
ZUR GASCHROMATOGR4PHHSCHE~ TRENNI_%NG HOCHSIE.DX 

VERBINDUNGEN AN S,4LZEN MIT EXTRE3I DtJXXEX I=Lt.%SIGlQXI?S 

SCHICHTEN 

Aufgabe der gaschr~matogra@isc&an &ktiode ist es, eiun b&kkmmUes arnally- 
tisches Problem mit hinreichender A~fkung mnd xnimhaU_ Zei~~~~d ma. &%em_ 
Bei der Trennung hochsiedender Subst xverdern xni&~ immer b&k Eorde~gexn 
voll erfiillt. Ausserdem .steKk sie h6ilaere A&kderuungex~ axn dk appanxttive -4-g 
sowie an die Temperaturstabii~~ geeignelten TremnS&sigktiitm_ 

Obwohl in letzter Zeit die 7A1 der Twnnx.flW_gktita zamn Einnsati bei hohem 
Temperaturen sttidig angestiqen is& wobei inn zumeInmern&~~~~ 31~ ansrgatn&xRre 
Salzel-* bzw. Salzschmelzen~ tit einer Temper&u.rstabi.UitZt Ibis tikr 500” C. &mwexm- 
dung fanden, ist es do& erw&xscht, a!k.u BnoBae ,~beitstkmpera~~ zun vexnnmdden, 

Die prinzipielle Mijglichkeit, die S&n.knftemperati uniter Be~bebaknung der 
-,J....,,1:,_, A.,Q”,,,,- ___ _-,1__- ila,.Y~,n..& 2,. ~,,~~,,'--,-,--d,,\~---d_-T-_-- rrul.Wt=llul~~ll rsulrusull~ I,Ll3ClliKCil~, WtZ3LCu-llC Ulll UCJl WUlUU~,~;r=IlULJlll~ UUZli LllCAlli~6 UICJ ddCdllUi- 

fliissigkeit auf dem Trgger. 
Nach der Beziehung: 

__ 
T’pT = h’ 

wobei : 

V,."T = 

Ii' = 

T'-L(T~) = 

* I’&( Te ) 

druckl~orrigiertes 
vo!umen 

VerteilungskoeY%zient 

Volumen Trenn.f&sigkeit in der S&a.Ue beii r(s) Grad Kdvkn, 
i. 

ist das Retentionsvolumen eine Funk&m des Merge der Tmzmn&lhgktit- \-emhge- 
rung der Filmdicke bedeutet Verkfirzxmg der Retationnszea -t lannd damn3 eiime Enmi&- 
gung der Arbeitstemperatufl. Voraussetzurng ftir optima.Ie .kn+senergebnnisse iis%, 
dass der Trsger die Trennleistun,g x&ha beeinn&nsst, dJn_ k&e qp&.$‘kcbe Adssr@xms- 
fghigkeit besitzt. 

Wie aus der Literatar ersich%$ch isst, Ilnaben ti& z-B_ ~Xikrugk&q@lnn a.k 
geeignete TrZger fiir die Impr%gnierung tilt getigenn I”a%sigkei~&smeng~ (s.m--5 ?A,)) 
erwiesen. Im Vergleich zu den son.& iiXbkhen Tremkskk~ ((x5-30?& Fksi+yke&5- 
beladung) werden die Analysenzeiten and diese We&e bedeutemd Rcz b&i gmtkn 
Auflijsung und scharfen Bander?- aa_ Amh ztmxgak&a SkaJze, vor aMem Xa.43, 
wurden als Trgger ftir die Hmgr@ierung tit FXksigkeikn inn ~1e1~ge.n vonn H-S, 
Ge-w.- “/:, heraiigezogen. 
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So erzielten CROPPER UND HE~WOOD~~ eine gute Trennung von Hexadekanol 
und Oktadekanol an 5 o/0 Silikonfett auf NaCl und einer Temperatur von Igo-zoo°C, 
die etwa 60” unter der sonst iiblichen Arbeitstemperatur liegt. Von YANOVSKAJA, 
KUTSCHEROV UKD RUDENKO’~ werden Reaktionsprodukte von ovtJzo-Estem mit 
Vinvl%thern m I 01 Silikon&!ummi alJf N&l maly_siefl, wnbei d_ie dlJrchschnitgic& - ,c! 

