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(57) Ein Saulenfiillmaterial zum Trocknen und/
oder Reinigen von geldsten, organischen
bzw. biologischen Analyten, wie Toxinen,
Antibiotika, Vitaminen, Hormonen, Pestizi-
den und dgl., enthaltend wenigstens ein
Trockenmittel, enthalt wenigstens ein
Trockenmittel, gewahlt aus der Gruppe,
enthaltend Aluminiumoxid, Calciumchlorid,
Calciumhydrid, Calciumoxid, Calciumsulfat,
Kaliumhydrid, Kieselge!, Kupfersulfat, Mag-
nesiumoxid, Magnesiumperchlorat, Magne-
siumsulfat, Molekularsiebe, Natriumhydro-
xid, Phosphorpentoxid, Schwefelséure auf
Silikat, Phosphorpentoxid auf Silikat, sowie
einen natirlich vorkommenden oder syn-
thetischen Trager mit groBer, innerer Ober-
flache, wie Zeolithe, Diatomeenerden, Ben-
tonit, Siliziumdioxid oder dgl. Weiters be-
zieht sich die Erfindung auf eine damit ge-
packte Adsorptionssaule und deren Ver-
wendung.
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Zusammenfassung

Ein Saulenftillmaterial zum Trocknen und/oder Reinigen von ge-
1&6sten, organischen bzw. biologischen Analyten, wie Toxinen, Anti-
biotika, Vitaminen, Hormonen, Pestiziden und dgl., enthaltend we-
nigstens ein Trockenmittel, enthadlt wenigstens ein Trockenmittel,
gewadhlt aus der Gruppe, enthaltend Aluminiumoxid, Calciumchlorid,
Calciumhydrid, Calciumoxid, Calciumsulfat, Kaliumhydrid, Kiesel-
gel, Kupfersulfat, Magnesiumoxid, Magnesiumperchlorat, Magnesium-
sulfat, Molekularsiebe, Natriumhydroxid, Phosphorpentoxid, Schwe-
felsaure auf Silikat, Phosphorpentoxid auf Silikat, sowie einen
natiirlich vorkommenden oder synthetischen Trégei mit grofler, inne-
rer Oberflache, wie Zeolithe, Diatomeenerden, Bentonit, Silizium-
dioxid oder dgl. Weiters bezieht sich die Erfindung auf eine damit

gepackte Adsorptionssdule und deren Verwendung.

oe o




Die vorliegende Erfindung bezieht sich auf ein Saulenfillma-
terial zum Trocknen und/oder Reinigen von geldsten, organischen
bzw. biologischen Analyten, wie Toxinen, Antibiotika, Vitaminen,
Hormonen, Pestiziden und dgl., enthaltend wenigstens ein Trocken-
mittel, eine damit beflillte Adsorptionssdule sowie eine Verwendung
desselben.

In der organischen bzw. analytischen Chemie besteht haufig
das Problem, daf sehr kleine Substanzmengen fir weitere Untersuch-
ungen bzw. Nachweisverfahren vor ihrem Einsatz in dem Nachweisver-
fahren einer Trocknung und/oder Reinigung oder auch Derivatisie-
rung unterzogen werden mussen, um die nachfolgenden Verfahrens-
schritte nicht zu stdéren bzw. um nicht lUbermafige Mengen én Verun-
reinigungen und/oder Wasser in die nachfolgenden Verfahren einzu-
bringen, wodurch diese Verfahren einerseits gestdrt werden kdnnen
bzw. die damit erzielbaren Ergebnisse in keiner Weise mehr repra-
sentativ sind.

Zur Reinigung von kleinen, geldsten Substanzmengen wurde bei-
spielsweise in der US-A 4,895,808 bzw. US-A 5,110,558 ein Verfah-
ren und eine Vorrichtung zur Adsorption und Detektion von Adsor-
bentien oder Analyten vorgeschlagen, wobei diesen Verfahren eine
spezielle Vorrichtung, bestehend aus einer Kombination von Rohr-
chen, zugrunde liegt, in welcher in einem AuRenrdhrchen der ge-
18ste Analyten eingebracht ist, in welches Aufenrdhrchen unter
Reibung ein mit einer Fritte versehenes, zweites ROhrchen einge-
schoben wird, in welchem zweiten R&hrchen Reinigungs- bzw. Trock-
nungsmaterialien gegebenenfalls geschichtet enthalten sind. Mit
einer derartigen Vorrichtung sollte die Reinigung und/oder Trock-
nung von organischen bzw. biologischen Analyten bis zu einem ge-
wissen Ausmaf gelingen, wobei eine derart vorgereinigte Substanz
nachfolgend in bezug auf die Anwesenheit von speziellen Analyten
untersucht werden sollte. Die Vorrichtung und das Verfahren, wie
sie der US-A 4,895,808 bzw. US-A 5,110,558 beschrieben sind,
weisen jedoch den Nachteil auf, da zwar mit dieser Vorrichtung

eine teilweise Reinigung der Analyten erzielbar ist, jedoch eine




Trocknung und/oder Reinigung der zu untersuchenden Probenldsungen
nicht gelingen kann, da ein effizienter Einsatz von Trockenmittel
in derartigen Saulen nicht méglich ist, da diese Saulen bei Kon-
taktieren von wasserhaltigen Flussigkeiten sofort verlegen bzw.
schlecht durchlassig sind und keinerlei sinnvolle Aufreinigung und
insbesondere eine nachfolgend hiufig erforderliche Derivatisierung
der zu untersuchenden Analytenldsung mehr méglich scheint.

Auch bei herkdmmlichen s&ulenchromatografischen Analysever-
fahren, bei welchen Analyten auf eine konditionierte Saule aufge-
bracht werden und mit einem Elutionsmittel aus dieser Saule wie-
derum mit oder ohne Anwendung von Druck ausgewaschen bzw. ausge-
bracht werden, existieren ahnliche Probleme, daB derartige Saulen
zwar mit entsprechenden Reinigungsmaterialien gepackt werden koén-
nen, daf jedoch eine sinnvolle Reinigung und/oder Trocknung insbe-
sondere durch Vorsehen eines Trockenmittels in derartigen Analy-
gensiulen sinnvoll nicht mdglich erscheint, da auch hier die Sau-
len sofort bei Aufbringen von wasserhaltigen Ldsungen verpacken
und eine weitere Auftrennung bzw. sinnvolle Elutionsgeschwindig-
keit der zu untersuchenden Substanzen nicht mehr méglich scheint.

Es wurde daher in der Vergangenheit die Verfahrensfilhrung so
gewadhlt, daf zu untersuchende Analytenldsungen in einem ersten
Schritt tiber spezielle Reinigungsmaterialien entweder in Mikrosau-
len gemaf® der US-A 4,895,808 bzw. US-A 5,110,558 bzw. uUber her-
kdmmliche HPLC-, LC- oder sonstige préparative bzw. analytische
Saulen geleitet werden und die aus diesen Saulen abgezogenen, ge-
reinigten Analytenlésungen bzw. aufgetrennten Analytenldsungen
nachfolgend einer herkémmlichen Trocknung entweder durch Abdampfen
der Loésungsmittel oder Zusatz von Uberschumengen an Trockenmittel
zu der organischen Ldsung getrocknet werden, worauf fir eine wei-
tere Analyse der Substanz diese entweder wieder aus dem Trocken-
mittel ausgewaschen werden muf oder mit einem wasserfreien LO-
sungsmittel aufgenommen werden mufs, um sie einem nachfolgenden
Analyseverfahren zuzufihren. Diese Verfahrensfihrung, welche eine

sinnvoll gereinigte und/oder getrocknete Probe zur Verfigung




stellt, ist extrem zeitaufwendig, was in der modernen Analytik,
welche Schnellanalysen bzw. Schnelltests auf gefdhrliche Substan-
zen durchfithren soll bzw. mufl, einen unndtigen Verfahrens- und
Zeitaufwand darstellt, welcher in keinem Verhdltnis zu der gefor-
derten Geschwindigkeit bzw. Reinheit von gewlinschten Proben steht.

Die vorliegende Erfindung zielt daher darauf ab, ein Saulen-
fillmaterial zum Trocknen und/oder Reinigen von geldsten, orga-
nischen bzw. biologischen Analyten, wie Toxinen, Antibiotika, Vit-
aminen, Hormonen, Pestiziden und dgl., zur Verfigung zu stellen,
welches die Nachteile des Standes der Technik, da in einer ein-
stufigen Reaktion eine Trocknung und/oder Reinigung durchgefihrt
werden kann, vermeidet und andererseits ein Verlegen der Saﬁle
durch in den Losungsmitteln enthaltene Feuchtigkeit bzw. enthalte-
nes Wasser mit Sicherheit hintangehalten ist.

Weiters zielt die Erfindung auf das Bereitstellen einer Ad-
sorptionssiule ab, mit welcher Uberaus rasch eine gleichzeitige
Trocknung und/oder Reinigung von in organischen, wafrigen Ldsungs-
mitteln geldsten Analyten mdglich ist, ohne dafl die eingesetzte
Adsorptionssdule durch in dem Lésungsmittel enthaltene Feuchtig-
keit verlegt wird bzw. die in dem Ldsungsmittel enthaltene Feuch-
tigkeit auch in die zu analysierende Probe ausgetragen wird und
da eine nachfolgende Derivatisierung der zu untersuchenden Analy-
ten ohne Stdrung und zusitzliche Reinigungsschritte mdglich ist.

