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382 NOTES 

CWROM. 5869 _, 

Schnelle Fliissigkeitschromatographie an Aluminiumoxid 

Nachdem in einer vorangegangenen Untersuchungl die Eignung von Kieselgel 
fiir die schnelle Fliissigkeitschromatographie untersucht wurde, haben wir jetzt die 
Brauchbarkeit von Aluminiumoxid fiir diese moderne Analysenmethocle getestet. 
Dabei gelangte das sogenannte hluminiumoxid Typ T2 zur Anwendung, ein scl~wacl~ 
basisches, verhtiltnism%sig inaktives Obergangsoxid der &l?orm. 

Die Versuche wurden, wie friiher beschrieben’, such bier mit Hilfe des Universal 
Fliissigkeitschromatographen UK 1000, und mit dem auf 254 nm eingestellten UV- 
Detektor LDC x205* bzw. dem Differentialrefraktometer LDC 1103' durchgefiihrt. 

Bei der Messung der Zusammenhtinge zwischen I3odenh6he und Teilchengrtisse 
sowie den U/ti-Kurven war das Aluminiumoxid Typ T’* mit 2.5% (g/g) Practonitril 
III--1,2,3-Tris(2-cyan&thoxy)-propan -belegt, urn die Einfltisse van Feuchtigkeit auf 
die AktivitSit des Aluminiumoxids mijglichst weitgehend zu unterdrticken. Als 
Fliessmittel diente bier mit Eractonitril III gesgttigtes n-Heptan. Die Testsub- 
stanzen Naphthalin und Anthracen waren zu 0.02~/~, Benz01 zu 2.50/O in den injizierten . . . 
Lijsungen (2 pl) enthalten. 

Das Rillen der S&ulen geschah unter Aufstossen der Stiule auf eine harte Unter- 
lage, wobei das Sorbens portionsweise zugegeben wurdel. 

Eine Zusammenstellung der bier benutzten Symbole Andet sic11 in Lit. I. 

Der Ein$!u.ss der Teilchengr6sse 

In Spalte I der Tabelle I sind die verschiedenen zur Untersuchung gelangten 
Korngrijssenbereiche des Aluminiumoxids Typ T aufgefiihrt, die entwcder durch 
Windsichten oder Sieben erhalten wurden. @in Korngrijssenbereich von s-10 ,u 

TADELLE I 

~‘IfRSUCIISPARAMETER UIEI DER UNTRRSUCHUNG VERSCHIEDI~NER TEILCHENGRbXISN 

Alurniniumoxitl Typ T bclcgt rnit z.s”/” (g/g) Frnctonitril XII ; I. = 50 cm. 

IO-20 86 1.20 0,.+X I.12 1.02 0.55 x.13 87 
20-3” 2 s I.19 0.52 1.20 1.11 0.63 1.18 ’ 77 
30-40 T.16 0.54 I.35 J.19 O.HO x.1.5 32 
40-50 80 1.1.3 0.53 I.GO I.10 0.88 1.11 16 

SO-63 
,“: 

1.22 0.54 I .8O 1.14 I.02 I.1 1 12 

63-80 1.15 0.54 2.30 1.15 I.28 I.12 H 

80-100 00 I.IG o.sx 2.82 1.20 I.73 I.17 G 

l Hupc und IIusch, GrlStzingcn (J<.arlsruhc), 33.R. II. 
** II. Merck, Darmstnclt (U.R.D.) bzw. EM Laborstoricw, New York (V.S.A.), dcmnKclwt or 

hdtlich als Morckosorb@ Alox T bzw. LiChrosorb Alox T. 
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konnte nicht geprtift werden, da sich bier bei einer Geschwindigkeit von 1.2 cm msec-l 
ein Druck von tiber 250 atm eingestellt hatte, fiir den das Ger2i.t nicht mehr ausgelegt 
war. 

