cyclohexan CeHy» 0,0 2,0 84,16 | 807 |104 300
Isooctan CgHyg 04 1,9 | 11423 | 99,2 51 500
1,1,2-Trichlor- CI,FCCCIF, - 2,4 187,38 | 47,7 | 368 1000
| trifluorethan
| Tetrachlor- ccl, 17 22 153,82 | 765 | 120 10
. kohlenstoff
Toluol CgH.CH, 23 24 92,14 | 1106 29 200
Chioroform CHCl, 44 48 119,38 | 617 |210 10
| Dichlor- CICH,CH,CI 3,7 1 10,6 98,97 | 834 87 20
ethan =
| Dichlor- CH,Cl, 34 9,1 8493 | 400 |453 100
| methan i
' 1-Butanol CH4(CH,),0H '39 17,8 7412 | 117.2 6,7 100
Acetonitril CH,CN 6,2 37,5 41,05 | 816 97 40
2-Propanol CH,CH(OH)CH, | 4,3 18,3 60,10 | 824 43 400
Ethylacetat CH,COOC,Hq 43 6,0 { 88,10 | 77,1 97 400
Aceton CH,COCH, 54 20,7 58,08 | 562 |233 | 1000
Ethanol C,HOH 52 24,3 46,07 | 78,5 59 1 1000
1,4-Dioxan | C4HgO, 48 2,2 88,11 | 101,0 41 | 50
Tetra- | CHgO 42 7.4 7211 | 660 |200 | 200
hydrofuran ' '
Methanol CH,OH ' 6,6 326 32,04 | 650 |128 200
Wasser | H,0 19,0 80,2 1801 1000 | 23 -

*) L. R. Snyder: J. Chromatogr. 92, 223—230 (1974)
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Auftragen von Substanzen

Ublicherweise wird zunéchst bei der DC im Abstand von 1,5-2,5 cm vom unteren Rand die Startlinie markiert.
Von der Startlinie 10-15 cm entfernt kennzeichnet man die vorgesehene Laufstrecke der Flie3mittelfront. Die
Markierungen sollten nur am &uReren Rand der Platte mit weichem Bleistift angebracht werden, damit die
Schicht nicht verletzt wird. Die Startpunkte werden mit einem seitlichen Abstand von 1-2 cm voneinander und
vom Plattenrand entlang der gedachten Startlinie vorsichtig eingezeichnet. Auftrageschablonen erleichtern das
Auftragen.

Zum Auftragen werden im wesentlichen Kapillaren oder Spritzen verwendet . Beim Auftragen mittels Kapilla-
ren sorgen allein die Kapillarkrafte der Schicht fir das Ausflie3en der Probel6sung. Im Falle der Spritzendosie-
rung handelt es sich um eine Zwangsdosierung: die Probe wird mit Stempelkraft aus der Spritze herausgedrickt.
Fur qualitative Untersuchungen werden héufig Schmelzpunktrohrchen mit ausgezogener Spitze als Auftragka
pillare verwendet.

Kammersattigung

Einen starken Einflu® auf das Trennergebnis hat die Kammerséttigung. Im Verlauf der Trennung verdampft
Laufmittel von der Platte und zwar vorwiegend im Bereich der FlieBmittelfront. Es wird mehr Laufmittel for
eine bestimmte Laufstrecke der Front bendtigt, und die Rp- Werte steigen. Kleidet man dagegen die Kammer
mit Filterpapier aus und trénkt es mit dem Laufmittel, so verteilen sich nach kurzer Zeit Laufmitteldémpfe
gleichm&dig im Dampfraum, die Kammer wird geséttigt. Stellt man eine Trennplatte in eine solche Kammer ein,
so wird die trockene Schicht mit Laufmittel vorbeladen, der Laufmittelbedarf fir die gleiche Laufstrecke der
Front ist geringer, die Re- Werte sind kleiner.

-
Vorbeladung Trogkene
—— Trockene " Schicht
——— " Schicht
——
—_—
Fittrier -— [{ _am
papier 5
{kapillar - ) »," ;
gesattigt ) .l-t:apnllcre
Sattigung g
T
~—
Gesattigte Kammer Ungesattigte Kammer
Abb. 3

Zweidimensionale Diinnschichtchromatographie

Bei der zweidimensionalen Entwicklung wird das zu trennende Gemisch auf einen Startpunkt in einer Platten-
ecke aufgetragen, die Platte in eine normale Entwicklungskammer eingestellt und zunéchst linear einmal nach
oben entwickelt. Nach dem Trocknen wird die Platte, um 90° gedreht, in eine zweite Kammer mit einem ande-
ren Flielmittel eingestellt und nochmals entwickelt. Die Chromatogrammbahn aus dem ersten Durchlauf wird
dann zur Startlinie der zweiten Entwicklung.
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Die Abb. 4 zeigt, dal? durch die zweidimensionale Entwicklung eine deutlichere Trennung als bel der zum Ver-
gleich durchgefiihrten eindimensionalen Entwicklung erreicht wird.

Identifizerung von Stoffen

Man benutzt meist die Technik des Co-Chromatogramms. Dabei trégt man nicht nur die zu trennende Substanz
auf, sondern daneben Stoffe, von denen man annimmt, daf3 sie im Gemisch vorhanden sind. Ist die Vermutung
richtig, so findet sich im aufgetrennten Gemisch ein "Fleck”, der die gleiche Laufstrecke zuriickgelegt hat wie
die Vergleichssubstanz. Mit einem Férbereagenz mul3 er auch die gleiche Reaktion eingehen. Arbeitet man mit
vergleichbaren Laufmittelgemischen und Trégermaterialien, kann man auch den Re-Wert zur Identifikation
heranziehen.

Haufig ist in die Beschichtung der DC-Platten ein Fluoreszenzindikator eingearbeitet; vorzugsweise fir Bestrah-
lung mit einer Wellenldnge von 254 nm. Substanzflecken liegen dartiber und fihren bei Bestrahlung mit UV-
Licht zu einer Fluoreszenzverminderung bzw. - [6schung.

4. Saulenchromatographie

Saulenchromatographische Trennungen werden im algemeinen im Makromal3stab durchgefiihrt und die Probe
wird als Lésung mit den Ublichen Volumenmef3geréten aufgetragen. Die mobile Phase wird am oberen Ende der
Saule aus VorratsgefaRen zugefiihrt; man chromatographiert absteigend. Die mobile Phase wandert also im
Schwerefeld der Erde. Ist die Flie3geschwindigkeit in der gegebenen Saule zu gering, verkirzt die Anwendung
von Uber- oder Unterdruck die Analysendauer.

Die Auswahl der mobilen Phase erfolgt nach den gleichen Kriterien wie bei der DC. Meist wird aus Kosten-
grinden zunéchst ein Probe- DC angefertigt.

Man arbeitet in der einfachen Séulenchromatographie mit Sulen aus Glas oder Kunststoff. Wenn notwendig,
kann die Flief3geschwindigkeit durch einen AbflufZhahn reguliert werden. Wesentlich fur die Effektivitét einer
Trennsdule ist auch die Packung, die méglichst gleichméafiig sein soll. Darauf ist sowohl beim nassen als auch
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beim trockenen Fillen der Saule zu achten. Der erstgenannte Effekt erfolgt durch »Einschlammen« einer Sus-
pension der stationéren in der mobilen Phase und langsames Sedimentieren. Beim trockenen Einfillen wird die
stationére Phase durch "Stopfen™ mit einem kleinen Stempel gepackt oder durch Anwendung eines Vibrators
bzw. Beklopfen der Saule "eingerttelt".

Auswertung

Sollen die getrennten Substanzen gewonnen werden, wird ein Fraktionssammler eingesetzt. Gesammelt werden
die Fraktionen in Reagenzgléasern oder dhnlichen Gefél3en, die sich zumeist in Fraktionssammlern befinden. Das
sind Geréte, die auf bestimmte Signale hin die Vorlage wechseln. Die Signalgebung und damit der Wechsel des
Auffanggefél3es kann durch das Gewicht der Fraktionen, die Tropfenzahl des Eluats, die Zeit, oder durch Signa-
le, die von einer Mef3zelle (z.B. Leitfahigkeits- oder UV- DurchfluBmef3zelle) ausgehen, gesteuert werden.
Werden z.B. farbige Substanzen in Kunststoffrohren getrennt, kénnen diese aufgeschnitten und das Saulenmate-
rial mit der Probe enthommen werden.

