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Aufgabe der gaschromatographischen Methode ist es, ein bestimmtes amaly-
tisches Problem mit hinreichender Auflésung und minimalem Zeitaufwand zu I6sen.
Bei der Trennung hochsiedender Substanzen werden nicht immer beide Forderungen
voll erfiillt. Ausserdem stellt sie htohere Anforderungen an die apparative Ausriistung
sowie an die Temperaturstabilitit geeigneter Trennflfissighkeiten.

Obwohl in letzter Zeit die Zahl der Trennfliissigkeiten zum Einsatz bei hohen
Temperaturen stindig angestiegen ist, wobei in zunehmendem Masse anorganische
Salze!—* bzw. Salzschmelzen® mit einer Temperaturstabilitat bis iber 500° C Anwen-
dung fanden, ist es doch erwiinscht, allzu hohe Arbeitstemperaturen zu vermeiden.

Die prinzipielle Moglichkeit, die Saulentemperatur unter Beibehaltung der
Iio Lwcuuxgeﬂ Auﬂosung FAD senkeu, besteht in der Ver umgcr Ung der .‘w}ungc der Trenmn-
fliissigkeit auf dem Triger.

Nach der Beziehung:

VT = K- Vir)

wobei:

VT druckkorrigiertes und auf Trenntemperatur bezogenes Retentions-

‘7”1 TYTIYYIAT
vOiuITiern

K = Verteilungskoeffizient
Virg = Volumen Trennfliissigkeit in der Sdule bei 7 (s Grad Kelvin,

ist das Retentionsvolumen eine Funktion der Menge der Trennflissigkeit. Verringe-
rung der Filmdicke bedeutet Verkiirzung der Retentionszeit und damit eine Erniedri-
gung der Arbeitstemperatur®. Voraussetzung fiir optimale Analvsenergebnisse ist,
dass der Triger die Trennleistung nicht beeinflusst, d.h. keine spezifische Adsorptions-
fihigkeit besitzt.

Wie aus der Literatur ersichtlich ist, haben sich z B. Mikroglaskugeln als
geeignete Triger fiir die Imprignierung mit geringen Flﬁssigkeitsmenoen (0.1-3 %)
erwiesen. Im Vergleich zu den sonst fiblichen Trennsiulen (15-30%, Flissigkeits-
beladung) werden die Analysenzeiten auf diese \Weise bedeutend kiirzer bei guter
Auflosung und scharfen Banden?-1l. Auch anorganischen Salze, vor allem NaClI,
wurden als Triger fiir die Imprignierung mit Flissigkeiten in Mengen von I1-3

Gew.-% uerd.llge“ﬁg €1l
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GASCHROMATOGRAPHISCHE TRENNUNG HOCHSIEDENDER VERBINDUNGEN 379

So erzielten CROPPER UND HEYWOOD!? eine gute Trennung von Hexadekanol
und Oktadekanol an 5 9, Silikonfett auf NaCl und einer Temperatur von 190-200°C,
die etwa 60° unter der sonst iiblichen Arbeitstemperatur liegt. Von YANOVSKAJA,
KuTscHEROV UND RUDENKO!? werden Reaktionsprodukte von ortho-Estern mit
Vinyldathern an 1 9% Silikongummi auf NaCl analysiert, wobei die durchschnittliche

SauJentemperatur 100° C betrug, somit etwa 80°-100° C unter dem Siedepunkt der
hochstsiedenden Komponente. Cyclohexanol und Cyclohexanon werden von HANES
UND SANDULESCU an 5 9% polyidthoxyliertem p-Iso-oktylphenol, und Fettalkohole
an 4.5 % Silikonol auf NaCll5 getrennt. Weitere Anwendungsbereiche von diinnschich-
tig imprignierten NaCl-Sidulen erstrecken sich auf die Untersuchung von hochmole-
kularen Fettaminen!®, Ketonen!” und Furanderivaten!®, Wasserfreies LiOH mit 12 9,
Theed wird fiir die Analyse von cis—trans-Dipropenylmethylamin eingesetzt19.

