CH 674315 AS

SCHWEIZERI“SCHE EIDGENOSSENSCHAFT ® CH 674 315 AS
BUNDESAMT FUR GEISTIGES EIGENTUM

(gl
w ||u”

)

6D Int.CL:: BO1D 15/08
GO1IN 30/60

Erfindungspatent fiir die Schweiz und Liechtenstein
Schweizerisch-liechtensteinischer Patentschutzvertrag vom 22. Dezember 1978

@ PATENTSCHRIFT as

@) Gesuchsnummer: 4551/87 @ Inhaber:
Werner Hafner, Fliih
Hermann D. Wasmer, Riehen

@) Anmeldungsdatum: 23.11.1987

@ Erfinder:
Hafner, Werner, Flith
Wasmer, Hermann D., Riehen
@9 Patent erteilt: 31.05.1990
' Vertreter:
Patentschrift A. Braun, Braun, Héritier, Eschmann AG,
verdffentlicht: 31.05.1990 Patentanwilte, Basel

64 Siulenchromatograph und Verfahren zu dessen Betrieb.

@ Ein mit zwei Lingsschlitzen (18) versehenes Stahlge-
hiuse (1) weist an seinem unteren Ende ein Basisseg-
ment (9) auf, das sich itber Fiisse (10) auf den Boden
abstiitzt und mit einer 16sungsmitteldurchldssigen Glas-
fritte (11) versehen ist. Auf das Basissegment (9) stiitzen
sich eine Reihe von Hohlsegmenten (12), welche mit ihren
plangeschliffenen Stirnflichen aufeinanderliegen und
durch eine am Oberteil des Gehiuses (1) angeordnete
Ueberwurfmutter (4) zusammengepresst werden.

Die zu untersuchende Substanz wird oberhalb der
Glasfritte (11) im Basissegment (9) angeordnet und von
dem zwischen den Fiissen (10) eindringenden Losungsmit-
tel nach oben in die von den Hohlsegmenten (12)
umschlossene stationire Phase mitgenommen. Nach
erfolgter chromatographischer Trennung wird die durch
die Hohlsegmente (12) gebildete Saule zerlegt und die in
den einzelnen Hohlsegmenten befindlichen Substanzbe-
standteile kdnnen der weiteren Analyse zugeleitet werden.
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PATENTANSPRUCHE

1. Sdulenchromatograph zur analytischen und/oder priparati-
ven Kapillarchromatographie, mit einer zur Aufnahme der stationd-
ren Phase bestimmten Saule aus lichtdurchldssigem Material,
dadurch gekennzeichnet, dass die Sdule mehrere Hohlsegmente (12)
umfasst, welche mit ihren ringférmigen Stirnfidchen dichtend fiber-
einanderliegen und einen die stationdre Phase aufnehmenden Hohl-
raum (13) umgrenzen, und dass sich das unterste Hohlsegment auf
¢in Basissegment (9) abstiitzt, das fiir die zu untersuchende Substanz
einen Aufnahmeraum aufweist, welcher nach aussen an mindestens
einer Stelle durch ein Wandteil (11) verschlossen ist, das zwar fiir die
mobile Phase durchlissig, fiir die stationdre Phase aber undurchlés-
sig ist, wobei die durch s@mtliche Hohlsegmente (12) gebildete Siule
zwecks Abdichtung der zwischen zwei aneinandergrenzenden Hohl-
segmenten befindlichen Fugen durch eine Anpressvorrichtung (1/4)
zusammengehalten ist.

2. Saulenchromatograph nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass jedes der Hohlsegmente (12) einen kreiszylindrischen
Grundkérper aufweist, dessen beide Stirnflichen mit radial nach
aussen ragenden Ringflanschen (F) versehen sind.

3. Siulenchromatograph nach Anspruch 2, dadurch gekenn-
zeichnet, dass die Hohlsegmente (12) aus Borsilikatglas oder Quarz-
glas erstellt und deren aufeinanderliegende Stirnflichen im Hinblick
auf die erforderliche Dichtheit plangeschliffen bzw. mit einem O-
Ring aus Polytetrafiuordthylen versehen sind.

