D .....

R.J.Grtter J.M.Boc_.il..
May be used for personal purporses only ol
E S h 4 . libraries associated to dandelon.com network.
A.E.Schwarting

Einfiihrung in die

Chromatographle
1

Ubersetzt aus dem Amerikanischen von
b A.Grof} und M.Czok

#i . Mit 101 Abbildungen

Springer-Verlag
‘Berlin Heidelberg New York
London Paris Tokyo




Inhaltsverzeichnis

Kapitel 1: Einleitung und theoretische Grundlagen . . .. -1
1 Einfihrung . ... .. ................. 1
2 Erlduterung der verwendeten Begriffe . . ... ... 5
3 Flissigkeits-Chromatographie . . .. ........ 5
3.1 Dilnnschicht- (DC) und

Papier-Chromatographie (PCy .. ... ... .. .. 6
3.2 Saulen-Chromatographie . ... ........... 9
3.3 Hochleistungs-Fliissigkeits-Chromatographie

(HPLC) . ... ... S 1
4  Gas-Chromatographie (GC). . . . .. ... .. ... 14
5 Zielsetzung der Chromatographie . . .. ...... 15
5.1 Qualitative Anwendungen . . . . ... ... ..., 15
5.2 Quantitative Anwendungen . . . ... ... ..... 18
5.3 Priparative Anwendungen . ... .......... 19

6 Theoretische Grundlagen . . .. ........... 20

6.1 Die statische Verteilung . . . .. .. ... ...... 20
6.2 Modell der diskontinuierlichen Verteilung . . . . .. 21
6.3 Theoretisches Modell der Chromatogramme . . . . 26
6.4 Die Gleichgewichtseinstellung und das Problem der

Diffusion ... .. .. ... .. SR ¥




VIII Inhaltsverzeichiis

Kapitel 2: Gas-Chromatographie . . . . . . . e e '

1 Einfohrung . ... ... ... .............
2 Hinweisezur Bedienung . . . . . ... ... .. ...

3 Auswahl des Trennsystems . . . ... ........

31 Das TRAgergas . « . . . v v v v i e
32 DerDetektor . ... ... .. R
3.3 Die fliissige stationdire Phase . . . . . ... .. ...

4 DasSystem . ... ......... ...

4.1 Die Saulentemperator . . . ... ... ... ... ..
42 Das Tragergas . . . . . v v v v v v v v v e v oo
4.3 Probenaufgabe und Gasstromteilung
(Splitdosierung) . . ... ... ... ... ... ...
4.4 Probenvorbereitung und Injektion . . .. ... ...
45 Sdulen. . ... ... e
46 Detektoren . . .. ... ... ... ... ...
4.7 Signalverarbeitung . . . .. ... ... ...

5 Spezielle Verfahren . . . .. ... .. ... Ce e

5.1 Fraktionensammler . _ .. ... ...........
5.2 Priiparative GC . . ... .. . . i e
5.3 Mehrdimensionale GC . . ... ...........
54 RecycleGC . . . . ... o o
55 Pyrolyse GC . ... ... . oo, ..
5.6 Gas-Chromatographie/Massenspektrometrie . . . .
5.7 Gas-Chromatographie/Infrarotspektroskopie . . . .

6 Optimierung der Trennung . . . .. .........

6.1 Hauptparameter . . .'. ... .. ... ........

6.2 MeligréBeneiner Trenmung . . . .. .o ... .. ..

6.3 Optimierung einer gaschromatographischen
TreNDUNE . . . . . o v e e e e e e e




"

Inhaltsverzeichnis

Kapitel 3: Die Wahl des Phasensystems

in der Fliissigkeits-Chromatographie . . . . . . .. .. ..
1 Einfithrung . .. ... ........ SR
2 Polaritdt . . ... ............... e

3 Flissig-Fest oder Flissig-Fliissig? . .. .... ...

4 Flissig-Fest-Chromatographie . . ... .......

41 Trennprinzip . . . . . . . ...t e
4.2 Praktische Durchfiihrung - LSC . ... ... ...,

5  Flussig-Fhissig-Chromatographie . . . . .. ... ..

50 Trennprinzip .. ... .. .. ... ... .. .....
5.2 Praktische Durchfithrung - LLC . . .. .. ... ..

6 Andere Gesichtspﬁnkte bei der Auswahl eines .
LCSystems . . ... ... ... ..., . P

7 Die Wahl der speziellen Trennbedinungen . . . . . .

7.1 Vorversuche fiir die Adsorptions-Chromatographie .
7.2 Vorversuche fiir die Verteilungs-Chromatographie

Kapitel 4: Diinnschicht- und Papier-Ch}omarographie .
1 Ei-nl‘i.ihrung............;......-....

2 Chromatographie auf Objekttragern . . . ... .. R

2.1 Sorptionsmittel und Zusétze . . . . . ... ... ...
2.2 Herstellung der Beschichtung . . . . ... ... ...
2.3 AuftragenderProbe . . ... ... ... ... . ...
24 Die Wahl des Laufmittels . . . ... .........
2.5 Entwicklung von Objekttriger-Platten . . . . . . ..
2.6 Sichtbarmachen der Proben auf
Objekttrager-Platten . . . .. ... ... .. e
2.7 Dokumentation. . . .. ... ... ......, L

X

102

. 107

111




X Inha!tsverﬁeichnis.