5. HPLC

(HPLC, High-Pressure-Liquid-Chromatography, auch High-Performance Liquid-Chromatography, Hoch-
leistungs-Flussigchromatographie). Seit etwa 1965 wurden die mit Hilfe der Gaschromatographie gewonnenen
theoretischen Erkenntnisse auf sdulenchromatographische Trennungen mit fllissiger mobiler Phase Ubertragen.
Wesentlichen Verénderungen gegentiber der normalen Séulenchromatographie sind:

a) Die Anwendung von Hochdruck (bis zu 35 MPa) zur Beschleunigung des Durchsatzes der mobilen Phase.
Das Pumpensystem muf3 pulsfrei arbeiten. Schwankungen in der Flief3geschwindigkeit sind zu vermeiden.
Zur Herstellung von Fliissigkeitsgemischen ist der Einbau einer Mischkammer erforderlich.

b) Der Einsatz von Sorbentien geringerer Teilchengrél3e zur Herabsetzung der Diffusionswege und Beschleuni-
gung des Stoffaustausches.

¢) Die Thermostatisierung der Saule.
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6. Gaschromatographie

6. 1 Ubersicht

Bel der Gaschromatographie handelt es sich um ein Verfahren, welches zur Trennung von Stoffgemischen an-
gewandt wird, die gasférmig vorliegen oder vollstandig verdampft werden kénnen.

Die gaschromatographische Untersuchung verlauft wie auch bei anderen chromatographischen Untersuchungen
mit Hilfe einer "mobilen Phase" und einer "stationdren Phase", wobei bei der Gaschromatographie die mobile
Phase ein Tragergas ist. Hierzu verwendet man vorwiegend Wasserstoff oder Helium (1) aus der Stahiflasche,
die sich aufgrund ihrer geringen Atommasse vorziglich als "mobile Phase" eignen. Als "stationére Phase" wer-
den bevorzugt Paraffine, Silicondle und Polymere verwendet, die auf einen Trager z.B. Kieselgel aufgebracht
werden und sich in einer bis zu 2 m langen Metall- oder Glasréhre (5) befinden. Je nach Polaritét des zu tren-
nenden Stoffgemisches wahlt man nun eine geeignete "stationdre Phase", so dal3 die einzelnen Komponenten des
Stoffgemisches unterschiedlich lange an der "stationéren Phase " adsorbiert werden, bis sie durch das Tragergas
weitergeschoben werden.

R

LJ Schreiber

1 Aufbau des TECHNOCHEM 177

Abb. 4 Schema eines Chromatographen

Aufgebracht wird das Stoffgemisch mit einer Injektionsspitze am Beginn der Séule (3). Spétestens an dieser
Stelle muf3 daflir gesorgt werden, dai alle Stoffe gasférmig sind (heizbarer Injektionsblock). Wenn nun eine der
Komponenten des Stoffgemisches, die mit der "stationdren Phase" gefillte Saule (im temperierbaren Raum (4)),
durchlaufen hat, trifft sie auf einen Detektor (6). Bei der Detektion der Substanzen nutzt man z. B. ihr unter-
schiedliches Wéarmeleitfahigkeitsvermdgen gegentiber dem Trégergas aus. Das Gas stromt an einer elektrisch
beheizten glihenden Wendel vorbei. Sind nun im Gemisch Tellchen mit einer groRen Warmekapazitét vorhan-
den, so kiihlen sie die Wende! starker ab als das Tréagergas. Die Folge ist eine gréRRere Stromstérke. Diese Ande-
rung hat nun zur Folge, dafd nach elektrischer Verstdrkung auf dem ebenfalls angeschlossenen Schreiber ein
sogenannter "Peak" entsteht. Die Methode heif3t Warmeleitféhigkeitsdetektion (WLD). Gemessen wird dabei
meistens mit mehreren Glihwendeln, die in einer Wheatstone-Briicke geschaltet sind.

Eine weitere Méglichkeit bietet sich an, wenn man z.B. mit Wasserstoff als Trégergas arbeitet. In der heil3en
Woasserstofflamme wird ein Teil der zu untersuchenden Molekile ionisiert. Dies [&} sich ebenfalls durch Flie-
[3en eines Stromes im sogenannten Flammenioni sationsdetektor (FID) nachweisen.

Neuerdings setzt man zur Detektion auch Gassensoren auf Metalloxid- Basis ein. Diese reagieren mit oxidierba-
ren Substanzen und bilden Metalle. Als Folge steigt die Stromleitung. Sie kann nach elektrischer Aufbereitung
ebenfalls auf dem Schreiber dargestellt werden.

In gewissen Grenzen 183 sich das Trennergebnis durch den Gasdruck, den man am Reduzierventil (2) ablesen
kann, bzw. durch die Gasmenge, die man mit dem Strémungsmesser (7) messen kann, beeinflussen. Zur Ver-
gleichbarkeit der Chromatogramme sind diese Werte sowie Tragermaterial und Temperatur im Chromatogramm
Zu vermerken.
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6.2 Detektoren
WLD FID TGS
Detektor Waérme-L eitfahigkeits- Flammen- lonisations- Taguschi- Gas-
Detektor Detektor Sensor
Schematischer
Aufbau
Prinzip Ein beheizter Draht wird in|Zwei Elektroden werden in|Das Herz des TGS ist eine
den Gasstrom gehalten. Je|eine Flamme gehalten. Der | aus Metaloxiden gesinterte
nach Waéarmekapazitét der | FID mifit dann den eventuell | Pille. In dieser sind zwel
vorbeistrémenden Gase andert | auftretenden lonisationsstrom. | Elektroden aus Platin ein-
sich die Temperatur des Drah- | Da dieser Strom so gering ist, | gebettet. Bel Kontakt mit
tes. Je hoher dessen Tempe- | mu3 er noch um ein Viefa | reduzierenden Gasen wer-
ratur ist, desto grofRer ist sein | ches verstarkt werden. den die Metaloxide redu-
Widerstand. ziert, wodurch der Wider-
stand sinkt. Nach Oxidation
mit  dem Luftsauerstoff
steigt der Widerstand wie-
der an.
Vor- und Bel diesem Sensor kann man | Dieser Sensor ist recht emp- [ Diese Sensoren sind recht
Nachteile mit jedem Gas als mobiler | findlich. Er benétigt aler- | empfindlich, man kann

Phase arbeiten, er ist jedoch
nicht so empfindlich wie die
beiden anderen Sensoren.
Deshalb bendtigt man etwas
groRere Stoffkonzentrationen
as beim FID. Ein weiterer
Vorteil besteht darin, dal3 er
ale Stoffkomponenten detek-
tieren kann.

dings ein brennbares Gas as
mobile Phase, und das ist
sowohl teuer als auch nicht
ganz ungeféahrlich.

Ein weiterer Nachteil besteht
darin, dal3 dieser Sensor nur
ionisierbare  Gase messen
kann.

daher auch mit geringen
Stoffkonzentrationen arbei-
ten. Sie eignen sich aul3er-
dem  flr die Gas
chromatographie mit Luft
als Trégergas. Diesist recht
einfach, billig und unge-
fahrlich.

Allerdings neigen sie, wenn
der Sensor nicht gentigend
geheizt oder die Stoffmenge
zu grofd ist, zum Tailing
Effekt, das bedeutet, dal? der
Peak am hinteren Ende
nicht steil, sondern viel zu
langsam wieder die Grund-
linie erreicht. Ein weiterer
gravierender Nachteil be-
steht darin, dal3 sie nicht
ale Stoffe detektieren und
zur quantitativen Auswer-
tung nicht geeignet sind.
Naheres siehe Kapitel M0OO.
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6.3 Mobile Phasen
Trégergas Vorteile Nachteile
Wasserstoff: hohe Warmeleitfahigkeit (fir WLD-Detektor) | gefahrlich (Mischung mit Luft explosiv)
niedrige Viskositét aufgrund des hohen Diffusionsvermdégen
FID einsetzbar des Wasserstoffes ist es schwierig, eine
vollkommende Dichtigkeit der Apparatur
Zu erlangen.
Helium hohe Warmel eitfahigkeit teuer
relativ niedrige Viskositét,
Kohlenstoffdioxid | relativ billig und ungefghrlich niedrige Warmel eitfahigkeit
Stickstoff: relativ billig und ungefahrlich niedrige Warmel eitfahigkeit
Luft)* kostenlos, ungefahrlich, maoglicherweise ein geringflgig héherer
mit dem TGS qualitative Ergebnisse Sensorenverschleil?.
mit dem WLD gute quantitative Ergebnisse

*) Ein besonders grofRer Vorteil der Luft als Trégergas in Schillerversuchen besteht darin, dafd Luft einfach flr
jeden Schiler zu beschaffen ist (durch Aquarienpumpen oder aufpumpbare Druckflaschen). Im Gegensatz dazu
mifdte bei Schilerversuchen mit herkdmmlichen Gaschromatographen fir jeden Schiler eine Gasdruckflasche
bereit gestellt werden, oder durch hdchst aufwendige und teuere Verteilungssysteme jedem Schiller Zugang zu
einer Gasflasche verschafft werden.

6.4 Auswertung von Gaschromatogrammen:
Ein Gaschromatogramm besteht aus der Basislinie und einer entsprechenden Anzahl von Peaks.