4, Siulenchromatograph nach einem der Anspriiche 1 bis 3,
dadurch gekennzeichnet, dass das Basissegment (9) ebenfalls einen
zylindrischen Aufnahmeraum fiir den untersten Teil der sdulenfor-
migen stationdren Phase aufweist, der nach unten durch eine schei-
benformige Fritte (11), vorzugsweise Glasfritte, abgeschlossen ist,
wobei der Zugang der ausserhalb des Basissegments (9) zuzugeben-
den mobilen Phase zum Innern des Basissegments (9) durch die Zwi-
schenriume (Z) mindestens zweier voneinander beabstandeter Stiitz-
fiisse (10) und die genannte Fritte (11) erfolgt.

5. Saulenchromatograph nach einem der Anspriiche 1 bis 4,
dadurch gekennzeichnet, dass die Anpressvorrichtung ein sdmtliche
Hohisegmente (12) umgrenzendes Gehduse (1) aus 16sungsmittelresi-
stentem Material ist, das an seinem oberen, offenen Ende eine Uber-
wurfmutter (4) und an seinem unteren Ende einen radial einwérts
gerichteten Ringflansch (7) zur Aufnahme eines am oberen Rand des
Basissegments (9) angeordneten Hangeflansch (8) aufweist.

6. Saulenchromatograph nach Anspruch 5, dadurch gekenn-
zeichnet, dass das Gehduse (1) ein kreiszylindrisches Stahlgehduse
ist, das auf einem Grossteil seiner Gesamthdhe mit zwei diametral
einander gegeniiberliegenden Schlitzen (18) zum Herausheben der
Hohlsegmente (12) bzw. zur Funktionskontrolle versehen ist.

7. Saulenchromatograph nach Anspruch 5, dadurch gekenn-
zeichnet, dass die Sdule ausser den zur Aufnahme der stationdren
Phase bestimmten Hohlsegmenten (12) eine Anzahl von Fiillstiicken
enthalt, so dass das gleiche Gehduse fiir eine beliebig hohe Hohlseg-
mentsiule verwendbar ist, indem der zwischen dem obersten Hohl-
segment und der Uberwurfmutter (4) verbleibende Raum durch
Fiillstiicke iiberbriickt wird.

8. Saulenchromatograph nach einem der Anspriiche 5 oder 6,
dadurch gekennzeichnet, dass das die Hohlsegmentséule enthaltende
Gehiuse (1) innerhalb eines zweiten, gasdicht verschliessbaren Ge-
hiuses (15) angeordnet ist, dessen unterer Abschnitt (17) als Reser-
voir fiir die mobile Phase dient, derart, dass der Chromatograph
auch in einem inerten Gasmedium arbeiten kann und/oder die uner-
wiinschte Verfliichtigung leichtfliichtiger mobiler Phasen verhindert
wird.

9. Verfahren zum Betrieb eines Sdulenchromatographen nach
einem der Anspriiche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass

a) die zu trennende Substanz mit einem Fiillstoff gemischt und
erforderlichenfalls getrocknet wird,

b) das trockene Substanz/Fiillstoff-Gemisch in das Basissegment
eingefiillt wird,
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¢) die Hohlsegmentsdule iiber dem Basissegment aufgebaut und
mit der stationéren Phase gefiillt wird,
d) die Hohlsegmentsiule mittels der Anpressvorrichtung ein-
schliesslich des Basissegments dichtend zusammengepresst wird,
5 e) die Hohlsegmentsiule mit ihrem unteren Abschnitt, dem aus
derselben herausragenden Basissegment, in die mobile Phase einge-
taucht wird, so dass die Bestandteile der zu trennenden Substanz
durch die mobile Phase vom Basissegment aus aufsteigend durch
Kapillarwirkung auf die einzelnen Segmente der Hohlsegmentsiule
verteilt werden, worauf

f) die Hohlsegmentsiule zerlegt und die einzelnen Hohlsegmente
einschliesslich Basissegment mit ihrem Anteil der den jeweiligen
Substanzbestandteil enthaltenden stationéiren Phase der Auswertung
zugefiihrt werden.

