Fliissigkeitchromatographie

Funktionsweise:
Untersuchende Substanz wird zusammen mit emem Laufmittel (mobile Phase/Elutionsmittel)
durch eine Trennséule, die die stationire Phase enthdlt, gepumpt.

—> Séaule ist ca. 1,8 bis 30 cm lang und hat einen Durchmesser 2-4,6 mm

Wechselwirkt ein Bestandteil der zu untersuchenden Substanz stark mit der mobilen Phase
(also schwach mit der stationdren) so verldsst er die Saule friih.
—>umgekehrt verbleibt er relativ lang in der Saule

Je nach Grad der Wechselwirkung erscheinen die Substanzen zu verschiedenen Zeiten (auch
Retetionszeit genannt) am Ende der Trennsdule
—> nachgeschaltet ist ein geeigneter Detektor

Trennung der Substanz ist von vielen Parametern abhéngig
- Art und MaB3e der Trennsdule

- Zusammensetzung der mobilen Phase

Tempratur

Laufzeit

Ph-Wert

GC
Nur anwendbar bei Komponenten die gasformig sind oder verdampfen

Mobile Phase:
Inertgase wie Stickstoff oder Helium oder Wasserstoft.

Tragergas wird durch emne gebogene, gewickelte kapillarartige ROhre mit emner Lédnge von
10-200m gedriickt.
—>Sdule ist Innen mit emer definierten stationdren Phase ausgekleidet

Wichtige Geréteteile

Injektor: Probe gelost n einen niedrig siedenen Losungsmitte]l durch ein Septum eingespritzt.
Trennsdule: Im GC-Ofen eingebaut, ermdglicht eine préizisere Temperierung

Detektor: Erzeugt elektrische Signale; kann als Peak (Gipfel) angezeigt werden

Messprinzip

Auftrennung  erfolgt bei emer unpolaren Trigersdule einfach durch unterschiedliche
Siedepunkte.

Bei polaren Trennsdulen werden Alkohole, Ester, Ketone mit gleichem Siedepunkt stéirker
festgehalten.

- Trennung bei unpolaren Substanzen ausschlieBlich Dispersionswechselwirkung (Van-der-
Waals)

- Trennung bei polaren Substanzen Wasserstoffbriicke nbindung



Diinns chichtchromatographie

Gebrauch von emer flachen relativ diinnen Schicht eines Materials das entweder
selbsttragend oder auf eine Glas- Metall- oder Kunststoffoberfliche aufgetragen wird.

Bewegung der mobilden Phase beruht auf Kapillarkraften und wird manchmal durch
Schwerkraft oder durch e elektirsches Feld unterstiitzt

Einsatzbereich
Selbe wie Fliissigkeitschromatographie

Vorteile: Schnell und geringere Kosten
—> dient zur Optimierung der Sdulenchromatographie

Durchfiihrung

Untersuchende Substanz wird in emem geeigneten Losungsmittel gelost und mit Hilfe emer
Kapillaren punkt- und strichformig aufgetragen.

Trennung der Substanz wird allgmein auf flachen Glas- oder Kunststoflplatten (Dimension
der Platten 20 mal 20 cm) durchgeftihrt

—> mit einer diinnen festhaftenden Schicht fein verteilter Partikel

—> schaffen schérfere Trennstrecken in kurzer Zeit

Nach dem Auftragen:
- Platte wird senkrecht in eine Chromatographiekammer mit einem geeigneten FlieBmittel
(mobile Phase) eingestellt.
—> Verhindern von Verdampfen des FlieBmittels: Trennung wird in einer mit dem
FlieBmittel geséttigten Atmosphére in einem geschlossenen Gefdfl durchgefiirht.
- Laufmittel: Normalphasen-DC unpolaren organische Losungsmittel
- FlieBmittel saugt sich iiber Kapillarkrifte in die stationire Phase nach oben.
—> Im Allgemeinen gilt: Je unpolarer das FlieBmittel ist, desto weniger wandern polare
Substanzen und umgekehrt.

Es lassen sich sogar Spiegebildisomere (= Enantiomere) trennen, wenn man eine mit einem
chiralen Selektor modifizierte stationire Phase verwendet.

Leistung:
Durchschnittlich auf 12 cm in 25 min 2000
Bei Hochstleistung auf 3 cm in 10 min 4000

Auswertung:
- Getrennte Substanzen werde durch Bespriihen der Reagenzien- Losungen sichtbar gemacht

- Betrachtet unter UV- Licht (Schichtmaterialien fluoreszieren)