Retentionszeiten

Der zeitliche Abstand vom Zeitpunkt der Injektion zum Maximum eines Signals entspricht der Retentionszeit
tri, Uber die es moglich ist, eine Komponente zu identifizieren (qualitative Bestimmung der Retentionszeit). Sie
setzt sich zusammen aus der Aufenthaltsdauer der Substanz in der mobilen Phase to und der Verwellzeit in

der stationdren Phase (tgj = Nettoretentionszeit).

IRi=to+t

Die Zeit tg wird auch als Totzeit bezeichnet. Sie ist die Zeit, die eine Komponente bendtigt, um das chroma-
tographische System zu durchlaufen, ohne mit der stationdren Phase in Wechselwirkung zu treten ("L uftpeak”).
Die Nettoretentionszeit tg ist demzufolge die Differenz zwischen der Bruttoretentionszeit tgy und der Totzeit

to-

tRi = tRj -to
i
122
M T —
- i3
=
A |
; ‘l Ret zeit
Imektion  Totzed 4,

Abb. 6 Retentionszeiten
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Diese Zeit entspricht der Verweildauer der Komponente in der stationdren Phase. Sie ist alerdings auf3erst stark
von alen Bedingungen in Chromatographen abhéngig und daher nur fir einen bestimmten Satz von Bedingun-
gen tabelliert.

Anhand der Retentionszeit kann man nun Vermutungen aufstellen, um welchen Stoff es sich handeln kénnte.

""Aufstocken"

Hier bedient man sich der Methode des Co-Chromatogramms, indem man zusétzlich zu dem Stoffgemisch eine
gewisse Menge des vermuteten Stoffes gibt und dieses dann wiederum gaschromatographisch untersucht. Wenn
nun der Peak grofer wird, kann man "fast" sicher sein, daf3 es sich um den vermuteten Stoff handelt. (Abb. 7 n-
Butan und 2-Methylpropan)

G 25.0 Feuerzeuggas - F-GAS-1A.GCG
C
i 22,57
n
t 20,0
e
n 17.5-
E Feuerzeug-Gas + 2-Methyl-Propen
© 15,04
12.5 Feuerzeug-Gas + n - Butan
10,04
7.5
Feuerzeug-Gas + 2-Methylpropan
5.04
2.5 Feuerzeug-Gas (rein)
0.0 — . ; . . . . .
0.0 30,0 60.0 90,0 12%!]_ 150.0 180.0 2100 240.0 2700 300.0
eit 5

Abb. 7 Gaschromatogramm von Feuerzeug Gas und "Aufstockung mit verschiedenen Gasen. In diesem Fall verkleinert
sich durch Konzentrationserhhung etwas die Retentionszeit

Eindeutiger ist allerdings die Aussage, dai ein Stoff fehlt, wenn beim Cochromatogramm ein neuer Peak auftritt.
(Abb. 7 2-Methylpropen)

Zusétzlich zu der Anwendung der Gaschromatographie als qualitatives Anayseverfahren kommt nun die An-
wendung a's quantitatives Analyseverfahren.

Quantitative Auswertung

Bel der quantitativen Auswertung eines Gaschromatogramms geht man davon aus, dal3 die Flache (A) unter
einem Peak proportional zu der Masse (Menge) des zugehtrigen Stoffes ist. Um die Beziehung in die Form
einer Gleichung zu bringen, fihrt man eine Proportionalitétskonstante R ein, den Responsefaktor.

m=R-A

Falls kein Integrator (oder ein entsprechendes Computerprogramm) zur Verfligung steht, werden die auf einem
Schreiber produzierten Peaks ausgeschnitten und auf einer Waage gewogen. Beim mathematischen Verfahren
bestimmmt man das Produkt aus Hohe und Halbwertsbreite (oder zahlt die Kastchen des Millimeterpapiers). Die
Methode der Integration gilt streng nur bei Molekilen mit gleichen Eigenschaften (z.B. gleicher Warmekapazi-
tat).

Quantitative Analyse mit duBerem Standard
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Zur Bestimmung der Substanzmenge (my ) der in einem Gemisch enthaltenen Substanz K spritzt man zuerst das
Substanzgemisch ein und nachher bei gleichen Arbeitsbedingungen (Temperatur, Gasvolumenstrom) eine genau
dosierte Substanzmenge (mg;) der reinen Substanz K al's &uBeren Standard (&ulRerer Standard deshalb, weil er
nicht direkt dem Substanzgemisch zugegeben, sondern gesondert gemessen und aufgezeichnet wird). Da die
Substanzmenge des Standards meist bekannt ist, kann aus den Peakfléchen beider Chromatogramme die Sub-
stanzmenge my der im Gemisch enthaltenen Substanz K berechnet werden: Dabei stehen die Substanzmenge
mg der Substanz K im untersuchten Gemisch und die Substanzmenge (mg;) des Standards in demselben Ver-
héltnis zueinander wie die Grof3e ihrer Peakfldchen:

MK MS o ctoat e = SUAK
—ASt,arausogt. mK = Ag

Wenn auch die Gesamtstoffmenge des eingespritzten Substanzgemisches (mg) bekannt ist, kann auch der pro-
zentuale Massenanteil der Substanz K berechnet werden:
mk - 100

Massen -% k=
K MGt

Es mul3 hinzugefigt werden, dai fir diese Berechnungen nur Messungen in Frage kommen, die im Linearbe-

reich des Detektors liegen. Die Konstanz der Mef3bedingungen in beiden Messungen (Substanzgemisch und

Standard) ist Voraussetzung fir diese Analyse.

Stoffspezifische Korrekturfaktoren

Man sollte nicht davon ausgehen, da’ die Grof3e der Peakflache bei gegebenen konstanten Arbeitsbedingungen
nur von der Substanzmenge abhangt. Es ist vielmehr anzunehmen, dal3 zwei verschiedene Substanzen bei glei-
cher Substanzmenge verschieden grofie Peakflachen aufweisen.

Man kann die Korrekturfaktoren fir mehrere Komponenten mit einer einzigen Messung bestimmen, indem man
deren Gemisch mit der Standardsubstanz einspritzt und den stoffspezifischen Korrekturfaktor jeder Komponente
einzeln berechnet. Voraussetzung dafiir ist, dafd das Massenverhdltnis jeder einzelnen Substanz zur Standardsub-
stanz bekannt ist und die Peaks im Chromatogramm nicht tberlappen. Beziehen sich die stoffspezifischen Kor-
rekturfaktoren der Substanzen R und S auf die gleiche Standardsubstanz, dann entspricht das Massenverhéltnis
dieser Substanzen dem Verhdltnisihrer korrigierten Peakflachenwerte, und es gilt die Gleichung

MR _AR'TR
ms _AS fg
wobei mp und mg die Massen der Substanzen R und S, A und A g deren Peakflachen und fg und fg deren

stoffspezifische Korrekturfaktoren sind. Esist vorteilhaft, als Standardsubstanz die im Gemisch anwesende
Hauptkomponente zu wahlen.

Der stoffspezifische Korrekturfaktor dient der Ermittlung der prozentualen Zusammensetzung von Stoffgemi-
schen, wobei in der Berechnung anstelle der Peakflachenwerte die korrigierten Peakflachenwerte verwendet
werden.

Bestimmung der prozentualen Zusammensetzung der Komponenten im Substanzgemisch

Durchlaufen alle im Substanzgemisch enthaltenen Komponenten die Trennsdule und erfolgt hierbel eine voll-
stdndige Auftrennung, so zeigt das Chromatogramm so viele Peaks (i), wie Komponenten im Substanzgemisch
vorhanden waren. Addiert man alle Peakfl&chen, so erhdlt man die Summe der Peakflachen. Der prozentuale
Anteil Ak der Substanz K wird errechnet nach der Formel

A -f,-100

Sat
1

Massen-%y =

Quantitative Analyse mit innerem Standard
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Mit dieser Methode kann die Masse my einer im Substanzgemisch enthaltenen Substanz ermittelt werden. Zur
Probe wird vor der Messung eine als innerer Standard Sti bezeichnete Substanz beigemengt, deren Masse mg;
bekannt ist. Sind der stoffspezifische Korrekturfaktor fg;j des inneren Standards und ebenso der stoffspezifische
Korrekturfaktor der Substanz K bekannt, so |83t sich mk nach der Ermittlung der Peakfléche der Substanz
(Ak) und des Standards (A g;j) nach der Formel

Mg - AK " fK
Agi - fgi

berechnen.