10. Verfahren nach Anspruch 9, wobei vor Durchfithrung der
Sdulenchromatographie ein Vorversuch, z. B. im Diinnschichtver-
fahren, vorgenommen wurde, dadurch gekennzeichnet, dass die im
Vorversuch verwendete Losung auch zur Durchfithrung der Seg-
mentsiulen-Kapillarchromatographie verwendet wird.

11. Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet, dass
nach erfolgter chromatographischer Trennung eventuell eng in be-
nachbarten Hohlsegmenten beieinanderliegende Substanzbestand-
teile mit den betreffenden Anteilen der stationdren Phase gesammelt
und mit neven Lésungsmittelgemischen auf eine neue Trennung vor-
bereitet werden.

12. Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet, dass
nach erfolgter chromategraphischer Trennung die im Basissegment
enthaltene Substanz in bezug auf nicht kapillaraktive Bestandteile
untersucht wird.

13. Verfahren nach einem der Anspriiche 9 bis 12, dadurch ge-
kennzeichnet, dass die zu trennende Substanz zunichst in einem ge-
eigneten Losungsmittel aufgeldst, anschliessend mit der gewéhlten
stationiiren Phase gemischt und schliesslich getrocknet und in das
Basissegment eingefiillt wird.
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BESCHREIBUNG

Die vorliegende Erfindung betrifft einen Siulenchromatographen
gemiss dem Oberbegriff des unabhéngigen Patentanspruchs 1. Sie
umfasst ferner ein Verfahren zu dessen Betrieb.

Die zur Zeit bekannten, zur analytischen und préparativen Ka-
pillarchromatographie verwendbaren Saulenchromatographen sind,
wie der Fachmann weiss, mit zahlreichen, teils schwerwiegenden
Nachteilen behaftet, deren wichtigste sich wie folgt kurz zusammen-
fassen lassen.

Vom Gesichtspunkt der Wirtschaftlichkeit ldsst sich sagen, dass
der Lisemittelverbrauch relativ hoch und die Uberwachung des
Trennverfahrens durch Fachpersonal ziemlich aufwendig ist. Aus-
serdem konnen die Trennmethoden nicht direkt vom DCDC iiber-
nommen oder der HPLC und MPLC angeglichen werden. Die ver-
wendeten Apparaturen sind kostspielig und das Verfahren in den
meisten Fillen nicht wirksam reproduzierbar. Auch liegt die Wieder-
findungsrate meist betréchtlich unter 100% aller Komponenten.

Anuch die Selektivitdt der bekannten Sdulenchromatographen
14sst zu wiinschen iibrig: So ist es nicht moglich, spezifische Saulen-
fiillungen fiir jede Art von Proben, von unpolaren RP-Phasen iiber
Silikagel zu polaren Normal-Phasen, Ionenaustauscher auf Silika-
gel-Basis, Wide-Pore- und Chiral-Phasen, zu realisieren.

Ferner ist in bezug auf die Sicherheit zu beanstanden, dass die
bekannten Siulen zum Trockenlaufen oder Uberlaufen neigen, da
nicht in geschlossenem System mit gesdttigter Kammer gearbeitet
werden kann. Auch kénnen die bekannten Chromatographiesdulen
nicht iiber Nacht laufengelassen werden, da die Kapillarwirkung
65 nicht in gesittigter Kammer beibehalten wird. Ferner ist die Explo-

sions- und Brandgefahr durch leichtfliichtige Losungsmittel nicht zu
unterschétzen, wobei in vielen Fillen auch schidliche Emissionen an
die Umwelt abgegeben werden.
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Der Mangel an Vielseitigkeit bildet einen weiteren Nachteil, der
in der Praxis immer wieder beanstandet wird.