Zur Loésung dieser Aufgabe ist das erfindungsgemafle Saulen-
flillmaterial im wesentlichen dadurch gekennzeichnet, daf das Sau-
lenfltillmaterial wenigstens ein Trockenmittel, gewahlt aus der
Gruppe, enthaltend Aluminiumoxid, Calciumchlorid, Calciumhydrid,
Calciumoxid, Calciumsulfat, Kaliumhydrid, Kieselgel, Kupfersulfat,
Magnesiumoxid, Magnesiumperchlorat, Magnesiumsulfat, Molekularsie-
be, Natriumhydroxid, Phosphorpentoxid, Schwefels&ure auf Silikat,
Phosphorpentoxid auf Silikat, sowie einen natirlich vorkommenden
oder synthetischen Tr&ger mit grofer, innerer Oberfléche, wie Zeo-
lithe, Diatomeenerden, Bentonit, Siliziumdioxid oder dgl., ent-

halt. Indem als Saulenfillmaterial eine Mischung aus wenigstens




einem Trockenmittel, bevorzugter wenigstens 2zwei Trockenmitteln,
gowie einem natlirlich vorkommenden oder synthetischen Trager mit
grofRer, innerer Oberfliche eingesetzt wird, gelingt es, die
Trockenkapazitit des Trockenmittels durch Verteilung des Trocken-
mittels auf dem natlirlich vorkommenden oder synthetischen Trager
mit grofRer, innerer Oberfl&che derart zu gestalten, dafl die ge-
samte Oberfliche des Trockenmittels flir die Reaktion mit der in
der Losung enthaltenen Feuchtigkeit zur Verfligung gestellt wird
und nicht, wie dies im Stand der Technik Ublich ist, die Oberfla-
che des Trockenmittels reagiert und das restliche Trockenmittel
von der Feuchtigkeit in der L&sung nicht erreicht werden kann, da
die Oberflache bereits eine dichte, mit Feuchtigkeitbumgesetzte
Schicht ausbildet und das restliche Trockenmittel nicht zur Reak-
tion gelangen kann. DarlUber hinaus wirkt der natlirlich vorkommende
oder synthetische Tr&ger mit grofier, innerer Oberflache als Adsor-
bens fur die verschiedensten, in der den organischen bzw. biolo-
gischen Analyten enthaltenen Ldsung, so daf neben der Trocknung,
welche bereits eine Reinigung der Ldésung darstellt, auch eine da-
riber hinaus gehende Reinigung durch Entfernung von an den Trager
mit groRer, innerer Oberfléche angelagerten, schadlichen Substan-
zen erzielbar ist.

GemafR einer Weiterbildung der Erfindung ist das Saulenfillma-
terial so ausgebildet, daR es 0,5 bis 90 Gew.-% Trager, insbeson-
dere 5 - 70 Gew.-%, Trager enthalt. Durch Einsatz eines breiten
Spektrums des Tragers mit grofer, innerer Oberfléche kann das
Trocknungs- bzw. Reinigungsverhalten des Saulenfillmaterials ent-
sprechend gesteuert werden, wobei S&ulenflillmaterialien, welche
hohe Mengen an Trager mit groffier, innerer Oberflache enthalten,‘
eine deutlich verbesserte Reinigungswirkung neben der Trockenwir-
kung zeigen, und Sdulenfiillmaterialien, welche nur geringe Anteile
an Trager mit grofer, innerer Oberflache zeigen, insbesondere eine
stark verbesserte Trockenwirkung gegenlber dem Einsatz des reinen
Trockenmittels allein zeigen, was wiederum dem zuvor beschriebenen

Auflockerungseffekt des Trockenmittels zugeschrieben wird.




Fir eine besonders effiziente Trocknung bzw. Reinigung von
geldsten, organischen bzw. biologischen Analyten ist das Saulen-
filllmaterial erfindungsgemda® dahingehend weitergebildet, dafR es
aus einem Gemisch aus 0,5 bis 90 Gew.-% Trager, Magnesiumsulfat
und wenigstens einem weiteren Trockenmittel besteht. Bei Einsatz
eines Saulenfillmaterials, welches neben einem Trager ein Gemisch
aus verschiedenen Trockenmitteln enthdlt, wird eine besonders ef-
fiziente Trocknung der geldsten, organischen bzw. biologischen
Analyten zur Verfugung gestellt und gleichzeitig kann mit einem
derartigen Siulenfiillmaterial insbesondere dann, wenn hdéhere Men-
gen an natlrlichem bzw. synthetischem Trager mit grofier, innerer
Oberflache enthalten sind, beispielsweise auch‘eine Aufschlammung
aufgereinigt werden, da an dem Trager mit grofler, innerer Oberfla-
che feste Partikel, welche in dieser Aufschlédmmung enthalten sind,
mit Sicherheit zurlckgehalten werden kdnnen.

Eine besonders effiziente Trocknung bei gleichzeitiger Auf-
reinigung der geldsten, organischen bzw. biologischen Analyten
wird mit einem S&ulenfillmaterial erreicht, welches aus 0,5 bis 90
Gew.-% Trager, 20 bis 60 Gew.-% Magnesiumsulfat, 20 bis 60 Gew.-%
Kaliumcarbonat und 10 bis 35 Gew.-% Calciumchlorid besteht. Mit
einem derartigen Saulenfiillmaterial koénnen geldste, organische
bzw. biologische Analyten getrocknet und gereinigt werden, welche
auch hohere Wassergehalte, wie beispielsweise 20 bis 30 % H;O, in
der Losung enthalten, getrocknet werden, ohne daR ein Verpacken
bzw. Verlegen der S&ule durch mit Wasser umgesetztes, verklumptes
Trockenmittel bewirkt wird.

Um eine noch vollstindigere Trocknung und/oder Reinigung der
geldsten, organischen bzw. biologischen Analyten zu erzielen und
insbesondere eine nachfolgende Derivatisierung des Analyten ohne
weitere Aufreinigung oder Trocknung zu ermdéglichen, ist das erfin-
dungsgemife Saulenfiillmaterial dahingehend weitergebildet, daf das
Saulenfiillmaterial zusadtzlich wenigstens ein Adsorbens bzw. Reini-
gungsmittel, gewdhlt aus der Gruppe, enthaltend zyklische, gerad-
kettige oder verzweigte, mit Phenyl, Cyclohexyl, Butyl, Ethyl, Me-
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thyl, Cyanopropyl, Diol, Carboxylat, Benzolsulfoxylat, Aminopro-
pyl, primiren, sekundaren, tertidren oder quaterndren Aminoresten
oder Diethylamin substituierte Cg- oder C,;g-Kohlenwasserstoffe;
neutrales, saures oder basisches Aluminiumoxid, Ionentauscher,
Kieselgel, Aktivkohle oder Magnesiumsilikat, enthalt.

Indem das S&ulenfltillmaterial zusatzlich wenigstens ein Adsor-
bens bzw. Reinigungsmittel enthdlt, kann die geldste, organische
bzw. biologische Probe bzw. der Analyten neben einer effizienten
Trocknung bzw. Adsorption von Verunreinigungen auch chemisch ge-
reinigt werden, wodurch durch Einsatz eines einzigen Saulenfillma-
terials samtliche, einen nachfolgenden Nachweis bzw. eine Analyse
stdrende Substanzen gleichzeitig entfernt werden kdénnen und ein
Saulenfltillmaterial zur Verfligung gestellt wird, welches eine ins-
besondere rasche und effiziente Reinigung und/oder Trocknung oder
auch Derivatisierung fur einen nachfolgenden Nachweis des geldsten
Analyten ermdglicht.

Fur einen besonders effizienten Einsatz der einzelnen, in dem
Saulenfiillmaterial enthaltenen Substanzen wird gemaf® einer bevor-
zugten Weiterbildung der Erfindung das Saulenfillmaterial in Form
von Schichten eingesetzt. Bei einem derartigen Einsatz in Form von
Schichten kann beispielsweise in einer S&aule zuerst eine Trocken-
mittelschicht und dann eine Adsorbens- bzw. Reinigungsmittel-
schicht vorliegen und umgekehrt. Mit einer derartigen Verfahrens-
fihrung kann auf die einzelnen, in den jeweiligen Schichten ent-
haltenen Substanzen Rlcksicht genommen werden, um beispielsweise
bei Substanzen in einer reinigungsmittelhaltigen Schicht, welche
OH-Gruppen bzw. geringe Mengen an Wasser fur eine effiziente Wir-
kung erfordern, einen in einem organischen Lésungsmittel geldsten
Analyten durchzuleiten, wobei das Ldsungsmittel auch wasserhaltig
ist, und erst nachfolgend eine Trocknung hintanzusetzen, und ande-
rerseits bei Substanzen, welche flir ihre Wirkung keinerlei Wasser
bendtigen, zuerst eine Trocknung des organischen Ldsungsmittels,
in welchem der Analyten geldst ist, vorzunehmen und dann erst eine

weitere Aufreinigung von stdédrenden Substanzen vorgenommen wird.




Mit einem derartigen Saulenfiillmaterial kann eine insbesondere ef-
fiziente und vollstadndige Reinigung bzw. Trocknung des in einem
organischen Losungsmittel geldsten Analyten bzw. der biologischen
Substanz erzielt werden, wodurch eine nachfolgende Derivatisierung
mit wasserempfindlichen Reagenzien ohne weitere Aufreinigung mbg-
lich ist.