Der innere Standard muf3 folgende V oraussetzungen erfiillen: Er darf mit keiner der im Substanzgemisch anwe-
senden Komponenten identisch sein, und sein Peak darf mit den Peaks der Probe nicht Gberlappen. Seine Reten-
tionszeit soll sich von der Substanz nicht alzu sehr unterscheiden. Seine Konzentration im Substanzgemisch
sollte in der GroRRenordnung der Konzentration der Substanz K liegen. Der Vorteil dieser Methode besteht darin,
daR die Peakfldchen der anderen im Substanzgemisch anwesenden Komponenten fir die Berechnung nicht er-
mittelt werden und auch ihre stoffspezifischen Korrekturfaktoren nicht bekannt sein miissen. mK kann auch
dann berechnet werden, wenn eine Komponente im Substanzgemisch nicht verdampfbar oder mef3bar ist. Da-
durch, dal3 das Substanzgemisch und der innere Standard gemeinsam in einem Durchlauf analysiert werden,
braucht man Analysenfehler, die auf Veranderungen der Arbeitsbedingungen zuriickzufiihren sind, nicht zu
furchten.

Verifizierung der quantitativen Analyse

Anhand der Ergebnisse der quantitativen Analyse kann man selber “Feuerzeuggas’ "synthetisieren”. Wenn
beide ein vergleichbares Ergebnis bei der Messung liefern, sollte die Analyserichtig sein.

G 100.0 Feuerz Ro Feuerz wir kermit luft-
c Propan2
ALY 3813 % Propan2
: 331
n
t
e
n
g
I n-Butan
; 4229 %
a
0.0
10,0 INAA ] - AT . |
L 90 180 270 3%] : 450 540 630 720 810 900
ei g

Abb. 8 Chromatogramm von Feuerzeug-Gas bzw. nach der quantitativen Analyse gemischtes Gas.

In der Abbildung ist der zuerst eingespritzte Stoff industriell angefertigtes Feuerzeuggas (ROWENTA) und der
zweite nach den Integrationsergebnissen gemischtes Vergleichsgas. Bei dieser Methode lassen sich kleine
Ungenauigkeiten nicht vermeiden, da man keine andere Méglichkeit hat, als das Gas in einem gebrduchlichen
Kolbenprober zu mischen. Mit solchen Mitteln ist es kaum mdglich, zum Beispiel genau 31,46 mL Propan
einzuspritzen.

6.5 In der Schule vorhandene Gaschromatographen*
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Diese Aufstellung ist rein willkdrlich - sicher gibt es noch viele weitere gute Geréte / Ideen etc. von anderen
Herstellern / Firmen oder Privatpersonen. Auch die Reihenfolge ist vallig willkurlich. Ich bitte, Verbesserungen
und Erganzungen an meine Adresse zu schicken

1. Modell- Gaschromatograph nach Prof. Wegmann

Der "didaktische" Chromatograph besteht im wesentlichen aus
der stabilen Kupfersaule geftllt mit Siliconol auf Chromo-
sorb, an die Einspritzeinheit und WLD angeschraubt sind.
Eine Glasdiise mit evtl. Kupferdraht kénnen als "Augen- De-
tektor" dienen.

Betriebsgas: Wasserstoff.

Eine evtl. Temperierung geschieht im Becherglas auf einem
regelbaren, heizbaren Magnetrihrer.

Ausgang: ?7? mv

z.B.: Fa. Hedinger. Bestellnummer 270 649,75 DM
weitere Saule: (Molekularsieb 279/1) 328,04 DM
Haye-Sep-Q 77?) ca. 250,00 DM

2.Gaschromatograph nach Prof. Wagner
- o - Der Chromatograph besteht im wesentlichen aus einer zer-

brechlichen Saule aus Glas, gefiillt mit APL auf Chromosorb,

an die eine Einspritzeinheit angeblasen ist.

Kein elektronischer Detektor.

Eine Glasdiise mit evtl. Kupferdraht kann als " Augendetektor”
dienen.

Betriebsgas: Wasserstoff.

Eine evtl. Temperierung geschieht im Becherglas (siehe oben)
kein Ausgang

z.B.: Fa. Hedinger. Bestellnummer 268c 362,25 DM
weiterer Sdulenchromatograph: (Haye-Sep-Q 268d) 425,50 DM

3. Gaschromatograph(en) Technochem

Dies ist der wohl verbreitetste Schul- Gaschromatograph mit
thermostatisierbarem Ofenraum und Einspritzteil, WLD, ver-
schiedenen Séaulen. Mitgelieferte Saule 10% APL auf Chro-
mosorb P. Betriebsgas: Helium (Wasserstoff, Stickstoff)
Auch als Zweisdulenausfiihrung erhdtlich.

Angebote des Herstellers Fa. Elektroautomatik

Asbest - Sanierung: Ofenraum ca. 210,00 DM
Ersatz der Detektorfilamente ca. 350,00 DM
Ausgang : ca. 100 mV
z.B.: Fa. Hedinger. Bestellnummer 177000 2903,75 DM
Zweisdulenausfihrung incl. APL und PEGA-Saule 277000 3795,00 DM
weitere Saulen PEGA auf Chromosorb P 177103-2 224,25 DM
DC 550 177103-3 224,25 DM
Chromosorb 108 177103-4 224,25 DM
Haye-Sep-Q 177103-5 195,50 DM
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4, Gaschromatograph MBM WLD 80-10 - Fa. Mauer/MBM

Ein weit verbreiteter Schul- Gaschromatograph mit thermo-
statisierbarem Ofenraum und Einspritzteil fir 2 Saulen:

1,20 m OV101 und 0,60 m Chromsorb C 102,

WLD, reichliches Zubehor:

Betriebsgas: Helium (Wasserstoff, Stickstoff)

Chromatograph  nicht mehr lieferbar
Alle Ersatzteile sind noch lieferbar.
- weliterhin lieferbar:

Computerpaket: Schnittstellenkarte / Kabel / Software
Best. Nr. 275 360.30/275 360.35/275 360.50 1242.92 DM

5. Gaschromatograph MBM TCD 91 - PR Fa. Mauer/MBM

Nachfolger der bewahrten WLD 80-10 mit eingebauter Com-
- puterschnittstelle Temperaturrampe moglich.

Technisch dhnlich TCD 80

Chromatograph 275360.00 8044,25 DM
Zubehorpaket: 275 360.05 573,85 DM
Softwarepaket/ Kabel 275 360.30/ 275 360.20 733,12 DM
weitere Saulen

15% Carbowax 20 M 275 400.50 253,00 DM
20% Dinonylphthal at 275 400.52 253,00 DM
10% APL 275 400.54 253,00 DM
10% PEGA 275 400.55 253,00 DM
10% DC 550 275 400.56 253,00 DM
PORAPAK Q 275 401.01 437,00 DM
Molekularsieb 275 401.03 313,95 DM
Leersaule links 275 400 60 78.55 DM
Ausgang: 50 mV und RS 232

6. Mauer Gaschromatograph

Er ist noch geheim - Es gibt keine Abbildung ~ Neues Chromatographen- Konzept - Tischgehduse mit Klar-
sichtdeckel - 2 Trennsaulen (ineinander)
Trégergas: Schuldruckluft oder Kompressor
Spezielle Detektorverstarker bis 10V und RS 232
(mohil)
Preis ca. 6000.00 DM

7. SCS Junior Gaschromatograph Fa. Jirgens
Einfach Uberschaubarer Schulchromatograph

Saule: 1,20 m

Thermistoren , Batteriebetrieb
Betriebsgas: Stickstoff
Ausgang: ca3Vv

Preis. 400,00 DM
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8. Shandon UNI-KIT

Ein Veteran unter den Schul- Gaschromatographen (mit wie
man sieht thermostatisierbarem Ofenraum)

Benttigte Spannung: 12 V

M itgelieferte Edel stahlsiule APL auf Chromosorb P

Betriebsgas: ??

Chromatograph: ca. 3000,00 DM

~ weitere Saulen

10% PEGA DM

Leersaule DM

nicht mehr lieferbar

Das CPS -System zeichnet sich durch Kombinierbarkeit aus:
Man kann sich den Demonstrationschromatographen fir
Raumtemperatur selbst zusammenstellen: So existiert z.B.
eine Version aus Gassensor und Pumpe (Trageras. Luft),
Séule: Chromosorb C108 und Netzteil: Bestell-Nr. 665 490/
665495/ 666412/ 665534/ 667824/ 666428  2906.05 DM

Aufpreis. WLD(Trégergas H2, He, No ) 665 495 27.85 DM
weitere Saulen :

PEGA 665 532 272,55 DM

DC 550 665 533 272,55 DM
Leersdule 665 535 53.01 DM
Ausgang:0-2V

Demonstrationschromatograph fir Raumtemperatur. Dieses
Gerdt mit WLD und Séule C 108, Netzgerdt und Profilrahmen
wird aus mehreren Teilen im Platten-System aufgebaut: Tra
gergas. Helium. Bestell-Nr. 665 470/ 665 477/

665 471/ 667 824/ 666 428 8396,15 DM
weitere Saulen :

PEGA 665 471 347,30 DM
DC 550 665 472 347,30 DM
APL 665 473 347,30 DM
Ausgang:0-2V
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11. PHYWE Demonstrationschromatograph

Der vieleicht dteste Demonsrations- Schul- Gaschroma-
tograph mit RickfluRkihler und "WLD". Saule: Dino-
nylphthalat auf Chromosorb (muf3 man selbst herstellen) Tr&
gergas : Wasserstoff.

mit Zusatz thermostatisierbar.

