
NOTES 

Eine neue Methode zum Auffangen gas-chromatographischer Mikrofrak- 
tionen 

Wertvolle Strulcturinformationen lassen sich durch die spektroskopische Unter- 
suchung von Mikrofraktionen gewinnen, wie sie von iiblichen analytischen gas> 
chromatographischen Trenns5ulen aluiert werd.en kijnnen. Die Hauptschwierigkeit 
bei dieser hrbeitsweise besteht darin, die relativ geringen Substanzmengen, die mit 
Tr&gergas stark verdtinnt aus der S2iule austreten, quantitativ aufzufangen, d.h. 
innerhalb eines rnijglichst kleinen Volumens zu konzentrieren. 

Fur diesen Prozess des Aufkonzentrierens und Niederschlagens sind zahl- 
reiche Methoden beschrieben worden, die sich hinsichtlich des benotigten Aufwandes 
und der erreichbaren Wirkung stark voneinander unterscheidenl-3”. Ohne den Ver- 
such einer kritischen Wtirdigung der verschiedenen Verfahren an dieser Stelle unter- 
nehmen zu wollen, kann festgestellt werden, class bisher eine Methode fehlte, die die 
Vorziige der Einfachheit, Wirksamkeit und vielseitigen Anwendbarkeit in sich ver- 
einigt. 

In unserem Laboratorium hat sich bei Strukturuntersuchungen an sehr ver- 
schiedenartigen Mehrkomponentengemischen eine Methode bewtihrt, die die o.g. 
Vorztige sehr weitgehend fiir sich in Anspruch nehmen darf. 

Als huffanggefgss client ein gewijhnliches U-Rohr aus Glas, dessen Innendurch- 
messer zwischen x.5 und 2.5 mm liegen sollte. In dieses U-Rohr werden 2 bis 50 ~1 
des L&ungsmittels gegeben, das ftir die anschliessende spektroskopische Unter- 
suchung am besten geeignet ist. Das U-Rohr wird nunmehr in fltissiges Argon* 
(-185.7”) eingetaucht. Dabei erstarrt das Liisungsmittel in einer Form, die den 
Durchgang von Trggergas nicht verhindert. 

Diese abgescheckte und vermutlich mikrokristalline Liisungsmittelzone dient 
nunmehr als Filter, das leichtfltichtige Kohlenwasserstoffe (z.B. Propan) ebenso wie 
starke Nebelbildner (z.B. Hexandiol) mit tiberraschend hoher Ausbeute zurtickzu- 
halten in der Lage ist. 

Folgende Lijsungsmittel wurden bisher eingesetzt : Tetrachlorkohlenstoff ; 

Schwefelkohlenstoff ; Chloroform; Deuterochloroform und Tetrachlor5thylen. 
Es ist anzunehmen, dass hinsichtlich der Wahl des Lijsungsmittels weitgehend 

Freiheit besteht. 
Der durch das Absorptionsrohr verursachte Strijmungswiderstand ist abh&ngig 

von der Ltjsungsmittelmenge und vom Innendurchmesser der Kapillare. Bei der 
Auswahl geeigneter Bedingungen wird der Gasmengenstrom durch die Trennsgule 
nach Zuschalten des Absorptionsrohres nur unwesentlich vermindert. Eine Beein- 
trachtigung des Trennverhaltens wurde nicht beobachtet. 

Folgende Dimensionen haben sic11 im routinem&sigen Einsatz bewahrt : 

GesamtMngc cles Absorptionsrohrcs 180 mm 

Ausscnclurchmesscr clcs hbsorptionsrohres 7.5 mm 
Innendurchmesser clcs Absorptionsrohres 2.5 mm 
L~sungsmittelmengc 20 fJ.1 

Auf die beschriebene Weise gelingt es, lcleinste Substratmengen in geringen 

* Fliissigcr Stjclcstoff diirfte cbonso gecignct scin. 
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Lijsungsmittelvoluinina aufzufangen und mit den erhaltenen relativ konzentrierten 
Lijsungen spelctroskopische Untersuchungen durchzuftihren. 
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