Gemafy einer Weiterbildung der vorliegenden Erfindung ist das
Saulenfillmaterial derart ausgebildet, daff das Saulenfidllmaterial
wenigstens eine Reinigungs- bzw. Adsorbensschicht, bestehend aus
einem Gemisch aus 0,5 bis 90 Gew.-% Trager, gegebenenfalls Kiesel-
gel und wenigstens einem zyklischen, geradkettigen oder verzweig-
ten, mit Phenyl, Cyclohexyl, Butyl, Ethyl, Methyl, Cyanopropyl,
Diol, Carboxylat, Benzolsulfoxylat, Aminopropyl, primaren, sekun-
diren, tertidren oder quaterndren Aminoresten oder Diethylamin
substituiertem Cg- oder Ciz-Kohlenwasserstoff, sowie wenigstens
eine Trockenmittelschicht, bestehend aus 0,5 bis 90 Gew.-% Trager
und Rest Trockenmittel, enthdlt. Durch Einsatz von Saulenfillmate-
rialien in Schichtform, welche unter anderem Cg- oder C;g-Kohlen-
wasserstoffe, substituiert oder unsubstituiert, enthalten, soge-
nannte "Reversed Phase" Materialien sowie einen Trager, bestehend
aus einer synthetischen bzw. nattirlich vorkommenden Substanz mit
grofer, innerer Oberfléache, sowie einer weiteren Schicht, welche
einen identen bzw. analogen Trager aus einer synthetischen bzw.
natlirlichen Substanz mit grofer, innerer Oberflache sowie ein
Trockenmittel enthilt, gelingt eine effiziente, vollstandige Auf-
reinigung und Trocknung von in organischen Lésungsmitteln geldsten
Analyten. Insbesondere durch Einsatz der sogenannten Reversed
Phase Materialien kann, wie dies an sich bekannt ist, eine Abtren-
nung von schddlichen bzw. eine Analyse stdérenden Substanzen gut
und effizient erzielt werden, wobei weitere Substanzen, wie insbe-
sondere Feststoffpartikel, an dem Trager angelagert werden und in
der Folge samtliches Wasser, welches in dem organischen LOsungs-
mittel enthalten ist, durch Durchleiten der Lbésung uber die

Trockenmittelschicht, welche ebenfalls einen Trager enthalt, ent-




fernt werden kann. Nach Durchleiten einer Probe uber ein der-
artiges Saulenfillmaterial gelingt es, einen gereinigten Analyten
zu erhalten, welcher unmittelbar einem Nachweis bzw. einer Analyse
unterworfen werden kann.

GemafR einer Weiterbildung ist das Saulenfillmaterial derart
gestaltet, daR das Saulenfillmaterial wenigstens eine Reinigungs-
bzw. Adsorbensschicht, bestehend aus einem Gemisch aus 0,5 bis 90
Gew.-%, insbesondere 5 bis 87 Gew.-% Trager, insbesondere eine
Diatomeenerde, 10 bis 80 Gew.-%, insbesondere 25 bis 50 Gew.-%
Aluminiumoxid, 2 bis 70 Gew.-%, insbesondere 8 bis 35 Gew.-%
Ionentauscher, 10 bis 95 Gew.-%, insbesondere 12 bis 70 Gew.-% Ak-
tivkohle sowie 3 bis 65 Gew.-%, insbesondere 10 bis 40 Gew.-% von
wenigstens einem zyklischen, geradkettigen oder verzweigten, mit
Phenyl, Cyclohexyl, Butyl, Ethyl, Methyl, Cyanopropyl, Diol, Car-
boxylat, Benzolsulfoxylat, Aminopropyl, prima&ren, sekundaren, ter-
tidren oder quaterndren Aminoresten oder Diethylamin substituier-
ten Cg- oder C;g-Kohlenwasserstoff, sowie wenigstens eine Trocken-
mittelschicht, bestehend aus 0,5 bis 90 Gew.-% Trager und Rest
Trockenmittel, enthdlt. Mit einem derartigen Saulenfillmaterial
gelingt nicht nur eine vollstandige Reinigung und Trocknung des
geldsten Analyten bzw. der biologischen Substanz in einer extrem
kurzen Zeit, da samtliche, in den Schichten des Saulenfillmate-
rials enthaltene Substanzen zur Reinigung bzw. Trocknung beitragen
und gleichzeitig bzw. nebeneinander wirken, so daf3 eine besonders
rasche und effiziente Reinigung und/oder Trocknung erzielt werden
kann.

Des weiteren ist ein derartiges Saulenfillmaterial nicht nur
fir eine Aufreinigung und Trocknung des eingesetzten Analyten mdg-
lich, sondern es kann beispielsweise auch fiur eine Derivatisierung
der Proben mit wasserempfindlichen Reagenzien vor der Analyse ver-
wendet werden, insbesondere flr samtliche biologischen Proben, wie
Nahrungsmittel, Tierfuttermittel, Kérner, biologische Proben, wie

Blut, Urin, Gewebe, Pflanzenmaterialien, und die schadlichen Sub-




stanzen kdénnen beispielsweise direkt mit GC/MS oder GC/ECD nachge-
wiesen bzw. quantifiziert werden.

Auch fir chemische Schnelltests kann das Saulenfullmaterial
angewandt werden, da, wie bereits ausgefihrt, feste Verunreini-
gungen auf dem Saulenflllmaterial zuverldssig abgeschieden bzw.
abgetrennt werden.

Gemaff einer Weiterbildung der Erfindung wird zusatzlich eine
Adsorptionssaule zum Trocknen und/oder Reinigen von geldsten orga-
nischen bzw. biologischen Analyten zur Verfiigung gestellt, wobei
die Saule derart ausgestaltet ist, daR sie mit wenigstens einem
Trockenmittel, gewahlt aus der Gruppe, enthaltend Aluminiumoxid,
Calciumchlorid, Calciumhydrid, Calciumoxid, Calciumsulfat, Kalium-
hydrid, Kieselgel, Kupfersulfat, Magnesiumoxid, Magnesiumperchlo-
rat, Magnesiumsulfat, Molekularsiebe, Natriumhydroxid, Phosphor-
pentoxid, Schwefelsdure auf Silikat, Phosphorpentoxid auf Silikat,
sowie einem natiirlich vorkommenden oder synthetischen Trager mit
grofler, innerer Oberflache, wie Zeolithe, Diatomeenerden, Bento-
nit, Siliziumdioxid oder dgl., gepackt ist. Mit einer derartig ge-
packten Saule gelingt es, eine Adsorption von Schwebstoffen zu er-
zielen bzw. auch adsorbierbare, geldste Verunreinigungen an dem
Trager abzutrennen und gleichzeitig das in dem Lésungsmittel ent-
haltene Wasser vollsténdig 2zu entfernen, wodurch der Analyten
gleich und unmittelbar einer Analyse, in welcher insbesondere Was-
ser stdéren wirde, zugefihrt werden kann.

Gemdfd einer Weiterbildung ist die Adsorptionssaule mit 0,5
bis 90 Gew.-% Trager, insbesondere 5 bis 70 Gew.-% Trager gepackt,
wodurch auf die speziellen Gegebenheiten einer Probe, insbesondere
den Wassergehalt der Probe bzw. den Verunreinigungsgehalt der
Probe, gezielt Rucksicht genommen werden kann.

Indem, wie dies einer Weiterbildung der Erfindung entspricht,
die S&ule mit wenigstens zwei Schichten gepackt ist, kann die Ad-
sorptionssaule entweder verschiedene Trockenstufen aufweisen, ent-
haltend beispielsweise mehr oder weniger Trager mit grofer, inne-

rer Oberfladche bzw. mehr oder weniger Trockenmittel bzw. Schich-
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ten, enthaltend unterschiedliche Trockenmittel bzw. unterschied-
liche Trager, aber auch als Adsorptionssaule, welche neben einem
Trockenmittel auch ein zusdtzliches Reinigungs- bzw. Adsorptions-
mittel enthdlt, eingesetzt werden.

Um sicherzustellen, daff die Saule nicht durch die durch die
Sdule gedrickte Probe, insbesondere die fliussige Probe, enthaltend
den Analyten bzw. die biologische Substanz, inhomogen wird bzw.
einzelne Schichten voneinander getrennt werden bzw. Locher in der
gepackten Saule entstehen, ist die Erfindung dahingehend weiter-
gebildet, daf die Saule am Zulauf, Auslauf und gegebenenfalls zwi-
schen den Schichten mit jeweils einer Filterschicht, gewahlt aus
einer Fritte, Filterpapier, einer Membran oder einem Diaphragmé,
versehen ist. Durch eine derartige Adsorptionssaule kann weiters
die Abtrennung von groben, festen Verunreinigungen bzw. nicht ge-
l16sten Substanzpartikeln vor Einlauf der zu untersuchenden Analy-
tenprobe in die Adsorptionssdule erzielt werden und gleichzeitig
auch der Austrag von mitgerissenen Reinigungs- bzw. Trockenmittel-
partikeln in die zu untersuchende Probe verhindert werden, wodurch
eine besonders sauber und effizient arbeitende Adsorptionssaule
zur Verfigung gestellt werden kann.

GemafRR einer Weiterbildung der Erfindung ist die Adsorptions-
sdule dadurch gekennzeichnet, daff wenigstens eine der Schichten
eine trockenmittelhaltige Schicht ist und wenigstens eine der
Schichten eine reinigungsmittel- bzw. adsorbenshaltige Schicht
ist, wobei das Reinigungsmittel bzw. Adsorbens aus der Gruppe, be-
stehend aus zyklischen, geradkettigen oder verzweigten, mit Phe-
nyl, Cyclohexyl, Butyl, Ethyl, Methyl, Cyanopropyl, Diol, Carboxy-
lat, Benzolsulfoxylat, Aminopropyl, primaren, sekundaren, tertia-
ren oder quaterndren Aminoresten oder Diethylamin substituierten
Cg- oder Cig-Kohlenwasserstoffen; neutralem, saurem oder basischem
Aluminiumoxid, einem Ionentauscher, Kieselgel, Aktivkohle oder
Magnesiumsilikat, gewadhlt ist. Indem, wie dies einer Weiterbildung
der Erfindung entspricht, die Adsorptionssaule mit wenigstens

einer trockenmittelhaltigen Schicht und einer adsorbenshaltigen




Schicht gepackt ist, gelingt, wie dies bereits ausgefiihrt wurde,
eine besonders effiziente und rasche Auftrennung, Trocknung und
Reinigung der zu analysierenden Probe, wodurch eine derartige Ad-
sorptionssaule fir eine One-Step-Reinigung und insbesondere Ffiir
eine Derivatisierung und/oder Schnellanalyse von zu untersuchenden
Analyten bzw. biologischen Substanzen geeignet ist.