Aufstellung ohne Chemikalien, Uhr und Mef3gerét:

Best-Nr. 36664.88 / 36670.10/ 36670.95  1614,54 DM

Thermostatisiereinrichtung: Wasser wird durch den Kihler-
mantel gepumpt 08482.93/ 08484.01 08482.02 -967,60 DM

Ausgang:0-2V

12. PHYWE Glasmantel system-Gaschromatograph
i Dem obigen Chromatographen recht &hnlich - nur im Glas-
mantel system

Best-Nr.  36670.88 / 36670.95 1865,25 DM

B Thermostatisierung siehe oben.

Ausgang:0-2V

13. Chromatograph nach Prof Wollrab (JS -Unternehmensgruppe)

Dieser "Selbstbauvorschlag” wird auch kommerziell herge-
stellt.

Saule aus Acrylglas Lieferung incl. Schlauch und Spritzen
und "Beilstein-Detektor". Nicht temperierbar!

Besonderheit: FID daher Betriebsgas Wasserstoff
Gerétesatz mit einer Saule U (unpolar) 8250.00 534,75 DM

weitere Saulen:

Trennsdule P (wie Polar)  8254.00 158.12 DM
Leersiule 8255.00 112.70 DM
Ausgang:0-3V

AK-Computer - Materialien Il - 04/97



AK Computer Chromatographie K 00
Chromatographie Grundlagen Seite 18/ 29

14. Chromatograph nach V. Fahrney (u. E. Wiederholt)

Ein relative neues Produkt aus der "Wuppertaer GC-
Schmiede'. Detektor (WLD) ist ein abgesdgtes Glihbirnchen.
Mit ausgekltigelter Elektronik lassen sich zum Teil Gasart und
Gasstrome messen. Ebenso ist ein "Chemophon™ eingebaut.

Lieferung: mit Ho-Anschlufd und Zeolith-Saule 493,35 DM
Ausgang0-2V.

15. Selbstbauvorschlag von Prof Wiederholt nach CLB 4/1993 Seite 174 ff

Natriumiaffel = Auch hier ein Wuppertaler Vorstofd zum relativ unkomplizier-
- ten Eigenbau eines Gaschromatographen, der mit Wasserstoff

betrieben wird und mit FID arbeitet. (Leider etwas "wetterfiih-
5% Ilgu)
Piezo %
e g Preis je nach "Geschicklichkeit" ca. 40,00
VA-Ro zum Verstarker DM
- Ausgang0-2V.

von der Sdule

16. Selbstbau-Vorschlag mit TGS - Gas - Sensor (nach Jugend - forscht Arbeit - Quelle: AK-Computer)

- Nach Frihling und Wrobel usw. als der néchste Versuch,
~ einen preiswerten Chromatographen fir den Unterricht
. (sprich: Schilertibungen) moglichst im Selbstbau zu konzipie-
- ren.

- Téagergas Luft (bereitgestellt durch Aquarienpumpe), Detektor
= leider nur fur "Oxidierbare Substanzen" geeignet).

- Preisje nach "Geschicklichkeit" ca. 200,00 DM
. Ausgang 0- 2 V.Ausgang 0- 2 V.

17. LOW-COST Chromatograph - Quelle: AK-Computer - Herstellung: M S Elektronik)

Néchster Versuch, einen preiswerten Chromatographen fur
den Unterricht (sprich: Schileriibungen) mdglichst im Selbst-
bau zu konzipieren.

Tagergas Luft (bereitgestellt durch Aquarienpumpe), Detek-
tor: aufgesagtes Glihbirnchen).

Preis je nach "Geschicklichkeit" ca. 200,00 DM
Ausgang 0 - 2V.Ausgang0-2V.

Lieferung: Komplett mit Stativhalterung, Pumpe, Séule
0OV 101, direkter Computeranschlul RS232 390,35 DM

Alternative mit eingebautem Wandler:
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6.6 ""Zubehor" fur Gaschromatographie

Tragergase
2 L Stahlflasche gefiillt mit Wasserstoff mit Reduzierventil im Stéander (wohl an den meisten Schulen vorhan-
den).
z.B. Fa. Hedinger : Bestellnummern 7051/ 7061/ 7085 945,15 DM
dto. Helium 177102/ 177101/ 7085 1007,40 DM

Gasdose MINICAN (1| Helium) Mit Ventil z.B. Fa. LEYBOLD 660 984/ 660 980 235.17 DM

Temperiermdglichkeit fir Gaschromatographen
2 L Becherglas auf heizbarem Magnetriihrer mit K ontaktthermometer
z.B. Fa. Hedinger : Bestellnummern 89/ 2018/ 2019/ 2020/ 2021 948,29 DM

Spritzen:
Einwegspritzen
Gut eignen sich Plastik- Einwegspritzen - moglichst ohne Nadel dafir mit LUER LOCK - Nadelansatz (siehe
unten),
Preis: Stiick ca. 0,30 - 5,00 DM). Bezugsquelle: Apotheke, Arzt oder Zulieferfirma (diese mui3 eine Anbruchpa-
ckung besitzen, ansonsten sehr groflRe Mindestabnahmemenge. Ausweg: man kann z. B. zur Fa. Braun Melsun-
gen schreiben und um eine Probe bitten.

Einwegspritzen insbesondere Insulinspritzen

Fir kleine Gasmengen (0,02 - 1mL) eignen sich besonders gut Insulinspritzen (im Volksmund: "Rotkdppchen™).
Sie sind sehr preiswert und eine sehr diinne septenschonende Nadel ist eingebaut. Leider sind die Nadeln sehr
kurz (ca. 10 mm), so dai3 sich die Spritzen nicht fur alle Gaschromatographen eignen. Lieferbare Grofen 0,5 und
1 mL bzw. friher 0,4 und 0,8 mL

Preis: 10 Stiick ca. 10 DM; Bezugsquelle: Apotheke

Nadeln

insbesondere die Nadeln z. B. STERICAN der Grof3e 0.4 x 20 mm besser 0.6 x 60 mm der Fa. Braun, Melsun-
gen sind recht lang und trotzdem sehr diinn und schonen beim Einstich das Septum. Wichtig: LUER-LOCK
Ansatz, dann kann man die Nadel leicht arretieren, und sie bleibt beim Herausziehen nach der Injektion nicht
"hangen".

Bezugsquelle: Ortlicher Apothekenzulieferer (Achtung: evtl. Mindestabnahmemenge 10 000 Stiick - siehe
Spritzen)

Vergleichssubstanzen - insbesondere Vergleichsgase:

Eigentlich bendtigt man zur Aufstockung von Peaks oder als Referenz nur geringe Menge Substanz . Bei Gasen
sind diese sehr schlecht zu erhalten. Von manchen Firmen werden Druckdosen der GrofRe 1 L angeboten. So
liefert zB. die Fa. Messer Griesheim (regionalen Lieferanten bitte erfragen) als Verglei chsgase

Gas Bestellnr. Preis Gas Bestellnr. Preis

Methan 4.5* 795 0 3043 65,55 isoButan 2.5 795 0 3038 112,70
Ethan 3.5 795 0 3032 65,55 Butylen (1) 20 | 79503011 112,70
Ethylen 3.5 795 0 3033 65,55 isobutylen 2.0 795 0 3039 112,70
Propan 3.5 795 0 3050 65,55 cis-Butylen-2.0 |7950 3012 608,35
Propylen 3.5 795 0 3051 65,55 trans-butyten 2.0 | 795 0 3013 608,35
n-Butan 2.5 795 0 3010 112,70 Butadien 2.0 795 0 3009 112,70

* Die Bezeichnung hinter dem Namen des Gases gibt Auskunft Gber den Reinheitsgrad. "4.5" bedeutet, dal3 die
ersten vier Ziffern aus"9" bestehen und dann eine "5" folgt. der Reinheitsgrad betragt also 99.995%

6.7 ""Tips und Tricks" zur Gaschromatographie

Selbstbau von Gaschromatographen und Zubehor
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In der Abbildung sind die wichtigsten Funktionseinheiten eines Gaschromatographen dargestel|t:

Einspritz- Stréomungs-
Block Sensor messer

o o & = /Ny

Druckflasche Trenn- Detektor - Schreiber oder
oderPumpe sGule Elektronik Computer

Abb. 9 Schematischer Aufbau eines Gaschromatographen [12]

a) Gasversorgung

Die Gasversorgung erfolgt wie bei den professionellen Gerdten am einfachsten aus Druckflaschen. Je nach
Trennaufgabe kdnnen Wasserstoff, Helium, Stickstoff, und Pressluft eingesetzt werden.