S5ulentemperatur 100~ C betrug, somit etwa 8o”-100~ C unter dem Siedepunkt der 
hijchstsiedenden Komponente. Cyclohexanol und Cyclohexanon werden von HANES 
UND SAKDULESCU~~ an 5 o/o polysthoxyliertem $-Iso-oktylphenol, und Fettalkohole 
an 4.5 o/o Silikonijl auf NaClls getrennt. Weitere Anwendungsbereiche von diinnschich- 
tig imprggnierten NaCl-Ssulen erstrecken sich auf die Untersuchung von hochmole- 
kularen Fettaminenlc, Ketonenl’ und Furanderivaten lg. Wasserfreies LiOH mit 12 o/0 
Theed wird fiir die Analyse von cis-tracts-Dipropenylmethylamin eingesetztl~. 

Beim Ar’beiten mit extrem diinnschic’ntigen Fiiissig’keitsbedeckungen (bis 0. f 
Cew.-O/ , o) auf anorganischen Salzen als TrHger haben wir bei einer Reihe von niedrig 
siedenden Testsubstanzen extrem kleine Retentionsvolumina gefunden2”. Es war 
daher naheliegend zu priifen, ob sich diese %ulenfiillungen such fiir die hnalyse 
hochsiedender Verbindungen eignen. 

In dieser Arbeit wird iiber die Trennung einer Reihe von gz-Paraffinkohlen- 
wasserstoffen mit Siedepunkten bis 316” C sowie synthetischen Fettsguren (Kp. bis 
Igo C/z Torr) und synthetischen Fettalkoholen (Kp. bis 330” C) an Sgulen mit KNO, 
als Trgger berichtet, die mit 0.05 Gew.-%, 0.075 Gew.-o/o und 0.5 Gew.-oh Apiezon L 
sowie DiZthylensuccinatpolyester imprggniert wurden. 

ESPERIJIENTELLES 

Ffir die Untersuchungen standen zwei Ger&te zur Verfiigung : 
(x.) Der Cacohtr\ms++rratanh GCH F IS// des Fim_a Gi~,de, BeFlip_, ~lpymriicfcd uUIYC.a.V1sLW~.V~LW~** -WA UU”Y” 

mit einer W&-meleitf%higkeitszelle und Trennsgulen aus V,A-Stahl, 6 mm Durch- 
messer. 

(2) Der Gaschromatograph Gasofract TP 500 der Firma Virus KG, Bonn, aus- 
geriistet mit einem Doppel-Mikroflammenionisationsdetektor und Doppeltrenn- 
sgulensystem in V,A-Stahl; 4‘ mm Durchmesser. Die Injektion der Proben erfolgte 
mit einer Hamilton-Spritze. 

Triiger 2cnrZ Imfir6gniencng 

Als Trgger wurde KNO,, fiir einige Untersuchungen such NaCl, (DAB 6-Ware) 
eingesetzt. Die Komgrijsse von 0.10-0.16 mm wurde durch Kristallisation aus der 
w&srigen L&sung, anschliessendes’ Waschen mit h;thanol und Aussieben erhalten. 
Die spezifische Oberflgche nach KAM.~c@ unter Zugrundelegung der Normalporosi- 
tgten ergab sich zu : 

NaCl = 1260 (cmsg-1) 
KNO, = 1450 (cm2g-l). 
Das ImprZgnieren der 3 Std. bei IZOO C vorgetrockneten Salze mit den ent- 

sprechenden Fliissigkeitsmengen von 0.05 %, 0.075 o/o und 0.5 Gew.-0/o erfolgte durch 
Abdampfen des Lijsungsmittels Chloroform unter Riihren und anschliessendem 
Trocknen bei So” C. Rls Trennfliissigkeiten dienten Apiezon L und D%thylensuccinat- 

J. Chvorrzafog., 30 (1967) 3@-35g 
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Die Atiijsung 6 bezieht sich stets auf die ersten am schwierigsten zutrennenden 
Komponenten des Gemisches. 

ERGEBNLSSE 

Tmnnztng der n-h’ohlenz~assersto~~e~a~sclze 
Fig. I zeigt die Auftrennung eines C,,--C,,-Kohlenwasserstoffgemisches an 

einer z m Iangen Trennsaule mit 0.05 o/o Apiezon L auf Kaliumnitrat bei 150" C. Die 
SZuIentemperatur Iiegt hierbei 166” C unter dem Siedepunkt der hochstsiedenden 
Komponente. 