Es ist die Aufgabe der vorliegenden Erfindung, diese Nachteile
zu beheben und demgemass einen Sdulenchromatographen vor-
zuschlagen, welcher gegeniiber den konventionellen Systemen eine
grosse Flexibilitat in der praktischen Anwendung aufweist und be-
ziiglich der verschiedenen, oben erwéhnten Gesichtspunkte einen er-
heblichen Fortschritt hinsichtlich Zeit- und Xostenersparnis mit sich
bringt.

Der erfindungsgemisse Sdulenchromatograph ist im kennzeich-
nenden Teil des unabhéingigen Patentanspruchs 1 definiert; die Defi-
nition des zu dessen Betrieb dienenden Verfahrens ergibt sich aus
Anspruch 9.

Nachstehend wird anhand der beiliegenden Zeichnung ein Aus-
fiihrungsbeispiel dieses Chromatographen beschrieben.

Fig. 1 ist eine Perspektivansicht einer Ausfiihrungsform des Séu-
lenchromatographen,

Fig. 2 ist ein Vertikalschnitt desselben,

Fig. 3 ist eine Darstellung des gesamten Gerétes einschliesslich
des den eigentlichen Sdulenchromatographen umgebenden Glasge-
héuses, und

Fig. 4 zeigt perspektivisch ein einzelnes Hohlsegment.

Fig. 1 und 2 zeigen ein kreiszylindrisches Geh4use 1 aus rost-
freiem Stahl, das an seinem oberen Ende offen ist und in dem der die
Offnung 2 umgebende Abschnitt ein Aussengewinde 3 aufweist; eine
mit Innengewinde 5 und einer zentralen Offnung 6 versehene Uber-
wurfmutter 4 ldsst sich auf das Aussengewinde 3 aufschrauben.

Das Gehiuse 1 besitzt an seinem unteren Ende einen einwérts
gerichteten Ringflansch 7, auf dem sich der radial nach aussen ge-
richtete Stiitzflansch 8 eines insgesamt mit 9 bezeichneten Basisseg-
ments abstiitzt. Letzteres ist ein zylindrischer, aus Borsilikat- oder
Quarzglas erstellter Behalter, der sich fiber Fiisse 10 auf eine Unter-
lage abstiitzt und der im Innern, direkt im Anschluss an die oberen
Fusskanten, eine scheibenférmige Glasfritte 11 trdgt. Diese Glas-
fritte 11 soll fiir die verwendete stationire Phase (z. B. pulverformi-
ges Kieselgel) undurchlissig sein. Dagegen soll sie die mobile Phase
(Losungsmittel) von aussen ins Innere des Basissegments 9 eindrin-
gen lassen. Die Glasfritte 11 ist im Basissegment durch Verschweis-
sen, Verklemmen oder auf sonstige Weise fest verankert.

Oberhalb des Basissegments 9 sind mehrere Hohlsegmente 12
iibereinander so angeordnet, dass deren koaxial iibereinanderlie-
gende Bohrungen einen zur Aufnahme der stationdren Phase dienen-
den Hohlraum 13 bilden. Jedes Hohlsegment 12 besitzt einen zylin-
drischen Grundkérper, dessen beide Stirnseiten mit radial nach
aussen ragenden Ringflanschen F versehen sind (Fig. 4). Die eben-
falls aus Borsilikat- oder Quarzglas bestehenden Hohlsegmente 12
sind an ihren aussenliegenden Stirnflichen plangeschliffen, so dass
die beim Aufeinandersetzen entstehenden Fugen fiiissigkeitsdicht
verschlossen sind.

Die Gesamth6he des Gehéuses 1 und der aus den einzelnen
Hohlsegmenten 12 gebildeten Siule sind so aufeinander abgestimmt,
dass das oberste Hohlsegment um ein geringes Mass «a» iiber die
Gehiuseoberkante hinausragt. Wenn nun nach der Zwischenlage
einer Dichtung 14 die Uberwurfmutter 4 auf das Gehéuse 1 auf-
geschraubt wird, presst dieselbe die Hohlsegmentsiule zusammen
und gewihrleistet dadurch die gewiinschte Fliissigkeitsdichtheit.