Luft als Tragergas kann auch einfach mit Hilfe einer Aquarienpumpe bereitgestellt werden. Fir netzstromunab-
hangige Messungen empfiehlt es sich, evtl. leere Druckdosen von Vergleichsgasen (z.B. Messer Griesheim) mit
Hilfe von Fuf3pumpen, wie sie fir Autoreifen benutzt werden, zu fullen.

b) Trennsaule
In der Literatur werden Glasrohre und Ruckfluf3kihler vorgeschlagen. Glnstiger erscheint es uns, der |dee von
Wiederholt zu folgen und Kunststoffrohre einzusetzen.

L eerséulen:

Recht gut geeignet sind Rohre der Fa. Serto Jacob, Fuldabriick mit dem Innendurchmeser von 4 mm, einem
AuRendurchmesser von 6 mm und einer Wandstérke von 1mm (Kurzel: 6/4 x 1). Sie lassen sich gut mit Hilfe
von Burettentrichtern mit Trégermaterial fullen - Lediglich das Fullen mit den recht grof3en Kdrnern des Mole-
kularsiebsist etwas langwieriger. Fir "normale Temperaturbereiche" reicht PA.

Material Bestell-Nr. DM/m
Polyamid (flexibel, natur) PAw 6/4x 1 0,85
Polyvinylidenfluorid PVDF6/4x 1 4,75
Polytetrafluorethylen (natur) PTFE6/4x 1 7,20

Die von uns benutzte Saulenldnge betrug zundchst meist 90 cm. Je nach Trennproblem wurden die Saulen ge-
kirzt oder auch zwei Saulen tber Siliconschlauch aneinander befestigt.

Fillen von L eerséulen

Einige Firmen, z.B: FaMacherey & Nagel oder Fa. Chrompak, bieten die unterschiedlichsten Fertigsdulen aber
auch bereits belegtes Tragermaterial an. Dieses 183t sich leicht mit Hilfe eines Burettentrichtes in die obigen
Saulen einfillen. Dazu steckt man die Saule mit dem mit einem Watte- oder Glaswollebiischel verstopften Ende
in einen Gummistopfen einer Wulff'schen Flasche. Wahrend das Material zusammen mit Luft von einer Wasser-
strahlpumpe in das Rohr gesogen wird, beklopft man die Saule z.B. mit einer Reagenzglasklammer. Vibrationen
kénnen auch mit einem alten Rasierapparat oder einen kleinen Elektromotor, bei dem man die Achse etwas
verbogen hat (Unwucht), erzeugt werden.
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Die Verbindungen zwischen den einzelnen Funktionsgruppen kénnen durch Silicon- oder Vakuum-(Gummi)-
schlduche hergestellt werden. Auch kann man die Probe direkt in den Verbindungsschlauch vor der Trennséule
einspritzen.

Das Wechseln der Saule etc. wird jedoch recht einfach und bequem mit billigen PA- Druck-Patent-
Verschraubungen z.B. der Fa. Serto-Jakob. Auf diesem Wege 183t sich auch das Problem des Einspritzens der
Probe eleganter 16sen.

T-Stiicke
as Verbindung der Saule mit Gasversorgung, Sensor etc. Vortelle: Sie sind fir GC-Zwecke gasdicht und lassen

mit der Hand (ohne Werkzeug) einen schnellen und bequemen Saulenwechsel zu. Fir "normale Temperaturbe-
reiche" reicht PA.

Materia Bestell-Nr. DM
Polyamid SO-PA-3021-6 3,00
Polyvinylidenfluorid SO-PVDF-3021-6 10,40

Herstellen einer Einspritzméglichkeit am T-Stiick

T- Stiick an der gewinschten Stelle aufschrauben, Klemmring aus der AnschluBmutter entfernen. Mit einem
Messer das Uberstehende Rohrstiickchen abschneiden. In die AnschluBmutter wird zuerst eine Unterlegscheibe
(3 x 9 mm Innen-, Aul3endurchmesser, Werkzeughandel, Baumarkt) und dann das Septum (9 mm Herstellung
siehe unten) gelegt. Danach wird wieder zugeschraubt.

Septen

Passende Septen lassen sich am giinstigsten aus einer 3 mm starken Silicon-Platte herstellen. Leider sind diese
nur in der GrofRe von ca. 60 x 55 cm zum Preis von etwa. 250,00 DM lieferbar, aber vielleicht kann der ortliche
Glashlaser ein kleineres Stiick zuschneiden. Man sticht die Septen passender Grofe mit einem Korkbohrer aus.

c) Sensoren

1. WLD bzw. Sensor auf der Basis von Warmeleitung

Hier werden in den professionellen Gaschromatographen héufig sehr teure (200 - 400 DM) Filamente aus Platin
eingesetzt In unserer Praxis haben sich die schon von Prof. Wegmann oder Prof. Wiederholt eingesetzten Gluh-
birnchen mit abgesprengtem Glaskorper bewdhrt. Nach Wollrab kann man eine Briickenschaltung mit zwei
Birnchen einsetzen. Aber die Vereinfachnung kann noch weiter gehen, wie eine entsprechende , Jugend-
Forscht* Arbeit gezeigt hat.
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Abb. 10 Schaltplan einer einfachen "WLD"-Elektronik [13]
Hierzu 183t man durch das Birnchen (6V, 50 mA, Fassung: E 5,5) mit Hilfe eines Spannungsregler-ICs LM 317
einen konstanten Strom von 50 mA flief3en und mif3t den Spannungsabfall, der durch die vorbeistrémenden Gase
verursacht wird. Um eine Spannung anzuzeigen, die der "Nullinie" entspricht, wird noch eine von Hand regelba-
re negative Spannung mit Hilfe eines Operationsverstarkers hinzu addiert.
Das Birnchen selber wird vor dem "Knacken" des Glaskolbens in eine in dem T- Stiick (siehe oben) eingeklebte
Fassung geschraubt.
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Mit diesem "Birnchen WLD" haben wir sehr gute Erfahrungen gemacht. Selbst wenn man Luft als Tréagergas
einsetzt, ist die Lebensdauer betréchtlich (ca. 20- 100 Stunden - solange wird kaum im Jahr chromatographiert -
und das bei Kosten von 0,80 DM)

2. FID Flammenionisationsdetektor nach Wollrab bzw. Wiederholt
In der nach Wollrab modifizerten Version wird ein Nickeldraht in die Flamme des Tragergases Wasserstoff, das
aus einer Bremdleitung strémt, gehalten und die durch die Flamme erzeugten auR3erst kleinen | onisations-

IFiD LED ¥
Tun 45|V
Tun '—__—:—
1] Uq
I——'(

ADbb.11 Schaltung eines FID-V erstérkers nach Wiederholt [10]

strome Uber einen Stromverstdrker mit extremem Verstarkungsfaktor zur Messung aufbereitet. Leider ist die
Anordnung sehr anféllig, so dal3 bei verschiedener "Wetterlage" unterschiedliche Chromatogramme (es treten
meist zusétzliche unerwartete Signal spitzen auf) aufgenommen werden. Auch die folgenden Abschirmungsmal3-
nahmen mit "Natriuml6ffel” etc. bringen leider nicht unbedingt den gewtinschten Erfolg.

Natriumloffel

Stativ

ey

=i

Piezo— N
zUnder 1 | Isolierung

VA—Ro hr/'““
?

von der Sdule

zum Verstarker [_J|

Abb.12 Der von Wiederholt modifizierte FID [10]

3. Detektoren auf der Basis von Gassensoren

Schon Friihling setzte 1981 Gassensoren zur Detektion von Substanzen in der Gaschromatographie ein. Die
Tauglichkeit insbesondere beim Einsatz mit Luft als Tréagergas wurde ebenfalls in einer , Jugend Forscht” - Ar-
beit getestet. Dabel stellte sich heraus, dal? die Empfindlichkeit der Gassensoren so hoch ist, dald man mit einem
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tausendstel der Uiblichen Einspritzmenge arbeiten kann. Leider arbeiten nicht ale Gassensoren, auch nicht der
gleichen Baureihe, vollig reproduzierbar.

1V 4904 Sovner = 165
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Abb. 13 Einfache Schaltung zum Betrieb eines Taguchi-Gas-Sensors

Der Sensor kann am einfachsten in ein aufgeschnittenes Benzinfilter (Tankstellenbedarf) eingeklebt werden.
Achten Sie darauf, dai3 die Durchfihrungen der AnschluRkabel dicht verklebt sind.

d) Stromungsmesser

mufd man nicht kaufen, denn in jeder Schule existiert eine Vollpipette 10 mL, ein T-Stiick aus z.B. 8 mm Glas-
rohr, ein kurzes Verbindungsschlauchstiick, und ein Gummibéllchen, wie es fir Pasteurpipetten benutzt wird.
Fir die meisten Messungen kann ein Strémungsmesser entfallen. Man schétzt dann den Gasdurchgang einfach
ab, indem man ein Schlauchstiickchen am Ausgang des Sensors befestigt, in ein Becherglas mit Wasser taucht
und evtl. die Blasen z8hit (diesist beim Einsatz eines FID nicht moglich).