Cl1 
_ I 

Cl3 

Cl4 

Cl5 Lw. 

Cl8 
c’17 

A A Ah 

Cl6 

y-1 u - ” J UL 

eOnin) 25 
I I 

20 15 IO 5 0 

. Fig. I. Trennung eines C,, -C,,-Kohlcnwasserstoffgemisches. Bedingung: 0.05 yO Apiezon L auf 
KNO, (0.10-0.16 mm) : z m, G mm Durchmesser, 150’ C; 31.7 ml/mill W,; 0.6 141; W%rmcleit- 
fZhigkeitszelIe. 

Dass man anstelle von KNO, such NaCl mit Erfolg als Tr5ger fur die Imprag- 
-1----- rlJ:ws. ,.&--.a 

iiiit uullIl~Lcl1 
cl--,,:,l,,:~.,‘.,~:~~~~~ Trnr..rcrr,il.s+r 1,.-t-r, wn;rr+ T;;m 

ILlrlurl~ l_-ru3JlCjncl LJJLUIbIILljlL "FL wczLIu.~.u 1.4111~~, ob,r& Ir A. ‘6. 2. Das 

Chromatogramm l&st gegentiber Fig. I kaum einen Unterschied erkennen. 
In Tabehe I ist die Abhangigkeit der Retentionszeit sowie der Kenndaten 12, qzl 

und 6 von der prozentualen Beladung mit Apiezon L auf KNO, fiir die beidcn unter- 
suchten Kohlenwasserstoffgemische wiedergegeben. 

Wie qr erkennen ist, sinken die Retentionszeiten mit abnehmender Fltissig- 
keitsbeiadung, wghrend sich die Werte fur n, gtl und 8 im Bereich von o.o~--0.5 o/0 

Beladung nur wenig andern. 
So kann eine Verktirzung der Gesamtretentionszeit fiir das C,,-C,,-Gemisch 

J. Clwowzatog., 30 (1967) 37S-389 
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yT_ 

Cl7 

_A. 

* I I I 
O-ninl 20 15 10 5 n 

Fig. 2. Trennung des C,,-C,,-ICohlcn\~asserstoffgemisches an 0.03 y0 Apiezon L auf NaC1 (O.IO- 
0.16 mm). Bedingung wie in Fig. I angcfiihrt. 

‘I-ABELLE I 

GASCHRO~~IATOGRAPHISCHE KESSDATES IS ABHiiXGIGKEIT VOX DER PROZESTUALEX BELADUNG 

Aniezon L aof KNOs (o,ro-o,r6 mm); 2 m-S%ule; 6 mm Durchmcsser. --L------- 

rr-Kol~enwassersfo~e C,,-C,, 

Beladung TtW1p. Probe- H2 fdr *I fiiv C,, n1 fits C,, 9 
911 enge 

(Gcw.-~/~) (“C) (PO (nal~~rli~l) (mi.n) (%) 

0.05 120 0.8 91.6 3.2 534 227 89 
0.075 120 0.8 91.6 5-2 412 206 90 
0,4 I20 0:s or.6 l . J--- 23,s 490 245 97 

15 I20 I.0 90 I 27.0 2330 II75 100 

m-Koldenwasscrstofle CI,-C,, 

Beladimg Temp. 

(Gem-%) (“C) 

Probe- 
irrenge 
(#CO 

,n fiir C,, NY fiir C,, 9 

(%) 
-. 

0.05 160 0.2 -8. 8.3 480 240 70 
o-q5 160 0.3 $.Z 15.4 390 195 74 
o-5 X60 0.8 56.6 66.9 622 311 91 

x5* 160 I.5 58.3 ISO 1370 685 100 

l Kicsclgnr als Ttigcr. 