Beim Arbeiten mit extrem diinnschichtigen Fliissigkeitsbedeckungen (bis o.1
Gew.-%) auf anorganischen Salzen als Triger haben wir bei einer Reihe von niedrig
siedenden Testsubstanzen extrem kleine Retentionsvolumina gefunden?’. Es war
daher naheliegend zu priifen, ob sich diese Siulenfiillungen auch fiir die Analyse
hochsiedender Verbindungen eignen.

In dieser Arbeit wird iiber die Trennung einer Reihe von #n-Paraffinkohlen-
wasserstoffen mit Siedepunkten bis 3:16° C sowie synthetischen Fettsiuren (Kp. bis
1go° C/2 Torr) und synthetischen Fettalkoholen (Kp. bis 330° C) an Sdulen mit KNO,
als Trager berichtet, die mit 0.05 Gew.~%, 0.075 Gew.-% und 0.5 Gew.-% Apiezon L
sowie Diithylensuccinatpolyester imprigniert wurden.

EXPERIMENTELLES

A pparate
Fiir die Untersuchungen standen zwei Geréte zur Verfiigung:
('r\ Der Gaschromatogranh GCH F -rQ/o der Firma Giede, Rerlin, a1

sgeriistet
ascaremaograpsn Guin o airma, lede, =eriin ausgerusiet

mit einer Wiarmeleitfédhigkeitszelle und Trennsaulen 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-

siulensystem in V,A-Stahl; 4 mm Durchmesser. Die Injektion der Proben erfolgte
mit einer Hamilton-Spritze.

.—4

Trdager und Impréignierieng

Als Triger wurde KNO,, fiir einige Untersuchungen auch NaCl, (DAB 6-Ware)
eingesetzt. Die Korngrésse von 0.10-0.16 mm wurde durch Kristallisation aus der
wissrigen Losung, anschliessendes Waschen mit Athanol und Aussieben erhalten.
Die spezifische Oberfliiche nach Kamack?! unter Zugrundelegung der Normalporosi-
titen ergab sich zu:

NaCl = 1260 (cm?2g!)

KNO, = 1450 (cm2?g-!).

Das Imprignieren der 3 Std. bei 120° C vorgetrockneten Salze mit den ent-
sprechenden Fliissigkeitsmengen von 0.05 %, 0.075 % und 0.5 Gew.-%, erfolgte durch
Abdampfen des Losungsmittels Chloroform unter Riithren und anschliessendem
Trocknen bei 80° C. Als Trennfliissigkeiten dienten Apiezon L und Diithylensuccinat-
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380 F.. WOLF, A. LOSSE, K. FRANKE

polyester (LAC 3-R-728), fiir emige Umtersndmmeen zusitzlich Silikonsl ““Emba-
phase” sowie Athylemglyloladipimsimrepolvester (MAPE).

T estsubstamzen

m-Kohlemwasserstofffie C,;,—C,,, Sedelbereiicth 1oy 5 2536~ €

n~-Kohlenmwasserstoffie C,;—Cpq, Siedelbereich rqy 35 —3u6.n® C

Kogasin I, €in Gemisdh symthetischer aliphatischer Roliflemvasserstoffe (Retten—
linge etwa Cyy—Cpy) mit eimem dumdhschmittlichen Siedefbereticlh vom z80°—230~ C

PC-Siure MO, cim Gembsch symtheticcher, imm wesemtlichen umvemvengter
gesattigter Fettsiurem muit wormelhmlich 1z-1y4 C-Atomem, Siedebereich roz°-rgo”
C/2 Torr

PC-Allkolrol KR, eim Gemisch symtihetisciher AMikolhole mit vommehmiich ro-16 C-
Atomen, Sieddbereich wom zg40°—330° C

Veresterte Fettsimren mwnd Fettallkoolle:.

V.eresteramg der IPC-IFottsdwrem

3 g PC-Fettsiurne, 235 ml als. Methamoll wmd 5 Trpfl. komz.. H.S0), wurden 30 min
am Riickiluss erhitzt, im wemiz Ather amfzemommemn mmd bis: zor neutralen Reaktion
mit Wasser gewasdhen.