Spezifizierung, lineare Geschwindigkeit %b der mobilen Phase, Iz’-Werte und. die 
Packungsdichten schwanken in tolerierbaren Grenzen, und es ergibt sich nach Fig. I 
ftir die Abhangigkeit zwischen Bodenhohe und Teilchengriisse unterhalb von etwa 
30 p eine geringere Steigung der Kurven als oberhalb 30 ,LL Weiterhin ist zu bertick- 
sichtigen, dass nach Tabelle I der Druckabfall mit kleiner werdenden Korngrijssen 
wesentlich stgrker zu- als die Bodenhohe sbnimmt. So betrggt die Bodenhtihe ftir 
Anthracen bei einer KorngrBsse von 50-63 ,,Q 1.02 cm bei einem Druckabfall von 12 

atm; bei 10-20 ,u ist die Bodenhiihe etwa halb so gross, ngmlich 0.55 cm, wghrend 
der Druckabfall auf etwa das Siebenfache van 87 atm angewachsen ist. Als Ergebnis 
bleibt daher im Einklang mit anderen Untersuchungen an Kieselge11p3, class such 
beim Einsatz von Aluminiumoxid Typ T fur die schnelle Fltissigkeitschromatographie 
Korngrtissen tiber oder urn 30 /A zu empfehlen sind. 

1 - 
10 20 30 40 50 60 70 80 d,,(u) 

Pig. 1. 13ic I3czichung zwischcn l:cilchcn@ssc unrl 13odc1~1~61~c. Aluminiumoxicl Typ T belegt 
mit 2.5o/O (g/g) Fractonitril III. 26 = I.2 cnl.s~c-~. .A_, AM.hrnccn (1s’ = 1.15); 0, Naphthalin 
(13’ = o&+). 

Die H/u-l-Curve 
Trtigt man .ft.ir ein Aluminiumoxid Typ T mit dem Korngrossenbereich 30-40 ~1 

die Bodenhiihe IJ gegen die lineare Durchflussgeschwincligkeit u, auf (Fig. 2), so ergibt 
1f sich, class bei niedrigeren Geschwindigkeiten der Anstieg der N/+Kurve grosser ist als 

bei hiiheren. Rei Mhoren Durchflussgeschwindigkeiten wirken sic11 daher Geschwin- 
digkeitstinderungen wenigcr auf die Aufliisung aus als bei niedrigeren. In der Praxis 
wird man sich allerdings immer fur die miiglichst hohe Durchflussgeschwindigkeit 
entscheiden, ‘bei der die gewtinschte Auflijsung noch erreicht wird. 

J. Ciwomalogv., 66 (1.972) 382-385 
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Fig. 2. Die Btxichung zwischen clcr Uoclcnhiihc H und der lincnrcn Durchflussgcschwindigkcit ZL. 
Aluminiumoxid Typ T (30-401~) bclcgt mit 2.5% (g/g) Fractonitril IIT. 0, Bcnzol (k = 0~22) ; 

0, Naphthnlin (lz’ = 0,54) ; A, Anthraccn (Iz’ = 1.15). 
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Fig. 3, Trcnnung von Parathion (I, 1~’ = 0.15) und Mcthylparsthion (II, k’ =1 0.32) auf hlumi- 
niumoxicl Typ T (30-40 cl) ; L = 100 cm; 2.4 = 0.33 cm sec- 1, l”licssmittc1; Bcnzol-Ditlthyltlthcr 
(40: Go) ; Dctcktion ; diffcrcntiitlrcfr~ktomctrisch. 

Fig, 4, Auftrcnnung dcr isomeren Nitroanilinc auf Aluminiumoxicl Typ T (30-40 ,I&) ; L =I 50 cm, 
Flicssmittcl : Bcnzol ; Dotcktion : cliffcrentialrcfraktomctrisch, 

J, Clwomatogv., 66 (1972) 382-385 
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Aluminiumoxid ist ein bekanntds und bcw$hrtes Sorbens in der Chromato- 
graph& und es war zu erwarten, class es sich such in der schnellen Fliissigkeits- 
chromatographie bewabren wtirde., So gelang nach Fig. 3 die huftrennung der 
Insektizide Parathion - O,O-Di~tl~yl-tl~iopl~ospl~ors~ure-O-(~-nitropl~enyl)-estcr - 
und Methylparathion -- O,O-Dimetl~yl-tl~iopl~ospl~ors~ure-O-(P_nitrophenyl)-ester - 
unter gleichzeitiger Abtrennung eines Gemisclres der Diathyl- und Dimethylester des 
Thiophosphorsaurechlorids, die sich in Peak III (1~’ = 0.04G) wiederfinden, In einem 
anderen Versuch konnten, wie in Fig. 4 wiedergegeben, die isomeren Nitroaniline 
aufgetrennt werden. 

E. Mcrciz, D. RANUAU 
Damastndt (U.X.D.) H. BAYER 
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