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161. fher die gas-chromatographische Trennung 
der isomeren geslttigten aliphatischen Alkohole bis zu 5 C-Atomen 

von A. L. Prabucki u n d  H. Pfenninger 
(31. V. 61) 

Die Trennung von Komponenten einer Alkoholmischung rnit Hilfe der Gas-Flus- 
sigkeits-Chromatographie wurde besonders in garungschemischen Laboratorien ver- 
schiedentlich untersucht. Dabei stiess man bei der Trennung der Garungsamylalko- 
hole I-Pentanol, 3-Methyl-I-butanol und 2-Methyl-I-butanol immer wieder auf Schwie- 
rigkeiten. Erst die Einfuhrung der Kaflillarsaulen versprach bessere Ergebnissel). 
Jedoch gelang KUFFNER & KALLINA~) rnit den zahlreichen, von ihnen eingesetzten 
stationaren Phasen in gefullten Saulen nur eine unvollstandige Auftrennung der ge- 
nannten Amylalkohole. Eine Trennung des 2-Methyl-l.-butanols vom 3-Methyl-l- 
butanol konnte in keinem Fall erreicht werden. 

In der vorliegenden Arbeit wird die gas-chromatographische Trennung der gesat- 
tigten aliphatischen Alkohole von C, bis C, an einer gefullten Saule beschrieben. Als 
stationare Phase wurde der Diathylester der D-l~einsaure eingesetzt, nachdem Versuche 
mit verschiedenen anderen Phasen nicht befriedigten. Wir setzten diese optisch aktive 
Form ein, urn eine moglichst weitgehende Trennung des primaren aktiven Amylalko- 
hols vom Isoamylalkohol zu erreichen. Diese Trennung ist besonders wichtig bei der 
Prufung handelsublicher Amyl- bzw. Isoamylalkohole in Hinblick auf ihren Einsatz 
bei der Fest-Flussig-Chromatographie und auch bei der Untersuchung von Sekundar- 
produkten der alkoholischen Garung. 

Experimenteller Teil 
Wir verwendeten Celite (30 bis 50 mesh) als Tragermaterial und beluden dieses im Verfahren 

nach HORNIG et al.3) rnit 20% Trennflussigkeit. Die verwendete Saule hatte eine Trennstufenzahl 
uon 820. Gearbeitet wurde im Wasserstoffstrom von 1.25 mllmin j e  mmz Saulenfliche und bei einer 
Saulentemperutur uon 75". Der Gas-Chromatograph (GASOFRACT der Fa. Dr. VIRUS KG, Bonn) 
ist mit einer Warmeleitfahigkeitmesszelle als Detektor ausgeriistet. Die Briickens+annung betrug 
150 mA ; als Recorder wurde ein 2 mV-Komfiensutor rnit einer Schreiberbreite von 25 cm (PHILIPS) 
eingesetzt. 

Es gelangten alle gesuttigten Alkohole von C, bis C, zur Untersuchung, wobei jeweils die Iso- 
meren gleicher Kohlenstoffzahl nebeneinander gepruft wurden. 

Die am meisten interessierenden acht Amylalkohole wurden an der beschriebenen Kolonne 
in der Reihenfolge ihrer Siedepunkte eluiert (s. Fig. 1 und Tab. 1). 

Wie aus Fig. 1 und Tabelle 1 hervorgeht, liess sich 2,2-Dimethyl-1-propanol (Bande 11) von 
3-Methyl-2-butanol (Bande 111) nicht trennen. Die Trennung der Banden I1 und I11 von BandeIV 
(3-Pentanol) erfolgte an der verwendeten Saule rnit einer Aufliisung von etwa 6 = 0,4. Um eine 
Auflosung von 99% zu errcichen, mussten Saulen rnit 3900 Trennstufen verwendet werden; fur 
cine Auflosung von 90%, Saulen mit 2200 Stufen. Die Auflosung der Komponenten 2-Methyl-1- 
butanol (Bande VI) und 3-Methyl-1-butanol (Bande VII) betrug in unseren Versuchen etwa 45%. 
Zur Auflosung von 99% waren etwa 3750 Trennstufen nbtig. 