J. ClwowaCog.. 30 (1967) 37S-359 
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bei einer Verringerung der Belsdung von 0.5 auf 0.05 Y0 urn cu. 20 min festgestellt 
werden, wghrend die Auflijsung nur urn S o/o abnimmt. Zum Vergleich dieser Werte 
wurde eine Trennsgule mit zg o/o Apiezon L auf Kieselgur (o.ro-o.16 mm) herange- 
zogen. Hier betr5gt zwar die AuflRiisung IOO O/“, n und n1 sind wesentlich hi-iher; die 
Gesamtretentionszeit mit 127 min ist aber zu lange, so class eine Trennung bei dieser 
Temperatur nicht mehr zu vertreten ist . Off ensichtlich ergibt sich aus diesen Wetien 
pin lTn+~~c~hi&l ~~x~ic~licin ilmr dTcalrCi~7mn TrannldcCl~nv nrrcud+iPlrf Allrrh rlie Zahl VIII VLI”V~~Y~.&II..V. u “I .aYVAI”II _“I YIIYIIUI” Y&I *r”rrr*rr*“rus*~, w.UU~YUL uv*x.” YVIYLL -1 u_..e 

der theoretischen Bijden, und dem tatsgchlichen Analysenergebnis, welches hin- 
reichende Aufldsung bei kurzer Analysenzeit ausweist. In noch verstgrktem Masse 

C 

* I I 1 

(mid 10 5 b 

Fig. 3. Trcnnung dcs C,,- C1,-1z-I~ol~lenwasscrstoffgemisches~ Bedin&un@?n: 0.05 o/o L-AC-725 auf 
~>~~~,_, (O.IO-O.IG mm); 4 m, 4 mm Durchmesser; Go0 C; 25 ml/min H,; 0.1 pl Probe: Vcrdiinnung 

n^--__., a,T:t.,,a ^__.. -,-:,,:..,c:-M.. l-8..4._-.1.4.~_ .-r1.11Or I : 4; ~JU~J~UI-IVIII~IVILUL~~~~LI;IILV~~~~CLI.~U~~~-~~~~~;~~~“I. 

J. Ck~onza~og., 30 (1967) 378-359 
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I&s& sich die AbhZngigkeit der Retentionszeit von der prozentualen Beladung fiir 
das C,fC,,-Kohlenwasserstoffgemisch beobachten, das trotz seines weiten Siede- 
bereiches von Ig6”-3x6” C bei einer 0.05 %igen Beladung in nur 8.3 min uncl in 
guter. Aufliisung getrennt werden kann, wghrend die Analysenzeit an einer SBule mit 
0.5 J/o Beladung iiber eine Stunde betrggt. 

Weiterhin haben wir gepriift, in welcher Weise sich die Polaritgt der Trenn- 
fliissigkeit bei einer 0.05 Gew.-%igen Beladung auE die Retentionszeit der Kohlen- 
wasserstoffgemische auswirkt. Tabelle II zeigt das Ergebnis. 

TABELLE 3i 

GASCHRO~fATOGRAPHISCHE KENNDATEW IX hBH.hGIGKEIT VON DER POLARIT;tT DER TRES,NFLtiS- 

SIGKEIT 

0.05 Gcw-.-~o Belaclung auf KXO, (0.10-o. IG mm) ; 2 m-%uIc; 6 mm Durchmcsser. 

Ir-f~o~lerawassevs~o~e CT,,- C 1J 

ScirrleJl- TvtPttZ- Pvobe- 
1 emp. fttissigkeit menge 
(“CJ (I’4 

100 Apiczon L 0.S 
SiIikont.51 o. I 

-^- 1 ..r -,.a JUU L~\L,-~Lo 0-i 

.&GAPE o. I 

____-.- ____. ._.... ---_______---.. 

ff, tdr 12 fiir C,, 121 fiiv c,, 9 

(mC/mirz) (mim) (%) 
--. -_-_--_l__ 

25 24.3 420 210 93 
25 15.3 352 176 9I 

28 8.9 
__^ r. m. 
L3" 75 “/ 

25 G- ‘/ 254 127 76 

Entgegen den Envartungen liegen die Retentionszeiten in Gegenwart polarer 
Trennfliissigkeiten vie1 niedriger als im Falle unpolarer Fliissigkeiten. Es ergibt sich 
so die BIGglichkeit, die %ulentemperatur weit& zu senken. Unter Vergnderung der 
!Zulendimensionen und Benutzung des Doppel-Milcroflammenionisations-Detektors 
1:-_-P .4-t. A,.- P r 
J.JCS3 31ClJ UCL3 b’ll-b’l,-?t- 

T~-,~l,,...,,“,,“c,cc,,,:,,t. ..A.-. l?:.v 0 “P.:,c ZI..- c.,L,-., 1-W.: 
R”JJICIJ\r”c133CL3L”‘J~~ILJIDLJL, V”J= L.45. _-j LCJ~L, JJUJJ JLLL”II “CJ 

60” C in nur S.3 min an der polaren LAC-7zS/KNO,-SKule mit Erfolg analysieren, 
Die Trenrmng des C ,,-C,,-Kohlenwasserstoff-Gemisches war auf dicse Weise in 

16 min bei 1x0~ C, also 206~ C unter dem Siedepunkt der h8chstsiedenden Kompo- 
nente des Gemisches, beendet (Tabelle III). 