Wie Fig. 4 zeigt, wird das die Hohlsegmentsdule enthaltende
Gehiuse 1 vorzugsweise innerhalb eines Glasgehduses 15 angeord-
net, das mit einem eingeschliffenen, Gasdichtheit gewahrleistenden
Deckel 16 verschliessbar ist und dessen Unterteil als Losungsmittel-
reservoir 17 dient.

Diese unkompliziert aufgebaute Apparatur wird bei Durchfiih-
rung einer Kapillarchromatographie wie folgt eingesetzt:

Die zu untersuchende Substanz, welche quantitativ analytisch
und/oder priparativ auf ihre Bestandteile untersucht werden soll,
wird zunfchst mit einem bekannten Fiillstoff vermischt und erfor-
derlichenfalls getrocknet. Das trockene Substanz/Fiillstoff-Gemisch
wird nun in das Basissegment 9 eingefiillt. Nun wird das Basisseg-
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ment 9 mit seinem Abstiitzflansch 8 ins Gehause 1 eingehdngt,
worauf die Hohlsegmente 12 iiber dem Basissegment 9 aufgebaut
werden und der dadurch gebildete Hohlraum 13 mit der stationdren
Phase (z. B. Kieselgel) gefiillt wird. Nach dem Aufsetzen des Dich-
5 tungsringes 14 auf das oberste Hohlsegment 12 wird die Uberwurf-
mutter 4 aufgeschraubt. Die chromatographische Siule ist damit be-
triebsbereit.

Die Zugabe der mobilen Phase (Losungsmittel) kann beispiels-
weise dadurch erfolgen, dass das Gehéuse 1 mit dem unten heraus-
ragenden Basissegment 9 in eine mit Losungsmittel gefiillte Wanne
gestellt wird. Bei der in Fig. 3 dargestellten bevorzugten Ausfiih-
rungsform wird das gesamte Gehiuse 1 in dem Glasgehduse 15 un-
tergebracht, so dass das in dessen unterem Teil befindliche Losungs-
mittel durch die zwischen den Fiissen 10 befindlichen Zwischen-
riume Z zur Fritte 11 gelangen kann und, diese durch Kapillarwir-
kung durchdringend, ins Innere des Basissegments vordringt.

Das in der stationéiren Phase nach oben wandernde Losungsmit-
tel nimmt nun die in der zu untersuchenden Substanz enthaltenen
Bestandteile mit, die sich nun, wie dem Fachmann bekannt ist, auf-
grund ihrer unterschiedlichen Wandergeschwindigkeiten auf ver-
schiedenen Sdulenhdhen, das heisst innerhalb verschiedener Hohl-
segmente 12, absetzen.

Nachdem die Trennung der Substanz in ihre Bestandteile ab-
geschlossen ist, wird die Hohlsegmentsdule in die Einzelsegmente 12
zerlegt, die sich dank ihrer Konfiguration bequem und sauber von
den Nachbarsegmenten abstreifen lassen.

Das beschriebene Verfahren bietet unter anderem den Vorteil,
dass nach erfolgter chromatographischer Trennung die einzelmen
Bestandteile separat verfiigbar sind. Die in benachbarten Hohlseg-
menten 12 eng beieinanderliegenden Substanzbestandteile kénnen
mit den betreffenden Anteilen der stationéiren Phase gesammelt und
mit neuen Lésungsmittelgemischen auf eine neue Trennung vorbe-
reitet werden.

Die im Basissegment 9 enthaltene Substanz kann auch nach er-
folgter Trennung noch in bezug auf nicht kapillaraktive Bestandteile
untersucht werden.

Wie die Versuchspraxis bereits zeigte, konnen mit der beschrie-
benen chromatographischen Methode sdmtliche eingangs von den
konventionellen Verfahren aufgezihlten Nachteile behoben werden.
Die damit erzielten Vorteile lassen sich folgendermassen kurz zu-
sammenfassen:
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Wirtschaftlichkeit:

— Weniger als 95% des bisherigen Lsemittelverbrauches.