Verestersmg wom PC-IFattalboholom
Ein Teil Allkohol umd zwel Teile Esdbipsimreambrnydind wurdem bis zur vollstin-
digen Realtion leidht erwimmt, damnm mit Wasser memtrall gewascien..

Bestimmaumg der gaschromatographischon Kommdiatam
Die Retemtionszeit #g, wimd im dem folgendem Tabellem jeweils fiir dem Durch-

bruch des gesamten Gemisches amgereben. Zor Charalikitensierung der Trennsiulen
dienten die Tremnstufenzahl » mach Karsrms=,

- i/ e 2
n = 3534 - (—Jf
h—

die Trennleistung =%, dh. die maximale Amzahl Tremmstofem eimer Sdule auf r m
Liange,

sowie die Aumﬁlos:wmg i,

D =

7 |

" 10/
i o {0/

Die Streclken f und & wendien ams dem Chromeatogrammm entmommnmern.

J = Abschmitt (dlxes Lotes wom Schmittpuomkt mit der Werbindomgslmie der
Bandenmaxima dunch das Bandemmuimnimmmmm s zonm Scibmittpomict mit der Minimum-
linie.

g = Limge des Lotes wom Schmittpmmnikt mitt den Verbimdungsimien der Ban-
denmazmma dnarch das Mimimmmm zwischen dem Bamnden zor Basislinge..
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DER VERBINDUNGEN 3
Die Auflésung & bezieht sich stets auf die ersten am schwierigsten zu trennenden
Komponenten des Gemisches.

ERGEBNISSE

Trennung der n-Kohlenwasserstoffgemische

Fig. 1 zeigt die Auftrennung eines C,,—C,gs-Kohlenwasserstoffgemisches an
einer 2 m langen Trennsidule mit 0.05 % Apiezon L auf Kaliumnitrat bei r150° C. Die
Siulentemperatur liegt hierbei 166° C unter dem Siedepunkt der héchstsiedenden
Komponente.

Cn
Ci2
Ci3
Cia
Cig Luft
Cie
C1y
Cia
J/ \_ J \__._/ s/ VY \L...,...
- i 1 1 i L J— |
(min) 25 20 15 10 5 o)

_ Fig. 1. Trennung eines C;,—C,q-Kohlenwasserstoffgemisches. Bedingung: 0.05% Apiezon L. auf
KNO, (0.10~0.16 mm}; 2 m, 6 mm Durchmesser, 150° C; 31.7 ml/min Hy; 0.6 ul; Wirmeleit-
fahigkeitszelle.

Dass man anstelle von KNO, auch NaCl mit Erfolg als Tréiger fiir die Imprég-
nierung mit diinnsten Fliissigkeitsschichten verwenden kann, zeigt Fig. 2. Das
Chromatogramm ldsst gegeniiber Fig. T kaum einen Unterschied erkennen.

In Tabelle I ist die Abhiingigkeit der Retentionszeit sowie der Kenndaten #», 7!
und & von der prozentualen Beladung mit Apiezon L auf KNO, fiir die beiden unter-
suchten Kohlenwasserstoffgemische wiedergegeben.

Wie zu erkennen ist, sinken die Retentionszeiten mit abnehmender Fliissig-
keitsbeladung, wihrend sich die Werte fiir #, #! und ¢ im Bereich von 0.05-0.5 %
Beladung nur wenig dndern.

So kann eine Verkiirzung der Gesamtretentionszeit fiir das C,;-C,~Gemisch
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Fig. 2. Trennung des C,,~C,s-Kohlenwasserstofigemisches an o0.05 9, Apiezon L auf NaCl (o.ro-
0.16 mm). Bedingung wie in Fig. 1 angefiihrt.