Zum Abschluss der Paraffinkohlenwasserstoffuntersuchungen sei als Beispiel 
fiir die ausgezeichnete Eignung der hier beschriebenen Trenns2ulen die Analyse des 

TABELLE I I I 

GASCHRO~3fUATOGRAPHISCHE KENSWERTE FtiR 0.05 GEW.-“/o LhC-728 UND APIEZON L AUF IiNO, 

0.10-0.16 mm, 4 m; 4 mm Durchmesser; Doppel-Mikroflammenionisations-Dctcktor. 

‘rr-Illolti~,,ulnssevsfo~e C,,-Cl, 

Trenrr- sirtztw- Pvobe- Hz t ctr 22 fiii, C,,, ,PJ1 fiiv Cl4 8 
fliissigkeit tempevatrrv merrge 

WY (PO (mZ/min) (miu) (%) 

LAC-72s 110 0.1 25 16 1410 355 SI 
I20 0.1 25 12.1 I365 341 76 

Apiezon L 120 O-3 25 6G.4 196.5 391 97 

J. Chrornafog.. 30 (x967) 375-359 
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Kogasin I mit Hilfe der Temperaturprogrammierung gezeigt (Fig. 4). Die zwischen 
den Hauptpeaks auftretenden Verbindungen sind is+Paralline. Die Anfangstempera- 
tur beim gaschromatographischen Trennprozess betrug 20~ C. die Endtemperatur 
I oo O C. Gegentiber den sonst tinblichen stationaren Phasen, beispielsweise IO ‘X, Silicon- 
gummi SE 30 auf Chromosorb bei so”- 225O C, zieht die hier durchgefiihrte Analyse 
neben einer Retentionszeitverkirzung eine Temperatursenkung urn 125” C nach sich. 

2 

w I I I 

30 25 20 15 10 5 0 
(min) 

Fig. 4.. Trcnnung van Kogasin I, 0.05 oh LAC-728 auf KNO, (o.Io-o.rG mm) : tcmperaturprogram- 
micrt von zoo -100~ C: Aufhcizrate G,3’/min; a~ ml/min H,: 0.2 /cl Probe; Doppel-JIikroflammen- 
inilisatiolis-Detektor. 

Azc~~iivennznag van Feiisiiuma amd ~Feiiaiitohoie?t 
Die gaschromatographische Analyse der synthetischen Fett_euren erfolgte in 

Form ihrer Methylester. 
Fig. 5 zeigt das Chromatogramm des PC-SWre-MO-Methylesters an einer 4 m- 

SZ.ule mit 0.05 y0 LAC-723 auf KN03 bei IIO’ C. Die Analyse der bei 1o3'~-1go'~C/2 
Torr siedenden Fettsauren ist in cu. 21 min beendet. 

Mit gleich gutem Ergebnis lassen sich die synthetischen FettsZureester au& an 
der unpolaren Apiezon L-Saule unter sonst gleichen Bedingungen trennen. Wie 
bereits bei der Kohlenwasserstoffanalyse beobachtet wurde, sind such hier die Reten- 
tionszeiten gegeniiber der polaren LAC-72%Saule langer, ein Effekt, der noch n%her 
untersucht wird. 

Fur die Trennung der synthetischen Fettalkohole erwiesen sich S%ulen mit 
0.05 %iger Beladung auf KNO, ebenfalls am geeignetsten. WZhrend die Banden des 
PC-Alkohol , KR an der unpolaren Apiezon-L-Saule starkes Tailing aufiviesen, konnte 
dieses Gemisch an 0.05 y. LAC-728 auf KNO, bei 120~ C in guter Aufiijsung in CCE. 
Td min t-vn4mnn4 _(x7RP#-lP?l A.2 A&LL‘LL Rcwa=we &gebp_&e Fiji h&de Trmmdliiaci~keiten \\qm&n 5UUL.1U.L “‘I “IUUIL, YYU.aYL~ ___-_ _________ ---o__- ____ 
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,=8 

c I 

(mid 20 15 10 5 0 

Fig. 5. Trennung des PC-Skure MO-Me~hylcstcrs. 0.05 “lo LAC-72s auf KNO, (O.IO-O.IG mm) ; 4 In. 
4 mm Durchmesscr; IIOOC; 25 ml/min I-I 2; 0.3 1~1: Verdiinnung iithcr I : 2; Doppcl-Mil<rof-lamnIcn- 
ionisations-Dctektor. 

jedoch erhalten, wenn nicht die Alkohole selbst, sonclern ihre Acetate analysicrt 
wurden (Fig. 6). 