Indem, wie dies einer Weiterbildung der Erfindung entspricht,
die Adsorptionssiule vom Zulauf zum Auslauf mit einer ersten Rei-
nigungs- bzw. Adsorbensschicht, enthaltend 0,5 bis 90 Gew.-% Tr&-
ger, Kieselgel sowie gegebenenfalls Aluminiumoxid und/oder einen
Ionentauscher, einer ersten Trockenmittelschicht, bestehend aus
0,5 bis 90 Gew.-% Trager, Magnesiumsulfat sowie ein oder mehrere
weitere Trockenmittel, gewdhlt aus der Gruppe Aluminiumoxid, Cal-
ciumoxid, Calciumsulfat, Kaliumhydrid, Kieselgel, Kupfersulfat,
Magnesiumoxid, Molekularsieb, Natriumhydroxid, Phosphorpentoxid,
Schwefelsdure auf Silikat, Phosphorpentoxid auf Silikat, einer
zweiten Reinigungs- bzw. Adsorbensschicht, enthaltend 0,5 bis 90
Gew.-% Trager, sowie wenigstens einen zyklischen, geradkettigen
oder verzweigten substituierten Cg; oder Cig Kohlenwasserstoff, so-
wie gegebenenfalls Aktivkohle, und einer zweiten Trockenmittel-
schicht, enthaltend 0,5 bis 90 Gew.-% Trager und ein Trockenmit-
tel, gewdhlt aus Calciumchlorid, Kaliumcarbonat, Magnesiumsulfat
sowie gegebenenfalls ein oder mehrere weitere Trockenmittel, ge-
wahlt aus der Gruppe, enthaltend Calciumhydrid, Calciumoxid, Cal-
ciumsulfat, Kaliumhydrid, Kieselgel, Magnesiumoxid, Magnesiumper-
chlorat, Natriumhydroxid, Phosphorpentoxid, Schwefelsiure auf
Silikat, Phosphorpentoxid auf Silikat, gepackt ist, kann auf spe-
zielle, besondere Eigenheiten von zu untersuchenden Analyten bzw.
die besonderen Reaktionsfdhigkeiten der einzelnen, in einer derar-
tigen Saule enthaltenen Substanzen Ricksicht genommen werden, wo-
durch eine noch effizientere und raschere Reinigung und Trocknung
der Probe ohne zusatzlichen Zeitaufwand erzielt werden kann.

Indem, wie dies mit einer derartigen Adsorptionssiule ausge-

fihrt wird, die Probe erst Uber ein Reinigungsmittel geleitet
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wird, welches fir seine Reinigung einen Wassergehalt bendtigt, an-
schlieend eine erste Trocknung vorgenommen wird, dann eine wei-
tere Reinigung mit einem Reinigungsmittel, welches flr seine Wir-
kungsweise nicht unbedingt eine wasserhaltige Ldésung des Analyten
bendtigt, und dann mit einem extrem effizienten Trockenmittel zur
Abtrennung von Restfeuchtigkeit umgesetzt wird, koénnen in einer
sogenannten One-Step-Umsetzung samtliche stdérenden Verunreini-
gungen sowie eine Analyse stdrende Substanzen sowie das Wasser in
einem Schritt entfernt werden, wobei auch, wie dies bereits ausge-
fihrt wurde, Aufschlammungen und dgl. eingesetzt werden kdénnen,
ohne daf3 das Saulenmaterial verpackt bzw. verlegt wird und unmit-
telbar anschliefend Derivatisierungen mit extrem wasserempfind-
lichen Reagenzien ohne weitere vorherige Reinigung und/oder Trock-
nung durchgefiihrt werden.

Die vorliegende Erfindung zielt schlieflich auch auf die Ver-
wendung eines Saulenfillmaterials bzw. einer Adsorptionssaule zum
Trocknen und/oder Reinigen von geldsten, organischen bzw. biolo-
gischen Analyten, wie Toxinen, Antibiotika, Vitaminen, Hormonen,
Pestiziden und dgl., ab, wobei flUr eine derartige Verwendung das
Sadulenflillmaterial bzw. die S&ule zum Trocknen und/oder Reinigen
einer wafrigen, organischen Losung mit einem Wassergehalt von bis
zu 30 Gew.-% der organischen bzw. biologischen Analyten, einge-
setzt wird. Mit einem derartigen S&ulenfillmaterial, insbesondere
mit einer derartigen Verwendung, gelingt es, extrem hohe Wasserge-
halte aus organischen Ldsungsmitteln sicher und zuverlassig abzu-
trennen, so daR nachfolgende Analyseschritte, wie GC, MS, GC/MS,
GC/ECD und dgl., sicher und zuverlassig ohne stdérende Substanzen,
wie Wasser und dgl., unmittelbar nach der Reinigung und/oder
Trocknung der zu untersuchenden Analytenldsung durchgefiihrt werden
kénnen.

Eine besonders effiziente Verwendung eines Saulenfillmate-
rials ist dadurch gekennzeichnet, daf ein Verhdltnis von Saulen-
fillmaterial zu 2zu behandelnder Analytenldésung wenigstens 2 : 1

bis 1 : 5, insbesondere 1,5 : 1 bis 1 : 2,5, betragt. Indem ein
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Verhaltnis von S&ulenfillmaterial zu zu behandelnder Analytenld-
sung wenigstens 2 : 1 bis 1 : 5, insbesondere 1,5 : 1 bis 1 : 2,5,
betragt, wird dimmer eine verhaltnismi&fig grofe Menge an
Saulenfillmaterial in bezug auf die zu behandelnde Analytenldsung
zur Verfiigung gestellt, wodurch ausreichend reaktionsfidhige Ober-
flachen bzw. auch Trockenmittel bzw. Reinigungsmittel zur Verfi-
gung gestellt wird, so daf eine extrem rasche Aufreinigung der zu
behandelnden Analytenlésung und auch eine extrem rasche Trocknung
derselben mdéglich ist.

Die Erfindung wird nachfolgend anhand eines Beispiels weiter
erlautert.

In diesem Beispiel wurde eine Mehrzahl von unterschiedlichen
Mischungen aus Trockenmittel und Trager mit grofer, innerer Ober-
flache sowie auch eine Mehrzahl von Mischungen, bestehend aus
Reinigungs- bzw. Adsorptionsmittel und einem TraAger, sowie damit
befillte Saulchen hergestellt, welche nachfolgend zum Aufreinigen
von verschiedensten, organischen bzw. biologischen Mitteln bzw.
Mykotoxinen eingesetzt wurden. Als Vergleich wurden dieselben My-
kotoxine bzw. biologischen Proben einer herkdédmmlichen Aufreinigung
unterzogen und eine nachfolgende Derivatisierung bzw. Analytik
wurde sowohl an Proben als auch Vergleichsproben vorgenommen, um
die Ergebnisse des Saulenfillmaterials bzw. der Adsorptions-
saulchen, welche mit dem Saulenfiillmaterial gemaf der vorliegenden
Erfindung befiillt sind, mit dem Stand der Technik zu vergleichen.

Trockenmittelmischung 1: 300 mg Diatomeenerde mit grofer, in-
nerer Oberflache, welche von Cornay unter dem Handelsnamen Celite
® verkauft wird, 500 mg Zeolith, 300 mg Calciumchlorid

Trockenmittelmischung 2: 300 mg Celite ®, 500 mg Magnesium-
sulfat, 500 mg Calciumcarbonat, 300 mg Calciumchlorid

Trockenmittelmischung 3: 1000 mg Celite ®, 500 mg Kieselgel,
500 mg Molekularsieb, 100 mg Kaliumhydrid, 100 mg Kaliumcarbonat

Trockenmittelmischung 4: 500 mg Celite ®, 100 mg Schwefel-
saure auf Silikat, 300 mg Aluminiumoxid, 300 mg Kieselgel, 500 mg
Molekularsieb, 100 mg Calciumsulfat
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Reinigungsmittelmischung 1: 500 mg Diatomeenerde mit grofier,
innerer Oberfliche, welche von Cornay unter dem Handelsnamen Ce-
lite ® verkauft wird, 50 mg Aluminiumoxid, 300 mg Cyclohexylocta-
decan

Reinigungsmittelmischung 2: 300 mg 1,3,5-Triethyloctadecan,
80 mg eines basischen Ionentauschers, 100 mg Aktivkohle, 500 mg
Diatomeenerde, 500 mg einer Mischung von verschiedenen, natirlich
vorkommenden Zeolithen

Reinigungsmittelmischung 3: 300 mg 1,3,5-Triethyloctadecan,
80 mg eines basischen Ionentauschers, 500 mg Diatomeenerde, 500 mg
einer Mischung von verschiedenen, natlrlich vorkommenden Zeolithen

Es wurden jeweils Saulen befillt, die 1,5 g von einer der
vier Trockenmittelmischungen enthalten, eine weitere Saule wurde
mit 1,5 g Trockenmittelmischung 1 und 1,5 g Trockenmittelmischung
3 befiillt. Weiters wurden funf Saulchen mit jeweils 1,5 g Reini-
gungsmittelmischung 1 und 1,5 g von Trockenmittelmischung 1, 1,5 g
Reinigungsmittelmischung 2 und 1,5 g von Trockenmittelmischung 2
befallt, 1,5 g Reinigungsmittelmischung 3 und 1,5 g von Trocken-
mittelmischung 3, 1,5 g Reinigungsmittelmischung 1 und 1,5 g von
Trockenmittelmischung 4 sowie 1,5 g Reinigungsmittelmischung 3 und
1,5 g von Trockenmittelmischung 2. Schlieflich wurde ein Rohrchen
mit 1 g Reinigungsmittelmischung 1, 1 g Trockenmittelmischung 2, 1
g Reinigungsmittelmischung 2 und 1 g Trockenmittelmischung 3
beftullt.