TABELLE 1

GASCHROMATOGRAPHISCHE KENNDATEN IN ABHANGIGKEIT VON DER PROZENTUALEN BELADUNG
Apiezon L auf KNO; (0.10-0.16 mm); 2 m-Sdule; 6 mm Durchmesser.

n-Kollenwasserstoffe Cy;—C, 4

Beladung  Temp. Probe- H, tar nfitrCyy R#flirCyy 9
menge
(Gew.-%) (°C) (pel) (mlfmin) (min) (%)
0.05 120 0.8 91.6 3.2 554 227 8o
0.075 120 0.8 91.6 5.2 412 206 go
0.5 120 0.8 Q1.6 23.8 490 245 o7
15° 120 1.0 9o 127.0 2330 1175 100

n-ICohlenwasserstoffe Cy,—C,q

Beladung  Temp. Probe- H, tar nfitrCyy nyfiirCyy 9
menge
(Gew.-%) (°C) (ael) (2l [min) (min) (%)
0.05 160 0.2 58.3 8.3 480 240 70
©0.095 160 0.3 56.6 15.4 390 195 74
0.5 160 0.8 56.6 66.9 622 311 oI
15° 160 1.5 58.3 150 1370 685 100

* Kieselgur als Triiger.
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GASCHROMATOGRAPHISCHE TRENNUNG HOCHSIEDENDER VERBINDUNGEN 383

bei einer Verringerung der Beladung von 0.5 auf 0.05 % um cae. 20 min festgestellt
werden, wihrend die Auflésung nur um 8 9% abnimmt. Zum Vergleich dieser Werte
wurde eine Trennsiule mit 15 % Apiezon L auf Kieselgur (0.10-0.16 mm) herange-
zogen. Hier betrigt zwar die Auflésung 100 %, 7 und »! sind wesentlich hoher; die
Gesamtretentionszeit mit 127 min ist aber zu lange, so dass eine Trennung bei dieser
Temperatur nicht mehr zu vertreten ist. Offensichtlich ergibt sich aus diesen Werten

ein Unterschied zwischen der effelztiven Trennleistung, auspgedriiclkt durch die Zahl
Unterschied zwischen der

W LLIMLA YV TEE &L TLilivAS b bailny TSR Wtb Y LWl sl Naate

der theoretischen Bdéden, und dem tatsichlichen Analysenergebnis, welches hin-
reichende Auflésung bei kurzer Analysenzeit ausweist. In noch verstirktem Masse

Can

Ci2

b

L i

- 1
(min) 10 5 o)

Fig. 3. Trennung des C,,~C,4-n-IKohlenwasserstoffgemisches. Bedingungen: o.05%, LAC-728 auf
KNO, (o IO—O 16 mm) 4 m, 4 mm Durchmesser; 60° C; 25 ml/min H,; o.1 41 Probe; V erdunnung
T 104

setmdlnenrsrmn mertmrriondi et TV ndatod e
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384 F. WOLF, A, LOSSE, K, FRANKE

lisst sich die Abhingigkeit der Retentionszeit von der prozentualen Beladung fiir
das C,; CIS-Kohlenwasserstoffgemlsch beobachten, das trotz seines weiten Siede-
berelches von 196°-316° C bei einer 0.05 %igen Beladung in nur 8.3 min und in
guter Auflésung getrennt werden kann, wihrend die Analysenzeit an einer Siule mit
0.5 % Beladung iiber eine Stunde betrigt.

Weiterhin haben wir gepriift, in welcher Weise sich die Polaritit der Trenn-
fliissigkeit bel einer 0.05 Gew.-%igen Beladung auf die Retentionszeit der Kohlen-
wasserstofigemische auswirkt. Tabelle II zeigt das Ergebnis.

TABELLE 1}

GASCHROMATOGRAPHISCHE KENNDATEN IN ABHANGIGKEIT VON DER POLARITAT DER TRENNFLUS-
SIGKEIT

0.05 Gew.-9%, Beladung auf KNO, (0.10~0.16 mm); 2 m-Siule; 6 mm Durchmesser.

n-Kohlenwasserstoffe Cy,—Cy,

Saulen- Trenn- Probe- H, tar n f ir C 12 nYfirCye 9

temp. fliissigkeit menge

(°C) (rel) (mi[min)  (min) (%)