45 — Keine Uberwachung,

— Trennmethoden kénnen direkt vom DC iibernommen oder der
HPLC und MPLC angeglichen werden.

— Im Gegensatz zu oft kostspieligen Apparaturen einfache Aus-
stattung, problemlose Anwendung und trotzdem wirksam repro-
duzierbar.

— Wiederfindungsrate von nahezu 100% von allen Komponenten.

— Multiple Wiederverwendbarkeit der Segmente.

50

Selektivitit:

55 — Spezifische Saulenfiillungen fiir jede Art von Farben, von unpo-
laren RP-Phasen iiber Silikagel zu polaren Normal-Phasen,
Tonenaustauscher auf Silikagel-Basis, Wide-Pore- und Chiral-
Phasen.

6 Sicherheit:

— Kein Trocken- oder Uberlaufen der Siule, da in geschlossenem

_ System mit gesdttigter Kammer gearbeitet werden kann.

— Kann iiber Nacht laufengelassen werden, da die Kapillarwirkung
am Ende der S#ule (wie bei der DC) in gesittigter Kammer auf-
gehoben wird.

— Keine Explosions- und Brandgefahr durch leichtfliichtige Lose-
mittel, das heisst auch keine Emission in die Umwelt.

— Kein Arbeiten unter Druck.
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Vielseitig : fiir die Auftrennung bereit. Die Entwicklung erfolgt in der
Glaskammer mittels Methylenchlorid. Wenn alle Hohlseg-
mente 12 vollgesogen sind, wird die Apparatur aus der Ver-
spannung geldst und die Hohlsegmente 12 einzeln hochges-

— Fiir Probemengen von ein paar Milligramm bis zu ca. 2,5 g (un-
terschiedlich je nach Trennproblem) steht die geeignete Sdule zur
Verfigung. Grossere Sdulen fiir mehr Kapazitéit und grossere

Probemengen sind auf Wunsch lieferbar. 5 choben und plan abgestreift. Jedes Hohlsegment 12 wird in
einem separaten Becherglas deponiert, in Methylenchlorid
Starke Kapazitit: durch Schwenken extrahiert und die iiberstehenden Losungen

werden der DC-Probe unterworfen. Gleiche Qualititen

— Trennung priparativer Probemengen durch J. T. Baker Baker-
: werden zusammengebracht und genutscht, nachgewaschen,

bond 40 um standardisiertes, neutral gewaschenes Silikagel und

Bakerbond spezifische, genau definierte gebundene Phasen. 10 konzentriert oder zur Trockne eingedampft. )
Das Probeaufnahmesegment erlaubt die verzehrungsfreie Nach-
Hohe Auflosung: . priifung allfillig stationdr gebliebener Probesubstanzen.

— Die gleichformig kompakte Konzentration der Bakerbond ge- Die Einsparung der Losungsmittelmengen ist sehr erheblich.

bundenen Phasen und die reinen Kornfrakiionen garantieren

. . . . 5 Beispiel 2
eine optimale Auflésung auch von komplexen Stoffgemischen.

Auftrennung einer Seruml6sung, welche Cholesterinester, Trigly-
Reproduzierbar: ceride und Cholesterin enthalt.
— Tmmer gleiche Bedingungen durch die gesittigte Kammer. Extraktionsmittel, Methylenchlorid und Toluol im Verhéltnis

— Strenge Produktions- und Qualititskontrollen garantieren die 5:2, d.h. 75 ml Methylenchlorid mit 30 m! Toluol.

gleichbleibende, hochwertige Beschaffenheit der Bakerbond Ad- 20 Herstellung der Sidule nach vorgingig aufgezeichneter Vorschrift
sorbentien. (Probebeispiel Nr. 1).

Auftrennung in der Siule mit obigem Methylenchlorid/Toluol-
Verhéltnis. Aufarbeiten nach Vorschrift (Probebeispiel Nr. 1). DC-
Kontrolle mittels Methylenchlorid/Toluol im vorgegebenen Verhilt-

25 nis. Entwicklung der DC-Platten zur Sichtbarmachung: Molybdat-
phosphorsédure in Ethanol als Spriihreagens.