Mittels dieser R&hrchen wurden jeweils 5 ml einer einen B-
Trichothecen enthaltenden, organischen L&sung gereinigt bzw. ge-
trocknet und diese Ldsung wurde nachfolgend mittels GC-ECD (Gas-
chromatografie) mit einem Electron-Cepture-Detektor untersucht.
Das eingesetzte Eluat wurde durch Extraktion von 25 g eines ge-
mahlenen Getreides mit 100 ml Acetonitril/Wasser und nachfolgende
Filtration durch einen Faltenfilter gewonnen. 5 ml dieses Eluats
werden in ein Reinigungs- bzw. Adsorptionsrdéhrchen gemafs der US-A
4,895,808 gefiillt und ein zweites Innenrdhrchen, gefidllt mit den

wie oben angegebenen Reinigungs- bzw. Trockenmitteln, wurde in
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jede Probe unter Druck eingeschoben, so daff in dem inneren
RoOhrchen, enthaltend das Reinigungs- bzw. Trockenmittel, 3 ml
gereinigtes Eluat gewonnen wurden.

Aus diesem Eluat werden Stammlésungen der entsprechenden Re-
ferenzsubstanzen mit einer Konzentration von etwa 2,5 pug/ml mit
der kommerziell erhaltlichen Referenzsubstanz (in reinem Aceto-
nitril) in 20 ml MefRkolben hergestellt. Die Stammldésungen der Re-
ferenzsubstanzen wurden auf eine Konzentration von 0,5 ug/ml ver-
dinnt und dazu wurde jeweils 1 ml der entsprechenden Standardld-
sung in ein 10 ml Schraubkappenventil pipettiert und mit 4 ml
Acetonitril aufgefullt. Die Phiolen wurden verschlossen und vor
Gebrauch gut durchmischt. In Folge wurden zwei Standéfdverdﬁn—
nungsreihen der zu untersuchenden Standard- bzw. Probenldsungen
hergestellt und die Proben wurden mit Tri-Sil TBT Derivatisie-
rungsreagenz (Tri-Sil TBT ist eine Mischung aus N-Trimethylsilyl-
imidazol-N,O-Bis (trimethylsilyl)acetamid wund Trimethylsilylchlo-
rid) sowie TMS wversetzt und verschlossen. Die Reaktionsldsungen
wurden vermischt. Die Phiolen wurden £fi4r 15 min bei 40 °C im
Trockenschrank inkubiert und mit Isooktan und einer Pufferldsung
aufgenommen. Nach Aufnahme der organischen Phase mit Isooktan
werden die Proben in einem HP 5890 Serie 2 Gaschromatograf, der
mit einem Autoinjektor wund angeschlossenen Electron Capture
Detektor (ECD) ausgerustet wurde, untersucht. Sowohl die Probe als
auch die Vergleichsprobe zeigten in der GC-Analyse eine Substanz
mit der charakteristischen Retentionszeit des verwendeten DON-
Derivats und es wurden keine Stdérungen der vorhandenen Probe mit
Verunreinigungen oder Wasser detektiert. Die Retentionszeiten der
Haupbestandteile waren wie folgt: DON: 24,72 min; 3-AcDON: 31,21
min; 15-AcDON: 33,84 min; Fuseranon X: 34,87 min und Nivalenol:
37,43 min.

Die Verwendung der einzelnen gemischten Rohrchen fir die Ana-
lytik von B-Trichothecen zeigten folgendes Ergebnis:

Trockenmittelmischung 1: Es wurde kein stdrender Wasserpeak

gefunden, jedoch Verunreinigungen in der GC-Analyse
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Trockenmittelmischung 2: Es wurde kein stdérender Wasserpeak
gefunden, jedoch Verunreinigungen in der GC-Analyse

Trockenmittelmischung 3: Es wurde kein stérender Wasserpeak
gefunden, jedoch Verunreinigungen in der GC-Analyse

ROhrchen, enthaltend zwei Trockenmittel: Es wurde kein std-
render Wasserpeak gefunden, jedoch geringe Verunreinigungen in der
GC-Analyse, wobei die nachgewiesene Menge der Verunreinigungen ge-
geniiber dem Einsatz von nur einem Trockenmittel deutlich abgesun-
ken ist, was auf das erhdhte Vorhandensein der Diatomeenerde zu-
rickgeflihrt wird

Roéhrchen, enthaltend Trockenmittelmischung 1 und Trockenmit-
telmischung 3: Es wurde kein stdrendes Wasser uhd kaum storende
Verunreinigungen gefunden

Rohrchen, enthaltend Reinigungsmittelmischung 1 und Trocken-
mittelmischung 1: Es wurde kein stoérendes Wasser und auch keine
stdrenden Verunreinigungen gefunden

Rdhrchen, enthaltend Reinigungsmittelmischung 2 und Trocken-
mittelmischung 2: Es wurde kein stdérendes Wasser und kaum storende
Verunreinigungen gefunden

Rohrchen, enthaltend Reinigungsmittelmischung 3 und Trocken-
mittelmischung 3: Es wurde kein storendes Wasser und auch keine
stdrenden Verunreinigungen gefunden

Rohrchen, enthaltend Reinigungsmittelmischung 1 und Trocken-
mittelmischung 2: Es wurde kein stérendes Wasser und auch kaum
stdrende Verunreinigungen gefunden

ROhrchen, enthaltend Reinigungsmittelmischung 3 und Trocken-
mittelmischung 2: Es wurde kein stérendes Wasser und auch keine
stdrenden Verunreinigungen gefunden

Rohrchen, enthaltend Reinigungsmittelmischung 1, Trockenmit-
telmischung 2, Reinigungsmittelmischung 2 und Trockenmittel -
mischung 3: Es wurde kein stdérendes Wasser und auch keine

stdrenden Verunreinigungen gefunden, sondern es war lediglich der

Substanzpeak im GC deutlich erkenntlich
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Zusammenfassend 1laRt sich festhalten, daf insbesondere Sau-
lenfiillmaterialien, bestehend aus mehreren Schichten, wobei wenig-
stens eine ein Reinigungsmittel bzw. Adsorptionsmittel enthaltende
Schicht und eine ein Trockenmittel enthaltende Schicht eingesetzt
werden, Uberragende Ergebnisse bei der nachfolgenden GC-Analyse
eines derivatisierten Produkts zeigen.

Zum Vergleich wurde eine analoge Probe, enthaltend B-
Trichothecen, gereinigt und nachfolgend wie oben beschrieben deri-
vatisiert. Die Aufreinigung der das Mykotoxin enthaltenden Probe
wird wie folgt durchgefihrt. Eine wafirige Ldsung des Mykotoxins
wird mit Schwefelsiure angesduert, 5 ml davon mit Acetonitril und
Hexan extrahiert und anschlieflend zentrifugiert. Die Hexanphase
wird abgetrennt. Die Acetonitrilphase wird im Stickstoffstrom kon-
zentriert, das Konzentrat wird in Wasser aufgenommen und der pH
auf 8,5 eingestellt und auf eine Oasissaule, die vorher mit 2 ml
Methanol und 2 ml Wasser aquilibriert wurde, aufgegeben. Die Saule
wird gewaschen, die Mykotoxine mit Methanol extrahiert, der Ex-
trakt eingetrocknet und der Rest geldést und verdinnt und dann
weiter wie oben beschrieben derivatisiert. Mit einer derartigen
Aufarbeitung gemaf dem Stand der Technik wird im Vergleich zu dem
oben beschriebenen Saulenfliillmaterial gemdR der vorliegenden
Erfindung die 10- bis 20-fache Zeit f£fir die Aufarbeitung der
Mykotoxine bendtigt und darlberhinaus kein so reines Produkt wie
mit dem Vorliegenden Saulenfillmaterialien erhalten.

In der Folge wurden die erfindungsgemdfen Saulenfillmateria-
lien, insbesondere die Saulerifillmaterialien, enthaltend ‘zwei
unterschiedliche Trockenmittel, bzw. Saulenfliillmaterialien, ent-
haltend eine Schicht eines Reinigungs- bzw. Adsorptionsmittels und
eine Schicht eines Trockenmittels, sowie eine mehrere Schichten
aufweisende S&Aulen eingesetzt fir:

a) die BAnalytik von Nitrofuranantibiotika in Fisch- und

Fleischprodukten
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Die Aufreinigung von 5 ml der extrahierten Probe wurde mit
einem ROhrchen, enthaltend 1,5 g Reinigungsmittelmischung und 1,5
g Trockenmittelmischung durchgefihrt.

3 ml gereinigte Probe wurden entsprechend der Analytik von B-
Trichothecen aufgearbeitet und in der Folge mit 2-Nitrobenzaldehyd
fir die HPLC-Analytik derivatisiert und auf einer HPLC-Saule
untersucht. Die Ergebnisse zeigen wiederum unmittelbar einen Sub-
stanzpeak und einen Peak des Vergleichsmaterials, jedoch keine
stdrenden Wassermengen bzw. Verunreinigungen.

b) die Analytik von Fluoroquinolonantibiotika in Fleischrick-
standen

Die Aufreinigung wurde mit einem R&hrchen, enthaltend 1,5 g
Reinigungsmittelmischung und 1,5 g Trockenmittelmischung, an 5 ml
einer den Analyten enthaltenden extrahierten Probe durchgefihrt.

2 ml gereinigte Probe wurden in der Folge direkt mittels HPLC
auf einer HPLC Agilent 1100 analysiert, wobei Zorbax Eclipse XDB-
C8 Siule verwendet wurde und wurde nachfolgend mittels Fluores-
zenzdetektor quantifiziert. Die Ergebnisse zeigen wiederum un-
mittelbar einen Substanzpeak und einen Peak des Vergleichsmate-
rials, jedoch keine stdrenden Wassermengen bzw. Verunreinigungen.

c) die Analytik von Nitrofuranmetaboliten in Fisch- und
Fleischprodukten

Die Aufreinigung wurde mit einem Rohrchen, enthaltend 1,5 g
Reinigungsmittelmischung und 1,5 g Trockenmittelmischung, an 5 ml
Analyten enthaltender Loésung durchgefihrt.