100 Apiezon L. 0.8 25 24.3 420 210 93
Silikonol o.1 25 15.3 352 17 91

100 LAC.-728 o.1 28 8.9 150 75 67
AGAPE o.I 25 6.7 254 127 76

Entgegen den Erwartungen liegen die Retentionszeiten in Gegenwart polarer
Trennfliissigkeiten viel niedriger als im Falle unpolarer Fliissigkeiten. Es ergibt sich
so die Méglichkeit, die Siulentemperatur weiter zu senken. Unter Verdnderung der
Sidulendimensionen und Benutzung des Doppel-Mikroﬂammenionisations—Detektors

) PPN e A T Anhhlamssraconeadtallownmiicnly  iria T8 vy a~hA lans

1IE€SS SILII aas bll*bl“'lb-l\ulllcll\ﬂldeClBLUllsCllllbbll, wic 1ig. J IJCESL’ 1Ull SCnon oéi
60° C in nur 8.3 min an der polaren LAC-728/KNO,-Séule mit Erfolg analysieren,
Die Trennung des C,,—C,;qs-Kohlenwasserstoff-Gemisches war auf diese Weise in
16 min bei 110° C, also 206° C unter dem Siedepunkt der héchstsiedenden Kompo-
nente des Gemisches, beendet (Tabelle 1II).
Zum Abschluss der Paraffinkohlenwasserstoffuntersuchungen sei als Beispiel
fiir die ausgezeichnete Eignung der hier beschriebenen Trennsidulen die Analyse des

TABELLE 111

GASCHROMATOGRAPHISCHE KENNWERTE FUR 0.05 GEW.-9% LAC-728 uND APIEZON L AUF KNO,
0.10-0.16 mm, 4 m; 4 mm Durchmesser; Doppel-Mikroflammenionisations-Detcktor.

n-Kohienwasserstoffe Cy;—C g

Trenn- Scitden- Probe- H, tar n fiir Cyy nt fiivCyq 9
HAiissigheit  temperatur wmenge
(°C) (2ed) (mimin) (min) (%)
LAC-728 110 o.1 25 16 I4I0 355 St
120 o.% 25 12.1 1365 341 76
Apiezon L. 120 0.3 25 606.4 1965 301 97
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GASCHROMATOGRAPHISCHE TRENNUNG HOCHSIEDENDER VERBINDUNGEN 38s
Kogasin I mit Hilfe der Temperaturprogrammierung gezeigt (IFig. 4). Die zwischen
den Hauptpeaks auftretenden Verbindungen sind iso-Paraffine. Die Anfangstempera-
tur beim gaschromatographischen Trennprozess betrug 20° C, die Endtemperatur
100° C. Gegeniiber den sonst iinblichen stationidren Phasen, beispielsweise 10 95 Silicon-
gummi SE 30 auf Chromosorb bei 50°-225° C, zieht die hier durchgefiihrte Analyse
neben einer Retentionszeitverkiirzung eine Temperatursenkung um 1235° C nach sich.

Co
Co
I
‘ A
Cq3 1
Ciq Ca
A I C»
Cis
Cie
-p- 1 1 )| i A 1 J
30 ] 25 20 15 10 5 e
(min)

Fig. 4. Trennung von Kogasin I, 0,05% LAC-728 auf KNO, (0.10-0.16 mm); temperaturprogram-
miert von 20°-100° C; Aufheizrate 6.3°/min; 25 ml/min H,; o.2 gl Probe; Doppel-Mikroflammen-
ionisations-Detektor,

Aufirennung von Fetisduren und Fettalkoholen

Die gaschromatographische Analyse der synthetischen Fettsiuren erfolgte in
Form ihrer Methylester.

TFig. 5 zeigt das Chromatogramm des PC-Sdure-MO-Methylesters an einer 4 m-
Siule mit 0.05 % LAC-728 auf KNO; bei 110° C. Die Analyse der bei 103°-190°C/2
Torr siedenden Fettsiuren ist in ca. 21 min beendet.

Mit gleich gutem Ergebnis lassen sich die synthetischen Fettsdureester auch an
der unpolaren Apiezon L-Siule unter sonst gleichen Bedingungen trennen. Wie
bereits bei der Kohlenwasserstoffanalyse beobachtet wurde, sind auch hier die Reten-
tionszeiten gegeniiber der polaren LAC-728-Sédule ldinger, ein Effekt, der noch niher
untersucht wird.