21 Sdulen . . ... ... e e e e e
22 ProbegréBe . . . . ... L i e
2.3 Das Sorptionsmittel . . . . . e e e AP
2.4 Die Wahl des Elutionsmittels

r

- 3 DCaufStandardplatten-. . . .. ... ........ 122
31 Sorptionsmittel . . .. .. .. . L., 123
3.2 Beschichten von Diinnschichtplatten . . . . ... .. 125
3.3 Probenvorbereitung und Aufiragen . . . . . .. ... 129
3.4 Die Wahl des Lavfmittels . ... ........... 131
3.5 Entwicklungstechniken . ... .. ... ... .... 131
3.6 Mehrfachentwicklung . . .. ... ... .. ..... 134
3.7 Nachweisreaktionen . . . . ... ........... 1490
3.8 Dokumentation diinnschichtchromatographischer

Ergebnisse . . ... ... ... .. ... .. ... 142
4 Praparative Methoden . . . ... ... ... ... .. 143
41 Avsriistung . . ... ... .l 143
42 Entwicklung . ... .................. 150

"~ 4.3 Nachweis der Probekomponenten . . . ... ... . 151
44 IsolierungderProbe . . . . ... ... ... .. ... 151
4.5 Ein wichtiges Wort der Warnung . . . . . . ... .. 152
5 Quantitative DC . ... ... ... .. ... ... 152
5.1 Quantitative Bestimmung auf der Schicht . . . . .. 155
5.2 Quantitative Bestimmung nach Elution .. ... .. 158
5.3 Andere Methoden . ... .. e e e e e 161
6 FehlersucheinderDC . . .. ... .......... 161
7  Hochleistungs-Ditnnschichi-Chromatographie . . . 161
8 Papier-Chromatographie P 163
Kapitel 5: Sdaulen-Chromatographie . . . . . . . ... .. 167
1 Einfithrung . ... ............. e 167
2 Klassische Fh‘.lssig-Fest-Sﬁuleh-_Chromatographie. . 170




g L

B

SRR TRE TR S

T

Inhaltsverzeichnis XI

2.5 PackenderSiule . . . .. ... ... o ... 181
26 AufgebenderProbe . ... ... ... .. ... 182
2.7 Entwicklung des Chromatogramms . . . . .. ... 183
2.8 Detektion der getrennten Substanzen . . . . . . ... 185
29 IsolierungderProdukte . .. ... ... ....... 187

3 Kombinationen Sdulen-Chromatographie - HPLC . 188

3.1 Trockenstiulen-Chromatographie . . .. .. .. ... 188
3.2 Flash-Chromatographie . ... .. ....... ... 189
3.3 Mitteldruck-Flissigkeits-Chromatographie . . . . . 191

Kapitel 6; Hochfeiszungs-ﬂﬁssigkei!s-Chroma!og_rapbie

(HPLC) . ... . it i, 195
1  Einfohrung ............ e L. 195
2 Bedienungshinweise . . . . . e 198
3  Auswahl des Trennsystems . . . . . ... ...... 203
31 DerDetektor . ... ... ... ..., .. PR 204
3.2 Auswabhl der stationdren Phase . . . ... ... ... 206
3.3 WahldermobilenPhase . . . ... .... .. ... 214
4 DasSystem . .............. e e 229
4,1 Das Eluentenversorgungssystem . . . .. ...... 230
4.2 Probenvorbereitung . . . ... ... .. .. 233
4.3 Injektionssysteme . .. ... ... ... ... ..., 234
4.4 Saulen und Packungsmaterialien . . . . . ... ... 236
45 Detektoren ... .. L. e 238
4.6 Datenverarbeitung . . . . .. .. O, 238
4,7 Fraktionensammler .. ... ............. 239
5  Spezielle Arbeitstechniken . . . . .. ... ... ... 240
5.1 Recycle Chromatographie . . . . .. ... ... ... 240
5.2 Frakiionierung und Schnittechniken . . . . . ... : 240
5.3 Mehrdimensionale HPLC . . . .. . ... ... ... 240
54 HPLC/Massenspektrometrie . . .. ... . I 241

5.5 HPLC/Infrarotspektroskopie . . . . ... ... ... 242



XII Inhaltsverzeichnis

5.6 Quantitative HPLC . . . . . D L. 242
5.7 Priparative HPLC . . .. ... . ... ... ..... 243
6 Polymercharakterisierung . . .. . .. ......... 244
Verzeichnis der verwendeten Symbole . . . .. . . .. .. 251
Verzeichnis der verwendeten Abkilrzungen . . . . . .. .. 253
Verzeichnis der Fachausdriicke . . . . . . ... ... ... 255

Anschriftenverzeichnis der Hersteller- und Vertriebsfirmen 265
Literatur (dewschsprachige Biicher) . . . . . .. ... .. 267

Sachverzeichnis

S S Y

- R RE
T D L PR S S e




