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Huminstoffe gehoren zu den bedeu-
tendsten Bestandteilen der Erdoberfli-
che und spielen bei deren pflanzlicher
Besiedlung und beim Transport von
Stoffen aller Art in aquatischen
Medien eine grofle Rolle. Die durch
Zersetzung biologischer, insbesondere
pflanzlicher Materie entstehende poly-
disperse ,refraktire“ Stoffklasse ist in
ihrem strukturellen und reaktiven Ver-
halten schwierig zu charakterisieren.
Diverse Autoren weisen darauf hin,
dass wahrscheinlich kein Molekiil mit
einem anderen identisch ist. Insofern ist
es verstiandlich, dass die Huminstoffe in
der Chemie bisher eher am Rande
behandelt worden sind. Die Entwick-
lung aussagekréftiger Charakterisie-
rungsmethoden fiir die multifunktiona-
len, auf Umgebungsinderungen mit
Konformationsénderungen antworten-
den Materialien ist von daher schwierig
und bisher nicht befriedigend gelost.
Vor diesem Hintergrund ist die vorlie-
gende Monographie von F. Tipping
besonders hoch zu bewerten. Mit ihr
wird der Versuch unternommen, zumin-
dest das Thema Bindung von Kationen
durch Huminstoffe zusammenfassend
darzustellen und den aktuellen Kennt-
nisstand kritisch zu beleuchten.
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Bereits der in den geddmpften
Farben Grau und Griinbraun erschei-
nende Hardcover-Einband stimmt in die
schwierige Thematik ein. Er zeigt im
unteren Teil das Bild einer weiten,
hiigelig-kargen Gréserlandschaft mit
feuchtem Erdreich im Vordergrund. Im
schlichten oberen Drittel werden sehr
dezent einige stark um eine Ausgleichs-
gerade streuende Messwerte dargestellt
und damit unterschwellig bereits die
Schwierigkeiten bei der exakten Analy-
tik angedeutet. Der Aufbau des Buchs
ist problem- und nicht methodenorien-
tiert, was den fachménnischen Zugang
erleichtert und dem Titel und Anliegen
des Werks angemessen ist.

Das Buch ist etwas eigen struktu-
riert, der Aufbau erschlief3t sich aber bei
genauerem Hinsehen. Dann jedoch
findet man alles Wesentliche, was
einem aus der Primérliteratur bekannt
ist, knapp, aber gut dargestellt. Haufig
wird auf die Primérliteratur verwiesen,
sodass tiefer gehende Recherchen zu
einem bestimmten Thema erleichtert
werden. Auch moderne Aspekte sind
beriicksichtigt. Mochte sich der Leser
beispielsweise iiber die Bedeutung von
EXAFS (,extended X-ray absorption
fine structure“) bei der Charakterisie-
rung der metallbindenden FEigenschaf-
ten von Huminstoffen informieren,
muss er zwar ein wenig suchen, findet
aber letztlich die entsprechende Zusam-
menfassung des Themas mit Literatur-
verweisen in Kapitel 8 im Abschnitt 8.3
»Information from spectroscopy“. Auch
ein Stichwort wie HSAB (,,hard and soft
acids and bases®) lésst sich finden und
wird in Bezug auf die Bedeutung mog-
licher Ligandengruppen eines Humin-
stoffs erkldrt. Die Beschreibung des
Modellierens bestimmter Eigenschaften
von Huminstoffen nimmt einen grof3en
Raum ein.

Cation Binding by Humic Substan-
ces enthilt viele Abbildungen, die meis-
tens zwar informativ sind, aber nicht
gerade libermifBig ansprechend wirken.
Viele Daten werden anhand von Tabel-
len dargestellt. Im umfangreichen Auto-
renverzeichnis tauchen viele bekannte
Namen auf, und das Stichwortregister
enthélt eine Vielzahl von Eintrégen, was
das Auffinden gesuchter Themen ein-
fach machen diirfte.

Insgesamt ist eine sehr wertvolle,
wichtige Monographie mit etwas zer-
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kliifteter Struktur entstanden. Ihre Qua-
litditen werden manchmal erst auf den
zweiten Blick deutlich. Den Wert
erkennt man daran, dass sich der etwas
vorgebildete Leser leicht darin ,.fest-
lesen“ kann.

