R0 () XOTES:
Gefillte Kapillarsiulen in der Gaschromatographie

Geeffiiillte Tremmsiiulem imm Durchmesserbereicly wvom 8~2 mm sind! in: der Gas Chromato-
graphie himreichend bekammt. Seit MarTI' 19560 dier Notwendigkeit kapillarer
Simlemquerschmitte fir Mitroamalysem beschrieben hat, wurden von GoLAy? die
Kapilllarsimlem, derem Impemwamd direlst mitt der Trennfliissigkeit impragniert wird,
werwendkett., Um hieribed holhe Tremmstufenzathlem zu erreichen sind Lingen von einigen
10 Metterm wndl melr erfordeddich. Gepaclkte Glaskapillaren: wurden von HALASzZ UND
HEnNeY) fiir die Tremmumg wom Atlylem und Butam verwendet. Diese haben allerdings
dkem Weachhtteil, dass die Herstellumg selhr zeitrambend! ist..

Wir werwendem seit eimiger Zeit gepackte Stahl- bzw. Messingkapillaren mit
Durchmesserm vom @.5-T mm. Die Fillumg erfolgt mit unbelegtem Trigermaterial
(Chromosor W odler Kiesellgur, Kérmumg @.1—0.0r mm und 0.09-0.063 mm) mittels
eines Vibrators, durdh eim awf 2 mem Tiefe konisch esweitertes Ende der Kapillare. Auf
dliiese Weise erzielt mam eime gleichmiissigere: Packung als: mit vorher imprigniertem
Triigermaterial. Die Fillung wirdl zwecknrissigerweise mit Kapillarstiicken von 2-3 m
wongenommmyen,, die sich zum Gebrawch durch Ermetroverschraubungen mit Kapillar-
emsattz anf belicdbige Limgen kombimierem lassen.. Die Fiillung lingerer Abschnitte ist
jedoch amch mméglhic..

Die Impuiigmierumy des Trigers erfolgt mach der Fiillung des Rohres am besten
anf folgende Weise: am das Reduziervemtill eimer Stickstoff-Bombe wird ein druck-
diichtter Belrilter amgeschlossem, der die Tremnfliissigkeitt in Methylenchlorid gel6st
emtiilt. Mit cimem Druck vom ca.. 2 kgyjem? windl die Lésung langsam: durch die Kapil-
Lare gedmriidkt. Nadh beemdetter Impriignierumg erfolgt wie iiblichh die Trocknung der
Stinlle fm Gasstrom umnd die Alterumg wnter Temperatureinwirkung..

Die Dosicrumg der zu amalysieremdem Probem erfolgt bei Verwendung derartiger
Sinlem mach dem Splittime-WVerfalrem iiber eimem Teiler, die Detektion iiber einen
Milkmotflammen-Tomisatiomsdetelktor. Die zm dosierende: Menge ist bei den gefiillten
Kapilllarsimlen micht so kritisch wie beil belegtem Kapillazen, da: die zur Verfiigung
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Fhg. 1. Gas (hromatopramm wom (1) Hexam, (2) Benzoll, (3)) Toluol,. (4) o-\ylol Siule 3 m, I.D.
r mmmm, 20 Y, Diectyindbaxcimat amf Chromosonth W, Kérmung: 0.09~0.06 mm:; 125°, 0.65 kg/cm2 N,,
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stehende Oberfliche, bedingt durch den Triger, grosser ist als bei ungefiillten Kapil-
laren und daher die Menge der fliissigen Phase erhoht werden kann. Substanzmengemn
zwischen 0.0z und o.o1 ul werden gut getrennt.

Es wurden fiir die Trennung von Hexan, Benzol, Toluol und o-Xylol gefiillte
Kapillarsiulen mit 20% Dioctylsebacinat auf Chromosorb Wund fiir Fettsiuremethyl-
ester 20% LAC-728 auf Kieselgur in Lingen von 3 m verwendet. Die fliissige Phase
wurde zur Imprignierung in Methylenchlorid geltst. Die erreichten Trennstufenzahlen
lagen zwischen 2600 bis 2800. Die Analysen wurden mit dem ‘Gasofract 300 B dunch-
gefiihrt (siehe Fig. 1 und 2). '
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Fig. 2. Gas Chromatogramm von Fettsiiuremethylestern in (1) Hexan, (2) ‘Capronsiure, (3) Camprin-

siure, (4) Laurinsiure, (5) Myristinsiure, (6) Palmitinsidure, (7) ‘Olsiure, (8) Linolsiure. Stule 3 om,

1.D. 1 mm, 20 % LAC-728 auf Kieselgur, Kérnung 0.09—0.06 mm; 225°, 1.5 kg/cm? N, 15 ml/mimn;
Probenmenge 2 ul, Teilung 1:20; Mikroflammen-Ionisationsdetektor.

Es ist ersichtlich, dass man bei gefiillten Kapillarséiulen schon mit erheblich liirzeren
Lingen, als bei den belegten Kapillaren, auf hohe Trennstufenzahlen kommt. Die
Analysenzeit ist kiirzer als bei normalen, gefiillten Siulen mit Durchmesserm wom
6-4 mm. Der Druckabfall bleibt in normalen Grenzen.

Laboratorium fiir Gasanalyse, Dr. Virus KG., W. Virus
Bonn (Deutschland)
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