VerschluB fiir Kolbenprober
Der Kolbenpraber ist immer noch das Gerét, mit dem man bei Reaktionen entstehende Gase auffangt. Haufig ist
es unglnstig, zu untersuchende kaufliche Gase direkt aus ihrem Behdlter in die Spritze abzufiillen. Als glinstiger
erweist es sich, wenn man diese fir einen kiirzeren Zeitraum in einem Kolbenprober zwischenlagert.
Als Verschluf? sind bei einigen Firmen Gummikappen kaufbar, die jedoch nach wenigen Probeentnahmen un-
dicht werden.
Besser ist es, wenn man sich vom Glashl&ser zwei Glasgewindestiicke (z.B. Fa. Schott GL14) direkt gegenein-
ander blasen 18/%. Mit einem Schraubverschluf® mit Bohrung GL 14 und der entsprechenden Silicondichtung GL
14 x 6 befestigt man das geblasene ca. 30 mm lange "Doppelgewindestiick” auf dem Ansatz des Kolbenprobers.
Die andere wird eine Einspritzméglichkeit (8hnlich siehe Herstellung: T-Stiick) mit Hilfe einer Unterlegrosette
(3x 9 mm) und Silicon - Septum GL 14 und einem Schraubverschluf® mit Bohrung GL14. Nach dem Zusam-
menbau gibt es (fast) kein Totvolumen mehr.

Abb 14 Zapfstelle fir Gase

Achtung: Bewahren Sie in dem so praparierten Kolbenprober keine Gase Uiber einen langeren Zeitraum auf!
Durch Diffusion wird das Gas nach und nach durch Luft ersetzt. Die Stellung des Kolbens bleibt gleich und
gaukelt IThnen vor, daf3 noch Gas enthalten ist.

Das Fllen der obigen Kolbenprober geschieht auf einfachste Weise: Man schliefdt an das Nadelventil k&uflicher
Gasdruckdosen Uber ein kleines ca. 15 mm langes Siliconschlauchstiickchen (Durchmesser: 6 x 2 mm) eine
oben erwéhnte Nadel (siehe Spritzen) an und kann das entsprechende Gas direkt in den oben praparierten Kol-
benprober einfllen. Auf diese Weise lassen sich auch gut dosiert Gasgemische herstellen.
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6.8 Unregelméfigkeiten im Gaschromatogramm und ihre Ursachen

aus Wollrab [ 8] (nach Mc NAIR, BONELLI und KAISER)

Im Chromatogramm keine Peaks:

Detektor oder Verstérker defekt oder nicht angeschlossen, Schreiber defekt, falsch
angeschlossen oder seine Nullstellung stark verstellt, Mef3briickenpotentiometer
defekt, zu kleine Probenmengen, zu lange Retentionszeiten (Peaks sind zu flach
und deshalb nicht erkennbar - Arbeitstemperatur oder Gasvolumenstrom missen
erhéht oder eine andere TrennflUssigkeit verwendet werden, die eine kiirzere Re-
tentionszeit und héhere Trennstufenzahl bringt). Empfindlichkeitsabschwachung zu
hoch, kein Tragergasstrom, Spritzennadel verstopft oder Spritzenkolben undicht,
Flamme des FID aus, lonisationsdetektor hat keine oder zu geringe Saugspannung,
Hitzdraht des HD zerstort, Gaswege undicht (z.B. undichte Anschluf3stellen oder
durch viele Einstiche undichtes Septum), Arbeitstemperatur oder Temperatur des
Einspritzblocks sind zu niedrig.

Zu kleine Peaks:
Probenmenge zu klein, geringe Empfindlichkeit des Detektors, Empfindlichkeits-
abschwéchung zu hoch, Undichtigkeit der Gaswege.

Peaks Uberlappen:

TrennflUssigkeit ist ungeeignet, zu hoher Gasvolumenstrom, zu hohe Arbeitstempe-
ratur, zu kurze Saule, hohe Alterung der Trennsaule (Trennflissigkeit ist weitge-
hend abgedampft), das Dosierverfahren ist mangel haft.

Starkes Tailing der Peaks:

Restadsorption des Tragermaterials, bel Kapillarchromatographie Restadsorption
der Kapillarwandung (kann teilweise durch Anheben der Arbeitstemperatur beho-
ben werden), die Temperatur des Detektorblocks oder Arbeitstemperatur ist zu
niedrig, Probe reagiert mit Saulenfiillung.

Flacher Anstieg der Peaks (leading):
Trennsadule ist durch zu grofRe Probenmenge Uberladen, Probe kondensiert in Gerg
teleitungen (Arbeitstemperatur erhdhen!).

L e
Negativpeaks:
Umpolschalter falsch eingestellt, Schreiberanschllisse vertauscht, mit WLD haben
manche Stoffe Negativpeaks, wenn N» as Trégergas verwendet wird (He verwen- “NA

den!), bei Doppelsdulen-Doppeldetektorengerédten. Negativpeaks, wenn Probe in
den falschen Einspritzblock eingegeben wurde.

Peak bricht plétzlich ab:

Probenmenge ist zu hoch, die Probe enthélt mehr Sauerstoff as die dem FID zuge-
flhrte Brennluft, und es tritt ein Flammenriickschlag ein (Probe verdinnen!), der
TréagergasfluB ist zu hoch, es erlischt das Flammchen des FID (Wasserstoff oder
L uftzufuhr wurde unterbrochen oder Brennerdiise verstopft).

Peak oben breit und abgerundet:
Detektor Uberlastet mit zu grofer Stoffmenge, zu geringer Verstérkungsgrad.

Peak ist oben scharf abgeschnitten:
Detektor ist mit zu grofRer Probenmenge Ubersteuert, Detektor braucht einen grof3e-
ren Mef3bereich, Fehler am Potentiometer-Schleifdraht des Schreibers.

Zusétzliche Peaks im Chromatogramm:

Schwerfliichtige oder adsorbierte Stoffe aus fritheren Messungen, Feuchtigkeit oder
Verunreinigungen im Trégergas, Zersetzung der gemessenen Substanzen, Verun-
reinigung der Probe durch Fremdstoffe, die Probe reagiert mit der fliissigen Phase.

Basislinie steigt vor oder hinter dem Peak treppenférmig an:

Verstérkung oder Dampfung falsch eingestellt (bei richtiger Einstellung darf
Schreibfederwagen nicht durch Fingerdruck leicht verstellt werden), Gerét oder
Schreiber unrichtig geerdet, auf Mef3eitung wird Wechselspannungsfeld Ubertra-
gen (im Schreibereingang Filter 0,25 biF, 150 V zwischen (B oder G Zuleitung und

N\
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Erde verwenden!), Probe wird durch aktives Tragermaterial oder hohe Arbeitstem-
peratur zersetzt.

Basislinie verschiebt sich unregelmagig:

Im Detektor sind Stoffe adsorbiert (Aufheizen oder Reinigen des Detektors, Ver-
kirzung der Verbindung Sdulenausgang-Detektor), bleeding der TrennflUssigkeit
(Herabsetzen der Temperatur oder VVerwendung einer anderen TrennflUssigkeit!),
in der Saule sind noch Stoffe aus vorher erfolgter Messung (Apparatur muf3 langere
Zeit bel der fir die TrennflUssigkeit zugelassenen Hochsttemperatur betrieben
werden, um die Stoffe aus der Sdule zu entfernen).

Die Basislinie kann im Schreiberbereich nicht auf Null gebracht werden:

Die Nullstellung im Schreiber ist stark verstellt, der WLD oder seine Stromversor-
gung sind defekt, infolge bleeding ist die Grundionisation des FID zu hoch, der
FID oder ECD sind verunreinigt.

Standige Drift der Basislinie in eine Richtung bei isothermer Arbeitsweise:
Leck zwischen Saulenende und Detektor, der WLD oder seine Stromversorgung
sind defekt, Verstarker ist defekt, Detektortemperatur nimmt standig zu. Beil Drift

der Basislinie muf3 nicht immer gleich ein Mangel vorliegen, eine Apparatur mit [y ——
WLD braucht 18ngere Zeit, bis die Basislinie konstant ist.
Unregelmalige Schwankungen der Basislinie:
Temperaturschwankungen (z.B. durch Zugluft), Apparatur schlecht geerdet,
Schwankungen des Gasvolumenstromes, Undichtigkeit der Gaswege, Verunreini- —
gungen des Detektors, defekte Spannungsversorgung, Schreiber arbeitet unzuver-
lassig.
Sinusférnige Schwankungen der Basislinie:
D

Temperaturschwankungen im Detektor oder im S&ulenofen, defekte Gasvolumen-
stromregelung, zu niedriger Druck des Trégergases in der Druckflasche.