I)ISICUSSION 

1Mit den angeftihrten Ergebnissen liess sich zeigen, class Trennsaulen mit extrem 
dtinnen Fltissigkeitsschichten auf Salzen, etwa irn Bereich monomolekularer Be- 
-¶--l___-- ___L TIXTr\ TIT-r, - _v_.. -- _,~~~~._ ~__ _~_ ._-_!- .1_ ,-!._-~* -1-d-,: _I_ 
U‘E!CKUIlf$ au1 nluug, IU aL1 oaer anoeren anorganiscnen Salzen, ninsichthcn ihrer 
Wirksamkeit beziiglich Aufltisung und Analysenzeit den bekannten Trennsaulen 
vergleichbare oder bessere Ergebnisse liefern. Zusammen mit den niedrigen Reten- 
tionszeiten bietet sich der Vorteil, class die Arbeitstemperaturen im Durchschnitt 
60” C niedriger als an Saulen mit sonst iibliqher Beladung (5-15 Yo) gehalten werden 
kcnnen. Bei der Trennung von hijheren Alkoholen an 0.05 y0 LAC 725 auf KNO:, 
konnten wir die Arbeitstemperatur beim Trennprozess sogar von 250~ C auf 110~-130~ 
C reduzieren; dies bedeutet gegentiber den von CROPPER UND HEYWOOIP eingehal- 
tenen Bedingungen eine weitere Senkung urn 60” C. Ebenso kisst sich die von HISHTA 
und Mitarb.8 geforderte sehr niedrige Saulentemperatur von xoo” C fiir die Trennung 
von C,,,-C,,-Kohlenwasserstoffen an 0.125 y0 Apiezon L auf Glaskugeln, wie Fig. 3 
zeigt, bei gleich gutem Resultat noch weiter se&en. 

J. Chromnlog., 30 (1967) 378-359 
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Aus der Symmetrie der Banden kann man ~.a.. schliessen, dass trots geringer 
Pltissigkeitsbeladung die zu trennenden Substanzen an der Oberfl&chenschicht des 
KNO, oder NaCl nicht selektiv adsorbiert werden. Wahrscheinlich wird im vor- 
liegenden Palle der Verteilungs- und Trenneffekt wesentlich durch die Struktur der 
in cahr rliinnnr Cohir-hc 91~4 ilcw nnlnrnn C3lvvm-4Cnrloaa vnrCc8ilCnn Trennfliicdcrt84i-on aaL UUIIA Lt.U~‘&&~~ ““~I~~,Il. cab&I uua ~~IWlr~~L Uu,L”U1&l.VIu.b~V ” “I a,“la.I.“II 4. LU_.~LIIC.U~~~~.~~C”IL 

beeinflusst. Es ist bekannt, class durch die Wirkungen polarer Grenzfl&chen (AS. 
von Salzen) oberfl%.chennahe Fltissigkeitsschichten polarisiert und orientiert werden, 
woclurch letztere sich von den Eigenschaften normaler Fltissigkeiten unterscheiden. 
Die von uns im Falle polarer Fltissigkeitsschichten auf Salzen beobachteten ktirzeren 
Retentionszeiten gegentiber unpolaren Fltissigkeitsbedecl~ungsscl~ichten stehen aber 
nicht mit den bisherigen Erfahrungen in Ubereinstimmung. Ktirzere Retentions- 
zeiten sollten eigentlich an unpolaren station&en Phasen zu beobachten sein. ___ : - * ̂ a 

Weiterhin wird wegen der geringen Beiadung der Einfluss cler Un~usion in der 
1Ussigkeitsschicht sehr gering gehalten. Gleichzeitig dtirfte bereits bei niedrigen 
Partialdrucken in der Gasphase Sattigung erreicht werden, woraus sich kurze Reten- 
tionszeiten bzw. niedrige Arbeitstemperaturen ergeben. 

