
JOURNAL OF CHROivIATOGRAT’HY 313 

ZUR PRAPARATIVEN GAS-CHROMATOGRAPHIE 

ZENTRIFUGALKUHLER ZUR AUSSCHEIDUNG SCHNEE- ODER 

NEBELFORMIGER SUBSTANZEN AUS LANGSAM STRC)MENDEN GASEN 

(Ein~egangen den 17. Juni .x959) 

Die Ausscheidung organischer Damp& aus langsamen Gas-Str8men bereitet in einigen 
Fallen Schwierigkeiten. Organische Substanzen- besonders von hijherem Molekular- 
gewicht (Siedepunkt) -neigen beim Ausfrieren oft zur Nebelbildung. Die entsteh- 
enden festen oder fliissigen Schwebestoffe entziehen sich dann meist infolge ihrer 
durch Oberfkichenenergie oder elektrische Aufladung bedingten Stabilitat, der 
Wirkung des rekuperativen Systems, sodass in ungiinstigen F%.llen fast die gesamte 
Substanzmenge verloren geht. 

Mit der Verbreitung der praparativen Gas-Chromatographie war man genijtigt, 
manuell oder mit Hilfe einer Automatilc bedienbare Ktihlsysteme fur dieses Problem 
zu entwickeln. Dies geschah durch: 

(a) Wahl einer geeignet en I~tihltaschenforml-5, 
(b) Verwendung eines Fiillmaterials, 
(c) Ausscheiden der Teilchen an Elektroden. 
Diese Ktihlsysteme verbessern somit die Ausbeute entweder durch Steigerung 

der Stosswahrscheinlichkeit der Teilchen mit der Wand-durch Erhiihung des Ver- 
hgltnisses Wandoberfliiche : Ktihltascheninhalt (a und b) - oder durch elektrische 
Anziehungskraf t e. 

Die Stosswahrscheinlichkeit wird stark erhijht, wenn die Kiihltasche mit einem 
Ftillmaterial wie Glaswolle”,‘, Glaspulvera, oder Metallwolle geftillt ist. Die Kiihl- 
tasche kann such mit einem Adsorbenten, z.B. mit aktivem Aluminiumosyd”~8 oder 
Aktivltohleo~s-10 beschickt werden. Fiir ganz kleine Substanzmengen wurde mit 
Erfolg ein einfaches, gektihltes U-Kapillarrohr verwendetlle 12. Eine wesentliche 
Verbesserung der Ausbeute wurde such mit Hilfe von Cotrell-Abscheidernx3 erreicht. 

F,ast alle diese Ktihlsysteme haben die Nachteile, dass entweder die kleine 
Substanzmenge auf einer grossen Ktihlf%.che verteilt ist, sodass ein nachtragliches 
Sammeln der Substanz bedeutende Schwierigkeiten bereitet, oder dass bei engen 
sowie bei geftillten I~iihlfallen gerne Verstopfung eintritt. 

In dieser Arbeit mijchten wir ein Ktihlsystem beschreiben, welches mit Erfolg 
ftir praparative gas-chromatographische Arbeiten angewendet wurde. . 

..L . . . 
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Das Gasgemisch wird in einem dickwandigen, mit einer diinnen Glasschicht 
isolierten Silberrohr aus dem Gas-Chromatographen ausgefiihrt. Dadurch wird eine 
frtihzeitige Kondensation vermieden. Dieses Rohr ragt unmittelbar in eine rotierende 
Ktihltasche. Das starke Temperaturgef&lle auf der kurzen Distanz zwischen dem 
heissen Ende des Austrittsrohrs und der Kiihltaschenwand begiinstigt die Bildung von 
Nebel, welcher durch die Zentrifugalkraft an die Ktihltaschenwand geschleudert 
wird. Durch verschiedene Glaseinsgtze in das rotierende Kiihlsystem kiinnen ver- 
schiedene Mengen (0.1-s g) fltissiger oder fester Substanz gehandhabt werden. Das 
System hat den Vorteil, Class die Substanz ohne Verstopfungsgefahr in einer sehr 
kleinen Ktihltasche in relativ hoher Ausbeute (ca. go %) zurtickgewonnen, ferner, dass 
es auf einfache Weise ohne Verwendung von Hahnen oder Ventilen automatisiert 
werden kann. 

l3lXSCHREIUUh-G DER L\PP.+\RATUR 

Das Ktihlsystem besteht aus drei Teilen: dem Ktihlgefass (K) mit zwei Zentrifugen 
(Zx) und (Zz), dem Fahrgestell (I?) mit Hebel (I-.) und Elektromotor (E) und dem 
Gestell (G). Das Ktihlgefass (K) ist urn die vertikale Achse drchbar, sodass durch eine 