Basislinie steigt wahrend Temperaturprogrammierung steil an:

Bel hoherer Temperatur bleeding der Trennflissigkeit, in der Saule sind noch Stof-
fe aus vorhergehenden Messungen, der Gasvolumenstrom ist bei Doppel séulenge-
rét nicht auf die nttigen Bedingungen abgestimmt.

Hohes Untergrundrauschen, sehr unruhige Basislinie

Probengeber, Trennsdule, Verbindungsstiick Trennsdule-Detektor oder Detektor
sind verunreinigt, Schalter verunreinigt, Schreiber defekt, verunreinigter Schleif-
drahtpotentiometer des Schreibers, Wackelkontakt der Mel3- oder Stromversor-
gungsleitung, schlechte Erdung, Gasvolumenflul? des Trégergases zu hoch, Tréger-
gas verunreinigt, Gasleitung undicht, Wasserstoff- und Luftzufuhr zum FID zu
hoch oder niedrig, Wasserstoff oder Luft verunreinigt, Wasser im FID kondensiert,
defektes Mef3kabel, Isolatoren bei |onisationsdetektoren sind defekt, Trennsdule
zeigt "bleeding”

Unregelméfige Stdrpeaks oder Spannungszacken nach beiden Seiten der
Basislinie:
Staubteilchen oder Partikel der Saulenflllung verbrennen im FID, Stromversor-
gung oder Detektorverstérker sind defekt, Isolation oder Stecker vom Mef3kabel
sind verunreinigt, rasche DruckstRe (z. B. Offnen und Schlieffen von Tiiren),
schlechte Abschirmung, so dal3 fremde unregelmaRige SchaltstoRRe aufgenommen
werden.

Kleine Stérpeaks oder Spannungszacken in regelmaRiger Folge:
Am Trennsaulen- oder Detektorausgang hat sich Flissigkeit niedergeschlagen,
durch welche Tragergas blubbert, es wurde vergessen, da3 der Seifenfilmstro-
mungsmesser noch am Detektorausgang angeschlossen ist, schlechte Erdung,
schlechte Abschirmung, so dal’ periodische elektromagnetische Schwingungen von
aulRen aufgenommen werden.

Negative Ausschléage hinter den Peaks:
Der Detektor (speziell bel Verwendung eines ECD) ist verunreinigt.

6.9 ""Software" fir Gaschromatographie
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HPLC

Man spirt die Handschrift des Initiators. K. Hagenstein. Das Programm soll die Theorie und die Anwendung
dieser hervorragenden Trennmethode vermitteln. Daneben werden die allgemeinen Grundlagen (fast zu) aus-
fuhrlich auch mit Simulationen behandelt. Die Graphik, zum Teil mit Animationen, wurde mit sehr viel Liebe -
das Programm mit viel Professionalitét gestaltet.

Autor: Hagenstein, Schéttle Preis: 190.- DM Bezugsquelle: Jiinger Verlag

HPLC

Die High Performance Liquid Chromatography ist die wohl zur Zeit effektivste Methode zur Auftrennung von
Stoffgemischen. Sie hat die Gaschromatographie wegen ihrer Trennschéarfe und Einsatzbreite in sehr vielen
Félen abgel6st. Es gibt zwar Firmen, die eine abgemagerte technische Version der HPLC anbieten, jedoch ist
die Bedienung fir Schulen fast zu kompliziert - wie sich bel vielen Gaschromatographen inzwischen erwiesen
hat. In diesem Programm wird die komplette M ethode anhand eines Ubungsgerates simuliert.

Autor: ?? Preis: 5- 10 US$ Bezugsquelle: Seraphim

Auf reine MeRwerterfassungsprogramme, mit denen Gaschromatogramme aufgenommen werden kdnnen, soll
hier nicht néher eingeganagen werden. Erwahnt werden sollten jedoch

1. TCD 91 - PR von MBM Instruments
2. CHROMA vom Umschau Verlag
3. Cassy und Cassy Software von der Fa.Leybold

4. und nicht zuletzt das Paket Analytik for DOS bzw. Analytik fir Windows vom AK- Computer (mit diesem
kénnen Gaschromatogramme aufgenommen werden)
Bel der WINDOWS-Version wurden in den Programmteil UNI-AUS Features fur die GC-Auswertung einge-
baut

- Natirlich ist der neue Hauptmenuepunkt: " Graphen tberlagern” firr die Gaschromatographie nutzbar

- Die Bearbeitung der Identifizierungstabelle wurde der Bearbeitung der Datentabelle angeglichen.

- Name und Flachenanteil kann auf Knopfdruck in den Graphen gezeichnet werden.

- Weitere Anderungen zur Gaschromatographischen Analyse:
- Die Basislinienkorrektur kann jetzt auch nur mit Teilen des Chromatogramms durchgefihrt werden.
- Das Festlegen der Basislinie wurde verbessert
- Die Identifizierungstabelle kann separat gespeichert und fir Vergleichszwecke geladen werden. Endung
GCR

Mit dem Programmteil UNI-SIM lassen sich einfache Chromatogramme durch Simulation berechnen

Im Programmpaket Analytik sind weiterhin enthalten:

GC-Einfuhrung/Begriffe (ebenfallsin Analytik fir DOS enthalten) Autor: F.Kappenberg
Dieses Programm dient zur Erléuterung der Grundlagen der Gaschromatographie. Neben einfihrenden "GC-
Marchen" und einem erlduternden Text zeigt eine rechnerische Simulation die Verteilung in verschiedenen Stu-
fen. Der Zustand (Verteilung der Teilchen auf die beiden Phasen) wird berechnet und al's Zahlenwert angezeigt.
Esist auch moglich, die Entwicklung der Verteilung graphisch zu verfolgen.

Simulation: GC-Trennung (ebenfallsin Analytik fir DOS enthalten)  Autoren: Longman / F.Kappenberg
Aufgrund echter experimenteller Daten simuliert dieses Programm Gaschromatogramme von bis 35 organischen
Substanzen auf 4 verschiedenen Saulen. Im Simulationsteil kann der Benutzer die Stoffe und Massenanteile
eingeben - im analytischen Teil sind die Stoffe bzw. Mengen aus der 'Retentionszeit' bzw. der Peak-Flache zu
bestimmen. Das Gaschromatogramm wird hochauflésend auf dem Bildschirm gezeichnet. Auch Ausgabe auf
dem Drucker ist moglich.

7 Materialien zur Chromatographie

Textbuch: HPLC, GIT-Verlag
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GC Gaschromatographie, Fa. Macherey& Nagel, Duren: Applikationen (Beispiele fur die
verschiedensten Trennungen mit unterschiedlichsten Saulen)

Video:(VHS) Methoden der analytischen Chemie,

Teil 2 Chromatographische Trennverfahren und Elektrophorese

Nr. 1 Das Grundprinzip der Chromatographie (14 min 53 s)

Nr. 2 Dunnschichtchromatographie (8 min 15 s)

Nr. 3 Gaschromatographie (12 min 6 s)

Fond der chemischen Industrie, Frankfurt

Adressen zur Chromatographie

Firma Strasse PLZ Ort
Chrompak Berner Str. 52 60437 | Frankfurt
Elektroautomatik Helmholtzstr. 33 41747 [ Viersen
Carlo Erba Minsterer Stral3e 256 Lorshach/Ts
Funktion (V.A.Fahrney) Berghauser Str. 52C 42349 | Wuppertal
Hedinger Heiligenwiesen 26 70327 | Stuttgart 60
JS Unternehmensgruppe Alte Stralle 17 55606 | Hochstetten-Dhaun
Jirgens Postfach 10 44 49 28044 |Bremenl
Kliver & Schulz Osterbrooksweg 13a 22869 | Hamburg -Schenefeld
Leybold Didactic GmbH Leybold-Str. 1 50354 | Hirth
Macherey & Nagel Postfach 10 13 52 52313 | Dilren

Mauer Postfach 1627 48666 | Ahaus

MBM Hofheimstr. 63 65917 | HofheimTs.
Messer Griesheim Homberger Str. 12 40474 | DUsseldorf
NEVA didactic Dr. Vatter Heidenheimer Str. 79 73312 | Geistlingen
Packard Instrument GmbH Hanauer Landstral3e 220 Frankfurt 1
Perkin-Elmer. Postfach 1307 7770 Uberlingen
Philips GmbH, Abt. V-V3 Miranstral3e 87 Kassel.
Phywe Systeme Postfach 3062 37020 | Géttingen
Reiss, Walter Meyer-Delius-Platz 22459 | Hamburg 61
Serto Jakob Kasseler Str. 34277 | Fuldabrick
Riedel-de Haén Postfach 30926 | Sedlze
Siernens Gutleutstralle 31 60329 | Frankfurt 1
UNI-LAB Hauptstr. 297 42579 | Heiligenhaus
Varian Alsfelder Stralle 2 64289 | Darrnstadt
WGA Sentaweg 16 40468 | Disseldorf
M. Woelm Postfach 840 37269 | Eschwege
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