Arndt Knochel

Institut fiir Anorganische und
Angewandte Chemie
Universitat Hamburg
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Die LC-NMR-Spektroskopie, eine
Kombination von Hochleistungsfliissig-
chromatographie und NMR-Spektro-
skopie, ist eine neue niitzliche Technik
zum Nachweis von Substanzen in Gemi-
schen. Das Konzept dieser Technik ist
seit mehr als 20 Jahren bekannt, aber
erst die enorme Steigerung der Emp-
findlichkeit von NMR-Systemen, Fort-
schritte in der Gerétetechnik und das
Aufkommen von effektiven Pulstechni-
ken haben neue Anstofe fiir die Ent-
wicklung gegeben. Mittlerweile ist die
LC-NMR-Spektroskopie ein gidngiges
analytisches Verfahren in der Biomedi-
zin, Pharmazie, Umweltchemie, Phar-
makologie und Naturstoffchemie.

Das vorliegende Buch ist meines
Wissens das erste, das vollstindig der
LC-NMR-Technik gewidmet ist. Es
bietet einen umfassenden Uberblick
iiber die Grundlagen und die aktuellen
Anwendungen dieses Analyseverfah-
rens. In einem einfithrenden Teil ver-
mitteln K. Albert, U. Braumann und M.
Spraul in zwei Kapiteln die grundlegen-
den Prinzipien der LC-NMR-Spektros-
kopie. Die Probleme hinsichtlich der
Messung von NMR-Signalen in einer
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flieBenden Fliissigkeit, der kontinuierli-
chen Messung, der Unterdriickung der
Losungsmittelsignale und der Automa-
tisierung werden klar und umfassend
erortert. Weitere, komplexere Kombi-
nationen wie die LC-NMR-MS-Technik
werden ebenfalls behandelt, und es
entsteht ein iibersichtliches Gesamtbild
von den verschiedenen Anwendungen
dieser niitzlichen Analysenmethoden.
Der Leser erfiahrt in dieser Einfithrung
alle Details, die bei der praktischen
Durchfithrung der LC-NMR-Spektro-
skopie zu beriicksichtigen sind.

Der Hauptteil des Buchs ist dem
Einsatz von LC-NMR- und LC-NMR-
MS-Verfahren gewidmet. J. C. Lindon
beschreibt in seinem Beitrag Anwen-
dungen in der Biomedizin und Pharma-
zie. Insbesondere werden hier einige
interessante Erkenntnisse bei der Cha-
rakterisierung eines Gemischs aus 27
Tripeptiden diskutiert, das durch kom-
binatorische Synthese hergestellt wurde.
Strategien zum Nachweis von Verunrei-
nigungen oder zur Reaktivitdtsuntersu-
chung von als Arzneimittel verwendeten
Glucuroniden werden ebenfalls erldu-
tert. AuBerdem werden bemerkens-
werte Anwendungen mit iiberhitztem
Wasser im LC-NMR-MS-Verfahren
zum Nachweis von Pharmazeutika vor-
gestellt: ein interessanter Weg, um Prob-
leme hinsichtlich der Losungsmittel-
signale zu vermeiden.

J. P. Shockcor geht in seinem Beitrag
auf die Anwendung von LC-NMR-
Spektroskopie bei der Untersuchung
des Arzneimittelstoffwechsels ein. Am
Beispiel der Lokalisierung von Metabo-
liten eines fluorierten Arzneimittels
durch das LC-YF-NMR-MS-Verfahren
und des anschlieBenden Nachweises
durch ,,stop-flow 2D analysis*“ demons-
triert er das grofle Potenzial dieser
analytischen Methode.

Der Beitrag von M. Sandvoss ist eine
Zusammenfassung der Anwendungen
der LC-NMR auf dem Gebiet der
Naturstoffe. Er betont die Notwendig-
keit des Online-Betriebs fiir das Scree-
ning biologisch aktiver Fraktionen und
fir Dereplikationen. Es wird deutlich
gezeigt, wie hervorragend sich die LC-
NMR-Spektroskopie und die LC-Mas-
senspektrometrie (LC-MS) bei der
Strukturbestimmung im Online-Betrieb
ergianzen. Eine interessante Untersu-
chung, in der verschiedene Asterosapo-

© 2003 Wiley-VCH Verlag GmbH & Co. KGaA, Weinheim

nine nach Probenanreicherung durch
»,matrix solid phase dispersion®
(MSPD) mithilfe des ,on flow“-LC-
NMR-MS-Verfahrens nachgewiesen
werden, wird vorgestellt. AuBerdem
werden praktische Losungen fiir den
H/D-Austausch im massenspektrome-
trischen Nachweis diskutiert. Im selben
Abschnitt berichten T. Laser und K.
Albert iiber die Kombination von LC-
NMR mit modernen Extraktionsverfah-
ren. Diese Kopplungstechnik wird bei
der Analyse geometrischer Isomere von
Carotinoiden angewendet.