Die Trennung an Stiulen mit diinnen Fltissigkeitsschichten auf Salzen erfordert 
infolgedessen geringste Mengen an zu dosierencler Substanz. Nach I<EULEMANS~~ 

I 

d(rnin) 20 
I I I I 

15 10 5 0 

Big. 6. Trennung cles PC-Alltohol KR-Acetates; 0.05 o/o LAC-72E auf KNO, (0.10-0.16 mm) ; 4 m, 
4. mm Durchmcsser; I IOO C; 25 ml/min I-I 2; 0.4 111, Vercliinnung hther I : 2 ; Doppel-Mil~oAamme~~- 
ionisations-Detclctor. 
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besteht zwischen der Belastbarkeit und dem Volumen an Trennfltissigkeit in der 
Saule folgender Zusammenhana: 

B = 

wobei : 

B = 

vg = 

VL = 
I< = 

n = 

~,I,,-.L~,~~.,:J. :, -1 7x.--c 
.uClel.bl.UcL.l1~C1L 111 1111 Ucl.lrlpl 

Gasvolumen (ml) 
Trennfltissigkeitsvolumen (ml) 
Verteilungslcoeflizient 
Trennstufenzahl. 

Fi_ir einen SYulendurchmesser von 5 mm gilt annahrend Belastung B = 3.10-3 g. 
Bci Verwendung einer W~rmeleitI~higl~eitszelle lag die zu dosierende Probe- 

menge pro Analyse unter I ~1, mit dem Doppel-Mikroflammenionisations-Detektor 
entsprechend niedriger. 

Trots der niedrigen Trenntemperaturen im Vergleich zu den Siedepunkten der 
zu trennenden Substanzen ist, wie Tabelle IV zeigt, eine quantitative Auswertung der 
Chromatogramme mit befriedigendem Ergebnis mijglich (Die Auswertung erfolgte 
nach der NYherungsmethode (h l b/2). 

n-I<oJde?r- Einwaage 
wassevstofl (%) 

Analyse AbweicJmag 
(%) (%) 

Cl2 29.57 29.5 -0.07 

C 14 19.76 20.1 + 0.34 
C 10 26.15 25.9 -0.25 

C l&l 24.52 24.7 + 0.1s 

DANK 

Dem VEB Deutsches Hydrierwerk Rodleben sind wir fiir die Bereitstellung der 
Gerate sowie der Testsubstanzen zu Dank verpflichtet. 

ZUSAMMENFASSUNG 

Es werden gz-Kohlenwasserstoffe im Bereich C,,-Cl,, synthetische Fetts3uren 
und Fettalkohole an KNO, als Tr&ger getrennt, das mit 0.05 Gew.-o/o an polaren und 
unpolaren Trennfltissigkeiten impragniert wurde. Die geringen Fltissiglceitsmengen 
auf dem Sake gestatten es, die Analysen bei Saulentemperaturen durchzuftihren, die 
durchschnittlich 200~ C unter dem Siedepunkt der hiichstsiedenden Komponente 
liegen. Daraus ergibt sich die Moglichkeit, such fur die Trennung hochsiedender Sub- 
stanzgemische eine vergrosserte Zahl von selelctiv wirlcenden Trennfltissigkeiten an- 
zuwenden. Im vorliegenden Falle der Sake als Trtiger sind letztere vornehmlich 
polarer Natur. 
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GASCHROXIATOG~PHISCHE TRESSUSG HOCHSIEDESDER VERBIXDWNGEX 359 

Columns containing 0.05 % polar and nonpolar stationary phases on KNO, are 
found to be suitable for the separation of C,, -C,, n-paraffins, synthetic fatty acids and 
fattv almhnlc_ Q~~~sTY fn t-ho cmnll amnrtnf nf linariil nhacm nm fhta calf crrnnn+* c~n~lwzta)~ J ----**---- D ..- we*_ I*-.ucI . . . ..aVUIII -1 *LyUrU y a*uub -11 LLL” YUIl. Yuyy”L s., WL’WIJ .zbY 

may be carried out at temperatures about zoo0 below the boiling point of the highest 
boiling compound of the mixture. It is thus possible to make use of a greater number 
of liquid phases with high selectivity for the separation of high-boiling substances. 
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