2 ml gereinigte Probe wurden mit 2-Nitrobenzaldehyd fir die
HPLC-Analytik derivatisiert und auf einer HPLC Agilent 1100 ana-
lysiert. Die Trennsaule war eine Zorbax Eclipse XDB Cl18, 3,5 pum
S3dule und der Detektor ein MSD Ion Trap Detektor (im positiven
Ionenmodus) . Die Ergebnisse zeigen wiederum unmittelbar einen
Substanzpeak und einen Peak des Vergleichsmaterials, jedoch keine

stdrenden Wassermengen bzw. Verunreinigungen.
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d) die Analytik von Paraben-Derivaten

Die Aufreinigung wurde mit einem ROhrchen, enthaltend 1,5 g
Reinigungsmittelmischung und 1,5 g Trockenmittelmischung, an 5 ml
Analyten enthaltender Ldsung durchgefihrt.

2 ml gereinigte Probe wurden anschlieflend direkt auf einer
HPLC Agilent 1100 mit UV-Detektion untersucht. Die Ergebnisse zei-
gen wiederum unmittelbar einen Substanzpeak und einen Peak des

Vergleichsmaterials, jedoch keine stdérenden Wassermengen bzw.

Verunreinigungen.

e) die Analytik von Sulfonamiden in Fleisch

Die Aufreinigung wurde mit einem R&hrchen, enthaltend 1,5 g
Reinigungsmittelmischung und 1,5 g Trockenmittelmischung, an 5 ml
Analyten enthaltender Lésung durchgefihrt.

2 ml gereinigte Probe wurden direkt auf einer HPLC Agilent
1100 analysiert, d.h. mittels einer-Zorbax Eclipse XDB C8, 5 pum
Saule aufgetrennt und mit APCI (atmospheric pressure chemical
ionization) MS detektiert. Die Ergebnisse zeigen wiederum
unmittelbar einen Substanzpeak und einen Peak des Vergleichsmate-
rials, jedoch keine stdrenden Wassermengen bzw. Verunreinigungen.

f) die Analytik von Salbutamol in Harn

Die Aufreinigung wurde mit einem ROhrchen, enthaltend 1,5 g
Reinigungsmittelmischung und 1,5 g Trockenmittelmischung, an 5 ml
Analyten enthaltender L&sung durchgefidhrt.

1 ml gereinigte Probe wurden N-Methyl-N-trimethylsilyltri-
fluoracetamid derivatisiert und mittels GC/MS analysiert. Dabei
wurde eine Kapillarsaule (30m Lange, 0,25 mm Innendurchmesser,
0,25 pum Schichtdicke) zur Auftrennung verwendet. Die Ergebnisse
zeigen wiederum unmittelbar einen Substanzpeak und einen Peak des
Vergleichsmaterials, 3jedoch keine stdérenden Wassermengen bzw.
Verunreinigungen.

g) die Analytik von Dopingmitteln in Harn

Die Urinprobe wurde neutralisiert und mit P-Glucoronidase (2
h, 50 °C) behandelt und in der Folge 1:4 mit Acetonitril wverdinnt.

Die Aufreinigung wurde mit einem R&hrchen, enthaltend 1,5 g
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Reinigungsmittelmischung und 1,5 g Trockenmittelmischung, an 5 ml
Analyten enthaltender L&sung durchgefiihrt. Die analytische Bestim-
mung wurde mittels 1100 HPLC MS (Elektrospray Modus) durchgefihrt,
wobei als Trennsdule eine Agilent Zorbax Eclipse XDB C18, 3,5 um
verwendet wurde. Die Ergebnisse zeigen wiederum unmittelbar einen
Substanzpeak und einen Peak des Vergleichsmaterials, jedoch keine
stOrenden Wassermengen bzw. Verunreinigungen.

h) Analytik von Pestiziden aus Obst, Gemise oder Fruchtsaft

Ein waBriger Extrakt bzw. ein Extraktgemisch der Probe mit
Acetonitril/Wasser wird mit einem R&hrchen enthaltend 1,5 g Reini-
gungsmittelmischung und 1,5 g Trockenmittelmischung aufgereinigt.

Die gereinigte Probe wird direkt in eine LVI-GC MS (Large
Volume Injection Gas Chromatograph mit Massendetektor): Agilent
6890 GC mit Quadrupol Massendetektor, Autoinjektor und chromato-
graphischer Auftrennung mittels DB-5MS Saule eingespritzt. Die
Ergebnisse zeigen der Analyse zeigen unmittelbar einen Substanz-
peak und einen Peak des Vergleichsmaterials, jedoch keine stdren-
den Wassermengen bzw. Verunreinigungen.

Mit diesem Verfahren sind folgende Pestizide nachweisbar: 2-
Phenylphenol, Amitraz, Bifenthrin, Bromopropylat, Bromopropylat,
Buprofezin, Carbaryl, Chlorpropham, Chlorpyrifos, Chlorpyrifos,
Chlozolinate, Cyfluthrin sum, DDD, DDE, DDT, Deltamethrin, Dia-
zinon, Dichlobenil, Dichlofluanid, Dicofol, Dieldrin, Diphenyl-
amine, Endosulfan, Endosulfansulfat, Ethion, Ethofumesat, Etrim-
fos, Flucythrinat, Furalaxyl, HCB, HCH-beta, HCH-gamma, Hepta-
chlorepoxid (trans), Methylkresoxim, Malaoxon, Malathion, Mecar-
bam, Metalaxyl, Methidathion, Metoxuron, Myclobutanil, Oxadixyl,
Oxychlordane, Paclobutrazol, Parathionethyl, Parathionmethyl,
Penconazole, Pendimethalin, Pentachlorothioanisol, Permethrin,
Phosmet, Pirimiphosmethyl, Prochloraz, Procymidone, Profenofos,
Prometryn, Propargit, Propham, Propyzamid, Quinalphos, Quintozen,
Simazin, Tecnazene, Terbuthylazin, Tetradifon, Tetradifon, Vinclo-

zolin.
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Mit den S&ulenfiillmaterialien gemdf’s der vorliegenden Erfin-
dung gelingt es auch, Fluoreszenz-derivatisiertes FQ-
Deoxynivalenol in Weizen nachzuweisen. Hieflir wird gemahlener
Weizen mit 100 ml waARrigem Acetonitril wvermischt und der Extrakt
filtriert. Zum Reinigen werden 5 ml des filtrierten Extrakts in
ein Analyserdhren gemaf der US-A 4,895,808 eingefﬁllt und die
Reinigung bzw. Trocknung der Probe erfolgt mit einem
Siaulenfiillmaterial, enthaltend 1,5 g Reinigungsmittelmischung 2
und 1,5 g Trockenmittelmischung 1 sowie eine Glasfritte dber und
unter den zwei Schichten, bestehend aus Reinigungsmittel und
Trockenmittel. Die Probe wird durch das mit dem Saulenfiillmaterial
geftillte Saulchen durchgedrﬁckt und 1 ml gereinigter, getrockneter
Extrakt wird in eine Mefphiole geflillt und es werden 1,2-
Diaminomethan in Methanol und ZrO-Nitrat in Methanol zur
Derivatisierung hinzugefligt. Die verschlossene Phiole wird bei 70
oCc fliir 8 min erhitzt. Nach einem Abschrecken wird die Fluoreszenz
der Probe auf einem Perkin-Elmer-Fluorometer gemessen. Auch bei
dieser Probe zeigt es sich, dafs es keine stdrenden
Verunreinigungen in der mit dem R&hrchen gemidf der vorliegenden
Erfindung aufgereinigten Proben mehr gibt und daf die Derivati-
sierung unmittelbar nach der Reinigung ohne weitere, vorhergehende
Aufreinigung bzw. Vorbereitung durchgefihrt werden konnte.
Zusammenfassend ist allen Verfahren, in welchen die erfin-
dungsgemafen S&dulenfiilllmaterialien eingesetzt sind, gemeinsam, daf
sie einen extremen Zeitgewinn gegeniber den Verfahren gemaff dem
stand der Technik zeigen, insbesondere ist flir das Reinigen und
Trocknen der jeweiligen Proben ein Zeitaufwand von maximal 1,5 bis
2 min erforderlich, was um ein Vielfaches kurzer als die herkOmm-
lichen Verfahren gemaf dem Stand der Technik ist und gleichzeitig

extrem reine und trockene Produkte liefern.




Patentanspriuche

1. Saulenfiillmaterial zum Trocknen und/oder Reinigen von ge-
18sten, organischen bzw. biologischen Analyten, wie Toxinen, Anti-
biotika, Vitaminen, Hormonen, Pestiziden und dgl., enthaltend we-
nigstens ein Trockenmittel, dadurch gekennzeichnet, daf® das Sau-
lenfiillmaterial wenigstens ein Trockenmittel, gewadhlt aus der
Gruppe, enthaltend Aluminiumoxid, Calciumchlorid, Calciumhydrid,
Calciumoxid, Calciumsulfat, Kaliumhydrid, Kieselgel, Kupfersulfat,
Magnesiumoxid, Magnesiumperchlorat, Magnesiumsulfat, Molekularsie-
be, Natriumhydroxid, Phosphorpentoxid, Schwefelsdure auf Silikat,
Phosphorpentoxid auf Silikat, sowie einen natirlich vorkommenden
oder synthetischen Triger mit grofer, innerer Oberflache, wie Zeo-
lithe, Diatomeenerden, Bentonit, Siliziumdioxid oder dgl., ent-
halt.

2. Saulenfiillmaterial nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich-
net, daf das SAulenfillmaterial 0,5 bis 90 Gew.-% Trager, insbe-
sondere 5 - 70 Gew.-%, Trager enthalt.

3. Saulenfiillmaterial nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekenn-
zeichnet, daR das Saulenflillmaterial aus einem Gemisch aus 0,5 bis
90 Gew.-% Trager, Magnesiumsulfat und wenigstens einem weiteren
Trockenmittel besteht.

4. Saulenfiillmaterial nach Anspruch 1, 2 oder 3, dadurch ge-
kennzeichnet, daR das Saulenfiillmaterial aus 0,5 bis 90 Gew.-%
Trager, 20 bis 60 Gew.-% Magnesiumsulfat, 20 bis 60 Gew.-% Kalium-
carbonat und 10 bis 35 Gew.-% Calciumchlorid besteht.