Fiir die Trennung der synthetischen IFettalkohole erwiesen sich Sdulen mit
0.05 %iger Beladung auf KNO; ebenfalls am geeignetsten. Wihrend die Banden des
PC-Alkohol KR an der unpolaren Apiezon-L-Siule starkes Tailing aufwiesen, konnte
dieses Gemisch an 0.05% LAC-728 auf KNO; bei 120° C in guter Auflésung in ca.

15 min getrennt werden. Bessere Ergebnisse fiir beide Trennfliissigkeiten wurden

J. Chromatog., 30 (1967) 378389
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x
Cq
Cio
C
8
M
Ca
Cia
Ci3
n
Cig U U b U
Cis
- L l l I J
 (min) 20 0

Fig. 5. Trennung des PC-Siure MO- Mcthylcstcrs 0.05 % LAC-728 auf KNO, (0.10-0.16 mm); 4 m,
4 mm Durchmesser; 110°C; 25 ml/min H,; 0.3 pl; Verdiinnung Ather 1:2; Doppel-Mikroflammen-
ionisations-Detektor.

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

DISKUSSION

Mit den angefiihrten Ergebnissen liess sich zeigen, dass Trennsidulen mit extrem
diinnen Fliissigkeitsschichten auf Salzen, etwa im Bereich monomolekularer Be-
deckung auf KNO,;, NaCl oder anderen anorganischen Salzen, hinsichtlich ihrer
Wirksamkeit beziiglich Auflssung und Analysenzeit den bekannten Trennsiulen
vergleichbare oder bessere Ergebnisse liefern. Zusammen mit den niedrigen Reten-
tionszeiten bietet sich der Vorteil, dass die Arbeitstemperaturen im Durchschnitt
60° C niedriger als an Siulen mit sonst iibligher Beladung (5-15 %) gehalten werden
konnen. Bei der Trennung von héheren Alkoholen an 0.05 % LAC 728 auf KNO,
konnten wir die Arbeitstemperatur beim Trennprozess sogar von 250° C auf 110°-130°
C reduzieren; dies bedeutet gegeniiber den von CrRoPPER UND HEYWwWoOD!2 eingehal-
tenen Bedingungen eine weitere Senkung um 60° C. Ebenso ldsst sich die von HisHTA
und Mitarb.? geforderte sehr niedrige Sdulentemperatur von 100° C fiir die Trennung
von C,,-C,-Kohlenwasserstoffen an 0.125 % Apiezon L auf Glaskugeln, wie Fig. 3
zeigt, bei gleich gutem Resultat noch weiter senken.

J. Chromatog., 30 (1967) 378-389



GASCHROMATOGRAPHISCHE TRENNUNG HOCHSIEDENDER VERBINDUNGEN 387

Aus der Symmetrie der Banden kann man u.a. schliessen, dass trotz geringer
Tliissigkeitsbeladung die zu trennenden Substanzen an der Oberflichenschicht des
KNO; oder NaCl nicht selektiv adsorbiert werden. Wahrscheinlich wird im vor-
liegenden IFalle der Verteilungs- und Trenneffekt wesentlich durch die Struktur der

: 20 L3 ¥ . ve 2 L3
in sehr diinner Schicht auf der polaren Salzunterlage verteilten Trennfliissigkeiten

beeinflusst. Es ist bekannt, dass durch die Wirkungen polarer Grenzflichen (z.B.
von Salzen) oberflichennahe Fliissigkeitsschichten polarisiert und orientiert werden,
wodurch letztere sich von den Eigenschaften normaler Fliissigkeiten unterscheiden.
Die von uns im TFalle polarer FFliissigkeitsschichten auf Salzen beobachteten kiirzeren
Retentionszeiten gegeniiber unpolaren Fliissigkeitsbedeckungsschichten stehen aber
nicht mit den bisherigen Erfahrungen in Ubereinstimmung. Kiirzere Retentions-
zeiten sollten eigentlich an unpolaren stationiren Phasen zu beobachten sein.

