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Die Reaktionsgaschromatographie beschgftigt sich mit der Verbindung der 
Gaschromatographie mit chemischen Methoden. Eins der Verfahren der Reaktions- 
gaschromatographie ist die Verwendung der Spaltungsreaktionen mit passenden 
Reagenzien’. Die chemischen Reaktionen werden in der dem Gaschromatograph 
angescblossenen Apparatur durchgeffihrt; nach Beendigung werden die gasfi5rmigen 
Produkte in die chromatographische Slule dosiert, in der sie getrennt, identiiiziert 
und bestimmt werden k&men. So kann 2-B. die qualitative und quantitative Analyse 
der funktionelien Gruppen durchgefiihrt werden. 

EXPERIMENTELLES 

In unserem Labor erfolgte die Bestimmung einiger stickstoffbaltigen funk- 
tionelien Gruppen fiir die Reaktionsgaschromatographie’*3. Der zu analysierende 
Stoff wurde im geschlossenen System durch passendes Reagens im CO&Strom unter 
giinstigen Bedingungen gespalten. Die gasfdrmigen Produkte wurden in einem zu 
diesem ‘Zweck bestimmten BehPlter gesamm cit. Zwecks CO,-Absorption wurde der 
Behlher mit KOH-LSsung aufgefiillt. Nach Beendigung der Reaktion wurden die 
gasfdrmigen Produkte durch Ttigergas in die chromatographische S&de gefihrt und 
bestirrunt 

Das Schema der angewandten Apparatur ist in Fig. 1 dargestelh. Haupt- 
bestandteile der Apparatur biiden: CO,-Quelie als Hilfstragergas (Q)_ Reaktor (R). 
Behater ,mf6rmiger Pro&&e (P) und Heizblock (L)_ Die CO,-Quehe bildete ein 
din wenig abgewandelter Hochenneger-Apparat’. Die Konstruktion des Reaktors so- 
wie des BelxIifters fiir gasfsrmige Produkte ist aus Fr,. -0 1 ersichtlich. Der Behiher fur 
gasfi5rmige Reaktionsprodukte bidet eine Verbindung zwischen der chemischen 
Apparatur und dem Gaschromatographen. Der untere Behgherteil ist der nicht 
geeichte Azometer @), an dessen oberem Teil der Umlauf-Gasdosierer ange- 
SchIossen ist. Das Umlaufsystem besteht aus einem gleich breiten Rohr wie der 
s&maI, zrdatiende AzometerteiI, der als Behater fti gasformige Produkte (P) dient, 
zwei ZweiwegShnen @Es, H,) und zyei Kapillaren, die zum Hahn des Gasdosierers 
_B&ren; Der freie Aufbau des oberen Zweiweghahnes (Hs) ist mit einem Fiilhrichter 
versehen, in dem die Gesamtmenge der AbsorptionsBIsung gelassen wird; dadurch 
wird der Beh2Iter gegen das Lufteindringen gesichert. Vor dem Behater betidet sich 
der Dr&weghahn (II,) mit Zufiibrung von TrSigergas (Wasserstoff). Nach Beendigung 
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Fig. 1. Schema der augewandten Apparatur. Q, CO,-Quelle: R, Reaktor: HI, Ht, T&, Hs, H,, Eiu- 
wegh?&ne; I&, Hh ZweiweghSlme; I&, I-&,, DreiwcgGhne; A, Kolben tit 50%&r J&SO,; B, Kolben 
mit NaHCt&-Liisung; C, D, ZuleitungskapiLlaren van COz; F, B&e&; G, eingeschliienes VeEtil; 
J, Riickflusskiihler; K, gzschliffenes Reagensghs; L, Heizblock tit automat&her Temperaturrege 
lung; M, Zuleitungskapillare von Hz; N, Ammeter; 0, Azometerbime; P, BehSlter fur gas&-m&e 
Produkte. 

der Reaktion wird die iiberschtissige KON-LSsung durch Wasserstoff aus dem Beha- 
ter (P) in den unteren Hahn (I&,) verdtingt, Dadurch wird das Eindringen van KOH 
in die zu dem Gasdosierer fiihrenden Kapiliaren vermieden. 

Durch Verbindung von C02-Quelle, Reaktor und Behater ftir gasf6rmige 
Produkte entstand eine einfache und erganzende Zusatzapparatur, die an jedem be- 
liebigen Gaschromatographen angeschlossen werden kann. -AmGaschromatographen 
kann such der Umlaufgasdosierer angeschlossen werden. Da die chemische Reaktion 
im CO,-Strom durchgefiihrt wird, werden die gasfdrmigen Produkte ununtcrbrochen 
in den Reh5her gefihrt, w&h~rch das ReaktionsgIeichgewicht nach rcchts Zugunsten 
der Reaktionsprodukte~verschoben wird: Die direkte Einsch&ung des Eeh2lters mit 
gasfdrmigen Prod&ten in das Ichromato&raphische S&tern ermiiglicht em einfaches 
und quantitatives Dosieren in die chromatographische S&2& Der Vorteil einer sol- 
then Vorrichtutig besteht darin;dass immer-da‘s @eiche~Volumen gasformiger Pro- 
dukte, das durch das &&hervolumen gegebenist, in die chromatographrhe S&ule 
dehiertwird. Die Einw&ge der Analystiprobe ~ussisnmer so se& d&s das Volumen 
der gasformigen Reaktionsprodukte klein& is; als Gas Beh5%ervolumen tp>: Das 
restiiche Volumen in RehBher (P) wird durch Wasserstoff erg%rzt, Da & &h-urn em 
geschiossenes System hand+ wird das Dosieren’ohne ‘Gefahr einer Lufkindringung 
zu den gasf5rmigen &&&ten durchgef&t (z.B. &i %i~k%toffbestimmung). Vor der 
Analyst ist selbs~ers&dlich die Luft aus -der ganien Apparatur ztr verd@ngcn. 
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ERGEBMsSE ., , 

Die beschriebene Methode der Reaktionsga&romatographie eignet sich zur 
qualitati&& und quantitativen Analyse funkt&5neher druppen. Diese Methode macht 
es_ m&lich; such refativ langsame Reaktionen in der Reaktionsgaschromatographie 
auszunutzen, da gasf6rmige Produkte erst nach Eeendigung der Reaktion chromato- 
graphiert Werden. Der Hauptvorteil der beschriebenen Methode besteht darin, dass 
unter Anwendung einer wirksamen chromatographischen S&rk gasfdrmige Produkte 
getrennt; identitiiert und bestimmt werdcn k&men. Dadurch kann eine genauere 
Vorsteliung iiber die Struktur und Zusammensetzung des analysierten StofFes ge- 
wonnen werden. 
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