Gas-Chromatograph 

1 

illI .-A 

I E.___._ ._ 

10 cm 

Fig. I. Zentrifugalkiihler. 
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Drehung urn IQOO die zweite Zentrifuge (22) durch das Friktionsrad (R) des Elektro- 
motors (E) angetrieben werden kann. Die Zentrifugen (ZI) und (22) drehen sich in 
den Ausfrtisungen dcs Aluminiumblockes (B). Durch Fiillen des Hohlraumes (Ho) 
mit Kiihlmittel kann dizser Block gektihlt werden. Der Block (B) ist mit Polystyrol- 
schaum (P) isoliqrt undmit einem PVC-Deckel (D) gedeckt. In den Glaseinsatz (Gl) des 
drehenden Ktihlfingers der Kiihlzentrifuge (ZI) ragt das isolierte silberne Austritts- 
rohr (A) des Gas-Chromatographen, wenn das Fahrgestell (F) durch Hinunter- 
driicken des I-Iebels (H) gehoben wird, wie in Fig. I gezeigt ist. Das Fahrgestell ist an 
einer Achse mit Hilfe einer Kugelbtichse gelagert, diese Montage erlaubt ein pr2izises 
Senlten und Heben des Fahrgestells, sowie des damit verbundenen Elektromotors und 
Kiihlgef~sses. Der Fraktionswechsel wird durchgefiihrt indem : 

(a) durch Heben des Hebels (H) die Zentrifuge @I) gesenkt wird, 
(b) durch Drehen des Kiihlgefssses urn ISOO die zweite Zentrifuge (Z2) in Position 

gebracht und bier durch den Elektromotor (E) angetrieben wird, und 
(c) durch Driicken des Hebels (H) die zweite Zentrifuge (Z2) zur Fraktions- 

entnahme gehoben wird. 
Die zum Wechsel ntjtige Zeit betr&gt etwa zwei Sekunden. WZhrend mit der 

zweiten Zentrifuge eine Fraktion genommen wird, kann der Glaseinsatz der ersten 
Zentrifuge bequem gewechselt und somit die weitere Fraktionsentnahme vorbereitet 
werden. Die Drehzahl der Zentrifuge betrsgt etwa 7000 U/min. 

DISKUSSION 

Der Wirkungsgrad der Zentrifuge wurde am Beispiel des Citronellols untersucht, da 
die Riickgewinnung dieser Substanz wegen starker Nebelbildung Schwierigkeiten 
bereitete. Dabei zeigte sich, dass mit steigender Drehzahl der Verlust geringer wurde. 
Selbst bei kleinen chromatographierten Mengen (30 mg Citronellol in einer prgpara- 
tiven Kolonne von 1.5 cm lichter Weite und 250 cm Lgnge, bei 210~)) hohen StrGmungs- 
geschwindigkeiten und Kiihlen der Kiihltaschen auf - IOO, vermochte eine Drehzahl 
von 5000 bis gooo U/min den Verlust auf etwa IO o/o zu verringern. Eine Zhnliche 
Ausbeute wurde durch Hintereinanderschalten von drei auf - 80” gekiihlten, nicht 
rotierenden grossen Kfihltaschen (Inhalt 200 ml ; ungefiillt) erreicht. 

Die Kiihlzentrifuge wurde zum Ausfrieren zahlreicher Monoterpen-Kohlen- 
wasserstoffe, Ketone und Alkohole verwendet. Da sie sic11 gut fiir kleine Mengen 
eignet, bewZ.hrte sie sic11 such fiir das Sammeln von Nebenkomponenten. Bei diesen 
wurde die geringe Substanzmenge (0.5 mg) durch nachtrZgliches Zentrifugieren in die 
verjiingte Spitze der Kiihltasche getrieben’. Substanzmengen dieser Griissenordnung 
waren mit Hilfe grosser, ungefiillter Kiihltaschen nicht fassbar. 

Fiir die Rtickgewinnung von Substanzen mit niedrigem Siedepunkt zeigte sich 
das Kiihlsystem in prasi ungeeignet, weil das Ki.ihlen der Kiihltaschen auf tiefere 
Temperaturen als - 30’ Schwierigkeiten bereitete; in diesem Falle gaben einfache 

l Dss unterc Encle cler I<iihltasche wurclc verjiingt (siehc Pig. I), sodass him Zcntrifugieren 
die lcleine Substanzmcnge sich in cinem engen Rohr sammelt. 
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tiefgekiihlte Kiihltaschen bessere Ausbeuten. Wir mijchten ferner nicht behaupten, 
dass bei hochsiedenden Substanzen durch Verwendung von gefiillten oder ungeftillten 
Kiihltaschen geniigenden Inhaltes nicht bessere oder sogar quantitative Ausbeuten 
erreicht werden kannen, jedoch verliert man dadurch die eingangs erw2.hnte Hand- 
lichkeit der rotierenden Ktihltasche. 

DAN IC 
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Arbeit, insbesondere such Herrn Dr. E. PALLUY fiir die Lijsung und Ausfiihrung von 
Konstruktions-Details. 

Die Fertigmontage wurde von der Firma H. Liidi & Cie., Ztirich, ausgeftihrt. 

In dieser Arbeit wurde ein Zentrifugalkiihler fiir pr%parative gas-chromatographische 
Arbeiten beschrieben. Er gestattet organische 
Hilfe einer lcleinen rotierenden Iiiihltasche in 
winnen. 

SUMMARY 

Substanzen aus dem Eluenten mit 
relativ hoher Ausbeute zuriickzuge- 

A rotating cooling trap has been designed for preparative gas-chromatographic work. 
This permits recovery of an organic substance from the eluent in a small container 
with relatively low loss. 
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