5. Saulenfiillmaterial nach einem der Anspriche 1 bis 4, da-
durch gekennzeichnet, daB das Saulenfiillmaterial zusatzlich wenig-

stens ein Adsorbens bzw. Reinigungsmittel, gewdhlt aus der Gruppe,
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enthaltend zyklische, geradkettige oder verzweigte, mit Phenyl,
Cyclohexyl, Butyl, Ethyl, Methyl, Cyanopropyl, Diol, Carboxylat,
Benzolsulfoxylat, Aminopropyl, primdren, sekundéren, tertidren
oder quaternidren Aminoresten oder Diethylamin substituierte Csg-
oder C;g-Kohlenwasserstoffe; neutrales, saures oder basisches Alu-
miniumoxid, Ionentauscher, Kieselgel, Aktivkohle oder Magnesiumsi-
likat, enthalt.

6. Saulenfliillmaterial nach einem der Anspriche 1 bis 5, da-
durch gekennzeichnet, daff das S&ulenfiullmaterial in Form von
Schichten eingesetzt ist.

7. Saulenfiillmaterial nach einem der Anspriche 1 bis 6, da-
durch gekennzeichnet, daRf das S&ulenfillmaterial wenigstens eine
Reinigungs- bzw. Adsorbensschicht, bestehend aus einem Gemisch aus
0,5 bis 90 Gew.-% Trager, gegebenenfalls Kieselgel und wenigstens
einem zyklischen, geradkettigen oder verzweigten, mit Phenyl, Cy-
clohexyl, Butyl, Ethyl, Methyl, Cyanopropyl, Diol, Carboxylat,
Benzolsulfoxylat, Aminopropyl, primadren, sekundaren, tertiaren
oder quaternadren Aminoresten oder Diethylamin substituiertem Cg-
oder C,g-Kohlenwasserstoff, sowie wenigstens eine Trockenmittel-
schicht, bestehend aus 0,5 bis 90 Gew.-% Trager und Rest Trocken-
mittel, enthalt.

8. Saulenfiillmaterial nach einem der Anspriche 1 bis 7, da-
durch gekennzeichnet, daf das S&ulenfiillmaterial wenigstens eine
Reinigungs- bzw. Adsorbensschicht, bestehend aus einem Gemisch aus
0,5 bis 90 Gew.-%, insbesondere 5 bis 87 Gew.-% Trager, insbeson-
dere eine Diatomeenerde, 10 bis 80 Gew.-%, insbesondere 25 bis 50
Gew.-% Aluminiumoxid, 2 bis 70 Gew.-%, insbesondere 8 bis 35 Gew.-
% Ionentauscher, 10 bis 95 Gew.-%, insbesondere 12 bis 70 Gew.-%
Aktivkohle sowie 3 bis 65 Gew.-%, insbesondere 10 bis 40 Gew.-%
von wenigstens einem zyklischen, geradkettigen oder verzweigten,
mit Phenyl, Cyclohexyl, Butyl, Ethyl, Methyl, Cyanopropyl, Diol,
Carboxylat, Benzolsulfoxylat, Aminopropyl, primdren, sekundaren,
tertidren oder quaterndren Aminoresten oder Diethylamin substi-

tuierten Cg- oder C;s-Kohlenwasserstoff, sowie wenigstens eine
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Trockenmittelschicht, bestehend aus 0,5 bis 90 Gew.-% Trager und
Rest Trockenmittel, enthalt.

9. Adsorptionssaule zum Trocknen und/oder Reinigen von geld-
sten organischen bzw. biologischen Analyten, wie Toxinen, Antibio-
tika, Vitaminen, Hormonen, Pestiziden und dgl., enthaltend wenig-
stens ein Trockenmittel, dadurch gekennzeichnet, daf die S&ule mit
wenigstens einem Trockenmittel, gewdhlt aus der Gruppe, enthaltend
Aluminiumoxid, Calciumchlorid, Calciumhydrid, Calciumoxid, Cal-
ciumsulfat, Kaliumhydrid, Kieselgel, Kupfersulfat, Magnesiumoxid,
Magnesiumperchlorat, Magnesiumsulfat, Molekularsiebe, Natriumhy-
droxid, Phosphorpentoxid, Schwefelsiure auf Silikat, Phosphorpent-
oxid auf Silikat, sowie einem natlrlich vorkommenden oder synthe-
tischen Trager mit grofer, innerer Oberflédche, wie Zeolithe, Dia-
tomeenerden, Bentonit, Siliziumdioxid oder dgl., gepackt ist.

10. Adsorptionssdule nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet,
daR die Saule mit 0,5 bis 90 Gew.-% Tr&ger, insbesondere 5 bis 70
Gew.-% Trager gepackt ist.

11. Adsorptionssiule nach Anspruch 9 oder 10, dadurch gekenn-
zeichnet, daR die Saule mit wenigstens zwei Schichten gepackt ist.

12. Adsorptionssaule nach Anspruch 9, 10 oder 11, dadurch ge-
kennzeichnet, daR die Saule am Zulauf, Auslauf und gegebenenfalls
zwischen den Schichten mit jeweils einer Filterschicht, gewahlt
aus einer Fritte, Filterpapier, einer Membran oder einem Diaphrag-
ma, versehen ist.

13. Adsorptionssdule nach Anspruch 11 oder 12, dadurch ge-
kennzeichnet, daR wenigstens eine der Schichten eine trockenmit-
telhaltige Schicht ist und wenigstens eine der Schichten eine rei-
nigungsmittel- bzw. adsorbenshaltige Schicht ist, wobei das Rei-
nigungsmittel bzw. Adsorbens aus der Gruppe, bestehend aus zyk-
lischen, geradkettigen oder verzweigten, mit Phenyl, Cyclohexyl,
Butyl, Ethyl, Methyl, Cyanopropyl, Diol, Carboxylat, Benzolsulf-
oxylat, Aminopropyl, primiren, sekunddren, tertiaren oder quater-
naren Aminoresten oder Diethylamin substituierten Cg- oder C,s-Koh-

lenwasserstoffen; neutralem, saurem oder basischem Aluminiumoxid,
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einem Ionentauscher, Kieselgel, Aktivkohle oder Magnesiumsilikat,
gewahlt ist.

14. Adsorptionssdule nach einem der Anspriche 9 bis 13, da-
durch gekennzeichnet, daf3 die Saule vom Zulauf zum Auslauf mit
einer ersten Reinigungs- bzw. Adsorbensschicht, enthaltend 0,5 bis
90 Gew.-% Trager, Kieselgel sowie gegebenenfalls Aluminiumoxid
und/oder einen Ionentauscher, einer ersten Trockenmittelschicht,
bestehend aus 0,5 bis 90 Gew.-% Trager, Magnesiumsulfat sowie ein
oder mehrere weitere Trockenmittel, gewahlt aus der Gruppe Alumi-
niumoxid, Calciumoxid, Calciumsulfat, Kaliumhydrid, Kieselgel,
Kupfersulfat, Magnesiumoxid, Molekularsieb, Natriumhydroxid, Phos-
phorpentoxid, Schwefelsaure auf Silikat, Phosphorpentoxid.auf Si-
likat, einer zweiten Reinigungs- bzw. Adsorbensschicht, enthaltend
0,5 bis 90 Gew.-% Trager, sowie wenigstens einen zyklischen,
geradkettigen oder verzweigten substituierten Cs oder C;3 Kohlen-
wasserstoff, sowie gegebenenfalls Aktivkohle, und einer zweiten
Trockenmittelschicht, enthaltend 0,5 bis 90 Gew.-% Trager und ein
Trockenmittel, gewahlt aus Calciumchlorid, Kaliumcarbonat, Magne-
siumsulfat sowie gegebenenfalls ein oder mehrere weitere Trocken-
mittel, gewdhlt aus der Gruppe, enthaltend Calciumhydrid, Calcium-
oxid, Calciumsulfat, Kaliumhydrid, Kieselgel, Magnesiumoxid, Mag-
nesiumperchlorat, Natriumhydroxid, Phosphorpentoxid, Schwefelsaure
auf Silikat, Phosphorpentoxid auf Silikat, gepackt ist.

15. Verwendung eines Saulenfillmaterials nach einem der An-
spriche 1 bis 8 oder einer Adsorptionssadule noch einem der Anspri-
che 9 bis 14 zum Trocknen und/oder Reinigen von geldsten, organi-
schen bzw. biologischen Analyten, wie Toxinen, Antibiotika, Vita-
minen, Hormonen, Pestiziden und dgl. dadurch gekennzeichnet, daf
das Saulenfillmaterial bzw. die SAule zum Trocknen und/oder Reini-
gen einer wafrigen, organischen Ldésung mit einem Wassergehalt von
bis zu 30 Gew.-% der organischen bzw. biologischen Analyten, ein-
gesetzt wird.

16. Verwendung eines Saulenfiillmaterials nach Anspruch 15,

dadurch gekennzeichnet, daR ein Verhaltnis von Sdulenfiillmaterial
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» 2Zu Zu behandelnder Analytenldsung wenigstens 2 : 1 bis 1 : 5, ins-

besondere 1,5 : 1 bis 1 : 2,5, betragt.




Patentanspruche

1. Saulenflillmaterial zum Trocknen und/oder Reinigen von ge-
1l6sten, organischen bzw. biologischen Analyten, wie Toxinen, Anti-
biotika, Vitaminen, Hormonen und/oder Pestiziden, enthaltend we-
nigstens ein Trockenmittel, dadurch gekennzeichnet, daf das Sau-
lenfiillmaterial wenigstens ein Trockenmittel, gewahlt aus der
Gruppe, enthaltend Aluminiumoxid, Calciumchlorid, Calciumhydrid,
Calciumoxid, Calciumsulfat, Kaliumhydrid, Kieselgel, Kupfersulfat,
Magnesiumoxid, Magnesiumperchlorat, Magnesiumsulfat, Molekularsie-
be, Natriumhydroxid, Phosphorpentoxid, Schwefelsaure auf Silikat,
Phosphorpentoxid auf Silikat, sowie einen Trager mit grofer, inne-
rer Oberfliche, wie Zeolithe, Diatomeenerden, Bentonit oder Sili-
ziumdioxid, enthalt.