Weiterhin wird wegen der geringen Beladung der Einfluss der Diffusion in der
Fliissigkeitsschicht sehr gering gehalten. Gleichzeitig diirfte bereits bei niedrigen
Partialdrucken in der Gasphase Séttigung erreicht werden, woraus sich kurze Reten-
tionszeiten bzw. niedrige Arbeitstemperaturen ergeben.

Die Trennung an Sdulen mit diinnen Fliissigkeitsschichten auf Salzen erfordert
infolgedessen geringste Mengen an zu dosierender Substanz. Nach KrEuLEMANS?2®

o«

Ca

C10
Ci2
Cia u
Cis Cia /\
A_I/\‘ J/—\‘ . > .
oy 1 (] (] 1 3

(i) 20 15 10 5 o}

Tig. 6. Trennung des PC-Alkohol IKXR-Acetates; 0.05% LAC-728 auf KNO,; (0.10-0.16 mm); 4 m,

4 mm Durchmesser; 110° C; 25 ml/min H,; 0.4 ul, Verdiinnung Ather 1:2; Doppel-Mikroflammen-
ionisations-Detclktor.
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besteht zwischen der Belastbarkeit und dem Volumen an Trennfliissigkeit in der
Sidule folgender Zusammenhang:

B = 002 (Vy+K-VL5)  in
wobei:

n Alacblanwlsnid 3en vl TV A s e

s DCLleldL Ul INTLIL 111 1111 1LJcl 111)1

Vg Gasvolumen (ml)

[

Vi Trennfliissigkeitsvolumen (ml)
< Verteilungskoeffizient
" Trennstufenzahl.

Tiir einen Sdulendurchmesser von 5 mm gilt annédhrend Belastung B = 3-10-3g.

Bei Verwendung einer Wirmeleitfihigkeitszelle lag die zu dosierende Probe-
menge pro Analyse unter 1 xl, mit dem Doppel-Mikroflammenionisations-Detektor
entsprechend niedriger.

Trotz der niedrigen Trenntemperaturen im Vergleich zu den Siedepunkten der
zu trennenden Substanzen ist, wie Tabelle 1V zeigt, eine quantitative Auswertung der
Chromatogramme mit befriedigendem Ergebnis moéglich (Die Auswertung erfolgte
nach der Niherungsmethode (%-5/2).

TABELLE IV

ANTITATIVE ANALYSE DER C;,—C,3-7-ROHLENWASSERSTOFFE

o, 5°° AGAPE auf KN O, (0.10~0.16 mm); 2 m, 6 mm Durchmesser, 150° C,

RC)

n-ICohlen- Einwaage Analyse Abweichung
wasserstoff (%) (%) (%)

Cia 29.57 29.5 —0,07

Cis 19.76 20.1 +0.34

Cia 26.15 25.9 —o0.25

Cis 24.52 24.7 +o0.18
DANK

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

ZUSAMMENTFASSUNG

Es werden n-Kohlenwasserstoffe im Bereich C;,~C,g, synthetische IFettsduren
und Fettalkohole an KNO; als Tréger getrennt, das mit 0.05 Gew.-% an polaren und
unpolaren Trennfliissigkeiten imprigniert wurde. Die geringen Fliissigkeitsmengen
auf dem Salze gestatten es, die Analysen bei Sdulentemperaturen durchzufiithren, die
durchschnittlich 200° C unter dem Siedepunkt der héchstsiedenden Komponente
liegen. Daraus ergibt sich die Méglichkeit, auch fiir die Trennung hochsiedender Sub-
stanzgemische eine vergrdsserte Zahl von selektiv wirkenden Trennfliissigkeiten an-
zuwenden. Im vorliegenden Falle der Salze als Triger sind letztere vornehmlich
polarer Natur.
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SUMMARY

Columns containing 0.05 % polar and nonpolar stationary phases on KNO, are
found to be suitable for the separation of C,,—C,; #-paraffins, synthetic fatty acids and

fattv alcohols. Owing to the small amount of lianid nhase on the calt c1innort analveas

S5 Vallradlase: WS VW asam vy waale Saiiteir Craia S uwaae s .saw.lu;u FPAATST Vid Vil ST L Sl by CLiATll Y ST

may be carried out at temperatures about 200° 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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