Der Einsatz von LC-NMR-Spek-
troskopie in der Umweltchemie steht
im Beitrag von A. Preiss und M. Gode-
johann im Mittelpunkt. Hier zeigt sich
besonders das Interesse an einem Ver-
fahren zur nichtgezielten Analyse orga-
nischer Verbindungen in Probengemi-
schen. Auf der Basis des LC-NMR- und
LC-MS-Technik kann die Analyse iden-
tifizierter Schadstoffe effizient in einem
zweiten Schritt mittels empfindlicherer
Methoden weiterentwickelt werden.

Im letzten Teil des Buchs wird auf
mit der LC-NMR verwandte Techniken
eingegangen:  Kombinationen  der
NMR-Spektroskopie mit der Gelper-
meationschromatographie (GPC-
NMR), der Chromatographie mit iiber-
kritischen Phasen (SFC-NMR), der
Kapillar-Hochleistungsfliissigchromato-
graphie und der Kapillarelektrophorese
(CE-NMR). Die Mboglichkeiten der
GPC-NMR-Methode zur Charakterisie-
rung von Polymeren werden von H.
Handle und K. Albert an mehreren
ausgewdhlten Beispielen veranschau-
licht. Die SFC wird sehr oft als sehr
spezielle Trenntechnik gesehen, aber
gekoppelt mit der NMR-Spektroskopie
zeigt sich ein grofler Vorteil: Es treten
keine Probleme mit Losungsmittelsig-
nalen auf. Unter diesem Aspekt werden
einige Anwendungen dieser Technik mit
nichtpolaren Analyten diskutiert. In
einem weiteren Beitrag beleuchten M.
Lacey et al. das Thema NMR-Spektro-
skopie im Mikroprobenbereich unter
allen Aspekten. Strategien zur Signaler-
hoéhung und Rauschunterdriickung
werden eingehend erldutert. Obwohl
die Messung von Proben im Nanoliter-
bereich sich noch in der Entwicklungs-
phase befindet, sind die bisher erreich-
ten Empfindlichkeiten beeindruckend.
Mithilfe dieser Technik werden in
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begrenzten Mengen zur Verfiigung ste-
hende Analyte NMR-spektroskopisch
charakterisiert werden konnen. Das
groBBe Potenzial der gekoppelten CE-
NMR-Spektroskopie wird anhand der
Analyse eines Kiferextraktes verdeut-
licht. Aussagekriftige 'H-NMR-Spek-
tren der beiden chinoiden Hauptbe-
standteile wurden nach einer Injektion
von nur 5 uL Extrakt erhalten.

Zusammenfassend ist festzustellen,
dass dieses faszinierende Buch nicht nur
ein unschétzbares Nachschlagewerk fiir
Forscher ist, die sich derzeit mit LC-
NMR beschiftigen, sondern auch eine
reiche Informationsquelle fiir Wissen-
schaftler darstellt, die sich Problemen
der Strukturaufkldarung von Substanzen
in Gemischen gegeniibersehen. Ange-
sichts der erst kiirzlich publizierten
Erfolge hinsichtlich der Miniaturisie-
rung und der 2002 vorgestellten Pro-
totypen der LC-NMR-Spektrometer
mit sehr hoher Empfindlichkeit steht
es so gut wie fest, dass neue eindrucks-
volle Anwendungen der LC-NMR-
Spektroskopie bald eine zweite Ausgabe
dieses Buchs erforderlich machen
werden.

Jean-Luc Wolfender

Institut de Pharmacognosie et
Phytochimie

Université de Lausanne (Schweiz)
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The Chemistry of
Medical and
Dental Materials

Materialforschung und Medizin: Eine
Schnittstelle beider Bereiche ist das
Gebiet der Biomaterialien, die mittler-
weile eine groBe klinische und wirt-
schaftliche Bedeutung erlangt haben.
Als ,,normal gesunder* Mensch kommt
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