2. Saulenflllmaterial nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich-
net, daR das S&ulenfillmaterial 0,5 bis 90 Gew.-% Trager, insbe-
sondere 5 - 70 Gew.-%, Tradger enthalt.

3. S&ulenfillmaterial nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekenn-
zeichnet, daf das Siulenfiillmaterial aus einem Gemisch aus 0,5 bis
90 Gew.-% Trager, Magnesiumsulfat und wenigstens einem weiteren
Trockenmittel besteht.

4. Sdulenfliillmaterial nach Anspruch 1, 2 oder 3, dadurch ge-
kennzeichnet, daf das S&dulenflullmaterial aus 0,5 bis 90 Gew.-%
Trager, 20 bis 60 Gew.-% Magnesiumsulfat, 20 bis 60 Gew.-% Kalium-
carbonat und 10 bis 35 Gew.-% Calciumchlorid besteht.

5. Saulenflillmaterial nach einem der Anspriche 1 bis 4, da-
durch gekennzeichnet, daR das Sdulenfiillmaterial zusdtzlich wenig-
stens ein Adsorbens bzw. Reinigungsmittel, gewahlt aus der Gruppe,

enthaltend zyklische, geradkettige oder verzweigte, mit Phenyl,
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cyclohexyl, Butyl, Ethyl, Methyl, Cyanopropyi, Diol, Carboxylat,
Benzolsulfoxylat, Aminopropyl, primaren, sekundédren, tertiaren
oder quaternidren Aminoresten oder Diethylamin substituierte Cg-
oder Cw—Kohlenwassérstoffe; neutrales, saures oder basisches Alu-
miniumoxid, Ionentauscher, Kieselgel, Aktivkohle oder Magnesiumsi-
likat, enthalt.

6. Saulenflillmaterial nach einem der Anspriche 1 bis 5, da-
durch gekennzeichnet, dafl das giulenfillmaterial in Form von
'Schichtenleingesetzt ist.

7. SAulenflillmaterial nach einem der Anspriche 1 bis 6, da-
durch gekennzeichnet, daff das siulenfiillmaterial wenigstens eine
Reinigungs- bzw. Adsorbensschicht, bestehend aus einem Gemisch aus
0,5 bis 90 Gew.-% Trager, gegebenenfalls Kieselgel und wenigstens
einem zyklischen, geradkettigen oder verzweigten, mit Phenyl, Cy-
clohexyl, Butyl, Ethyl, Methyl, Cyanopropyl, Diol, Carboxylat,
Benzolsulfoxylat, Aminopropyl, primaren, sekunddren, tertidren
oder quaterniren Aminoresten oder Diethylamin substituiertem Csg-
oder C,g-Kohlenwasserstoff, sowie wenigstens eine Trockenmittel-
schicht, bestehend aus 0,5 bis 90 Gew.-% Trager und Rest Trocken-
mittel, enthdalt.

8. Saiulenfillmaterial nach einem der Anspriche 1 bis 7, da-
durch gekennzeichnet, daf das Sdulenfillmaterial wenigstens eine
Reinigungs- bzw. Adsorbensschicht, bestehend aus einem Gemisch aus
0,5 bis 90 Gew.-%, insbesondere 5 bis 87 Gew.-% Trager, insbeson-
dere eine Diatomeenerde, 10 bis 80 Gew.-%, insbesondere 25 bis 50
Gew.-% Aluminiumoxid, 2 bis 70 Gew.-%, insbesondere 8 bis 35 Gew.-
% TIonentauscher, 10 bis 95 Gew.-%, insbesondere 12 bis 70 Gew.-%
Aktivkohle sowie 3 bis 65 Gew.-%, insbesondere 10 bis 40 Gew.-%
von wenigstens einem zyklischen, geradkettigen oder verzweigten,
mit Phenyl, Cyclohexyl, Butyl, Ethyl, Methyl, Cyanopropyl, Diol,
Carboxylat, Benzolsulfoxylat, Aminopropyl, primdren, sekundaren,
tertidren oder quaterndren Aminoresten oder Diethylamin substi-

tuierten Cg- oder Cjg-Kohlenwasserstoff, sowie wenigstens eine
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Trockenmittelschicht, bestehend aus 0,5 bis 90 Gew.-% Trager und
Rest Trockenmittel, enthilt. |

9. Adsorptionssdule zum Trocknen und/oder Reinigen von geld-
sten organischen bzw. biologischen Analyten, wie Toxinen, Antibio;
tika, Vitaminen, Hormonen und/oder Pestiziden, enthaltend wenig-
stens ein Trockenmittel, dadurch gekennzeichnet, daf die S&ule mit
wenigstens einem Trockenmittel, gewdhlt aus der Gruppe, enthaltend
Aluminiumoxid, Calciumchlorid, Calciumhydrid, Calciqmoxid, Cal-
ciumsulfat, Kaliumhydrid, Kieselgel, Kupfersulfat, Magneéiumoxid,
Magnesiumperchlorat, Magnesiumsulfat, Molekularsiebe, Natriumhy-
droxid, Phosphorpentoxid, Schwefelsdure auf Silikat, Phosphorpent-
oxid auf Silikat, sowie einem Trager mit grofier, innerer Oberfla-
che, wie Zeolithe, Diatomeenerden, Bentonit oder Siliziumdioxid,
gepackt ist.

10. Adsorptionssaule nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet,
daR die Saule mit 0,5 bis 90 Gew.-% Trager, insbesondere 5 bis 70
Gew.-% Trdger gepackt ist.

11. Adsorptionssaule nach Anspruch 9 oder 10, dadurch gekenn-
zeichnet, daf® die Saule mit wenigstens zwei Schichten gepackt ist.

12. Adsorptionssaule nach Anspruch 9, 10 oder 11, dadurch ge-
kennzeichnet, daR die Saule am Zulauf, Auslauf und gegebenenfalls
zwischen den Schichten mit jeweils einer Filterschicht, gewahlt
aus einer Fritte, Filterpapier, einer Membran oder einem Diaphrag-
ma, versehen ist. '

13. Adsorptionssaule nach Anspruch 11 oder 12, dadurch ge-
kennzeichnet, daf wenigstens eine der Schichten eine trockenmit-
telhaltige Schicht ist und wenigstens eine der Schichten eine rei-
nigungsmittel- bzw. adsorbenshaltige Schicht ist, wobei das Rei-
nigungsmittel bzw. Adsorbens aus der Gruppe, bestehend aus zyk-
lischen, geradkettigen oder verzweigten, mit Phenyl, Cyciohexyl,
Butyl, Ethyl, Methyl, Cyanopropyl, Diol, Carboxylat, Benzolsulf-
oxylat, Aminopropyl, primdren, sekundaren, tertidren oder quater-
naren Aminoresten oder Diethylamin substituierten Cg- oder C;g-Koh-

lenwasserstoffen; neutralem, saurem oder basischem Aluminiumoxid,
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einem Ionentauscher, Kieselgel, Aktivkohle oder Magnesiumsilikat,
gewahlt ist.

14. Adsorptionsséule nach einem der Anspriche 9 bis 13, da-
durch gekennzeichnet, daf die S&ule vom Zulauf zum Auslauf mit
einer ersten Reinigungs- bzw. Adsorbensschicht, enthaltend 0,5 bis
90 Gew.-% Trager, Kieselgel sowie gegebenenfalls Aluminiumoxid
und/oder einen Ionentauscher, einer ersten Trockenmittelschicht,
bestehend aus 0,5 bis 90 Gew.-% Trager, Magnesiumsulfat sowie ein
oder mehrere weitere Trockenmittel, gewahlt aus der Gruppe Alumi-
niumoxid, ‘Calciumoxid, Calciumsulfat, Kaliumhydrid, Kieselgel,
Kupfersulfat, Magnesiumoxid, Molekularsieb, Natriumhydroxid, Phos-
phorpentoxid, Schwefelsdure auf Silikat, Phosphorpentoxid auf Si-
likat, einer zweiten Reinigungs- bzw. Adsorbensschicht, enthaltend
0,5 bis 90 Gew.-% Triger, sowie wenigstens einen zyklischen,
geradkettigen oder verzweigten substituierten Cg oder C;s Kohlen-
wasserstoff, sowie gegebenenfalls Aktivkohle, und einer zweiten
Trockenmittelschicht, enthaltend 0,5 bis 90 Gew.-% Trager und ein
Trockenmittel, gewahlt aus Calciumchlorid, Kaliumcarbonat, Magne-
siumsulfat sowie gegebenenfalls ein oder mehrere weitere Trocken-
mittel, gewdhlt aus der Gruppe, enthaltend Calciumhydrid, Calcium-
oxid, Calciumsulfat, Kaliumhydrid, Kieselgel, Magnesiumoxid, Mag-
nesiumperchlorat, Natriumhydroxid, Phosphorpentoxid, Schwefelsdure
auf Silikat, Phosphorpentoxid auf Silikat, gepackt ist.

15. Verwendung eines Saulenflillmaterials nach einem der An-
spriche 1 bis 8 oder einer Adsorptionssdule noch einem der Anspri-
che 9 bis 14 zum Trocknen und/oder Reinigen von geldsten, organi-
schen bzw. biologischen Analyten, wie Toxinen, Antibiotika, Vita-
minen, Hormonen und/oder Pestiziden, dadurch gekennzeichnet, daB
das Sdulenflillmaterial bzw. die Saule zum Trockﬁen und/oder Reini-
gen einer waBrigen, organischen Ldsung mit einem Wassergehalt von
bis zu 30 Gew.-% der organischen bzw. biologischen Analyten, ein-
gesetzt wird.

16. Verwendung eines Sdulenfillmaterials nach Anspruch 15,

dadurch gekennzeichnet, daR ein Verh&ltnis von Saulenfillmaterial
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