Der besondere Vorteil dieses Chromatographie-Systems liegt
darin, dass mittels einer Glaskammer die ganze Segmentchromato-
graphie (Trocken-Segment-Chromatographie) in inerter Gasatmo-

30 sphére durchgefiihrt werden kann. Als weiterer Nutzen erweist sich,
dass auch leichtsiedende Lsungsmittelgemische in diesem Verfah-
ren nicht verdampfen respektive sich in der Prozentualitit kaum
verdndern und/oder die Umwelt belasten.

Uber diese Kapillarchromatographie werden in allen Versuchen

35 ganz erhebliche Losemittelmengen eingespart. Eine Konditionierung
der S#ule entfillt génzlich. Durch die Verpressung der Segmente
beim Zuschrauben des Stahlgehiuses wird ein seitliches Auslaufen

Ein weiterer Vorteil der beschriebenen Vorrichtung ist darin zu
sehen, dass ohne Anwendung von Druck auch die stationére Phase
" mit Korngrdssen unter 40 pm verwendet werden konnen. Im
Versuch hat sich gezeigt, dass extreme Korngrdssen von beispiels-
weise 5 pm problemlos eingesetzt werden konnen. Die Verwendung
druckverstirkter Gefdsse entfallt.

Gemiss einem bevorzugten Verfahren wird die zu trennende
Substanz zunéchst in einem geeigneten Losungsmittel anfgeldst und
anschliessend mit der gewdhlten stationiren Phase gemischt. Dieses
Gemisch wird nun getrocknet und dann trocken in das Basissegment
9 eingefiillt.

Der praktische Einsatz des beschriebenen Gerites sei nachste-
hend anhand zweier Anwendungsbeispiele erldutert, welche auf der
Verwendung einer Hohlsegmentsdule mit 16 Hohlsegmenten

beruhen.
crufien verhindert respektive abgeschottet. Die Sdule selbst ist oben gedffnet
Beispiel 1 (Offnung 6), um den Luft- oder Gasaustritt infolge des kapillaren
. 40 Flissigkeitsaufzugs zu gestatten, wobei auch in einer geschlossenen
. Testfarbstoffgemisch Mercknummer Art 9354 Kammer, wie im vorgingigen Beispiel beschrieben, das Volumen
1 ml Merckfarbstoff wird mit sich nicht verandert.
10 ml Methylenchlorid (Dichlormethan) versetzt und mit Das anhand der beiliegenden Zeichnung beschriebene Ausfiih-

10 g Silikagel Baker (40 pm) Nr. 7024 vermischt, gut durchgeschiit-  rungsbeispiel kann vom Fachmann im Rahmen des Erfindungsge-
telt und am Rollverdampfer zur Trockne eingedampft. Der 45 dankens weitgehend abgewandelt werden. So wire es fiir die Durch-

trockene Kolbeninhalt wird nach Vorschrift in das Bodenseg- fithrung chromatographischer Trennverfahren mit kiirzeren Séulen
ment 9 eingefiillt, dasselbe in das Gehduse 1 eingelegt und mit ~ beispielsweise mglich, das Gehiuse 1 mit nur wenigen Hohlsegmen-
den leeren Hohlsegmenten 12 zur gewiinschten Chromatogra-~ ten 12 auszustatten, wihrend der verbleibende Gehduseraum bis zur

phierdhre durch Verpressen aufgebaut. Die Chromatographie- Uberwurfmutter 4 mit Fiillstiicken ausgefiillt wiirde. Auf diese
saule wird mit der gleichen Qualitiit Sorbens, wie oben ange-  s0 Weise kann das gleiche Gehéuse 1 fiir unterschiedlich hohe Siulen
geben, aufgefiillt und durch Klopfen verfestigt. Die Saule ist verwendet werden.

R 2 Blitter Zeichnungen
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2 Blatter Nr. 1
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2 Blétter Nr. 2
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