Die vier Butanole wurden sauber getrennt (Fig. 2 und Tab. 2). 

l) A. ZLATKIS & J. E. LOVELOCK, Analyt. Chemistry 31,620 (1959). 
2, F. KUFFNER & D. KALLINA, Mh. Chem. 90, 463 (1959). 
3, C. E. HORNIG, E. A. MOSCATELLI & C. C. SWEEFLEY, Chemistry & Ind.. 7959, 751. 
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Fig. 1. Fractogramm der acht Amylalkohole (Bandenbezeichnung s. Tab. 1) 

Tabelle 1. Siedepunkte und relative Gesamtretentionszeiten der acht Amylalkohole 
(1-Pentanol: rel. Gesamtretentionszeit = 1,000) 

Banden- 
,ezeichnung 

I 
I1 
I11 
IV 
V 
VI 
VII 
VIII  

Alkohol 
~ ~ 

2-Methyl-2-butanol 
2,2-Dimethyl-1-propanol 
3-Methyl-2-butanol 
3-Pentanol 
2 -Pent anol 
2-Methyl-1 -butanol 
3-Methyl-1-butanol 
1-Pentanol 

I S i e F Z y k t  

101,8 
114 
114 
115.6 
119,3 
128 
130,5 
138 

,elative Gesamt. 
retentionszeit 

0,159 
0,359 
0,360 
0,399 
0,472 
0,705 
0,786 
1,000 

Fig. 2. Fractogramm der vier Butanole (Bandenbezeichnung s. Tab. 2) 
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2-Methyl-2-propanol 82,8 0,313 
2-Butanol 99,5 0,538 

Tabelk 1. Szedepunkte wad relative Gesamtreteiztionszeiten der vzey Butanole 
(1-Butanol : rel. Gesamtretentionszeit = 1,000) 

111 2-Methyl-1-propanol 
IV 1 LButanol 

Banden- 
bezeichnung retentionszeit .\lkohol 

108,4 0,675 
117,7 1,000 

I n  Tabclle 3 sind die Sicdepunktc nnd relativen Retentionszoiten (1-Butanol = 1,000) samt- 
licher von uns untersuchter -4lkohole in der Reihcnfolge ihrer Eluierung aufgefiihrt. 

‘Tabelle 3 .  Siedepiirtkte aind relative Gesaintretentionszeiten der gesattigtevz Alkohole von C ,  bis C ,  a n  
/)idihyl-D-fartrat-Siizllen (1-Rutanol : rel. Gcsamtretentionszeit = 1,000) 

.\lkohol 

Methanol . . . . . .  
dthanol . . . . . . .  
2-Propanol. . . . . .  
2-Methyl-2-butanol . . 
2-Methyl-2-propanol . 

2-Butanol . . . . . .  
2-Methyl-1-propanol . . 

2,2-Dimethyl-1-propanol 
3-Methyl-2-butanol . . 
3-Pentanol . . . . . .  
2-Pentanol . . . . . .  
1-Butanol . . . . . .  
2-Methyl-1-butanol . . 
3-Methyl-1-butanol . . 
1-Pentanol . . . . . .  

1-Propanol. . . . . .  

Siedepunkt 
0C4) 

64,5 
78,4 
82,3 

101,s 
82,8 
97,2 
993 

108,4 
114 
114 
115,6 
119,3 
117,7 
128 
130,5 
138 

.elative Gesamt- 
retentionszeit 

0,228 
0,288 
0,300 
0,300 
0,313 
0,506 
0,538 
0,675 
0,675 
0,675 
0,750 
0,888 
1,000 
1,321 
1,478 
1,882 

I l i c  nicisten cler sechzehn gesattigtcn aliphatischen Alkohole von C, bis C, konnen demnach 
an cler brschriebencn Saule getrennt werden. An einer Saule von 7500 Trennstufen sollte einc 
weitgehcnde Xuflosung aller Komponenten zu mindestens 50% moglich sein (crrechnet am Bci- 
spiel Athanol/2-Propanol). 

1)er in diesen Untersuchungen vcrwendete Gas-Chromatograph wurde im Jahre 1959 aus 
Mittctln des ZENTENARFONDS drr ETH angeschafft. 

2 USAMMENFASSUNG 

JIit Diathyl-D-tartrat auf Celite als Saulenfullung lassen sich isomere aliphatische 
A41kohole bis z u  C, gas-chromatographisch trennen. Nur bei den Amylalkoholen 
2,2-Dimethyl-l-propanol und 3-Methyl-2-butanol gelang die Trennung nicht. Die Auf- 
liisung von 2-Methyl-1-butanol und 3-Methyl-1-butanol war befriedigend. Isomere 
I-htanole und Propnnole wurden sauber getrennt. 

Institut fur Tierernahrung der Eidgen. Techn. Hochschule, Zurich 
Vorstand: Prof. n r .  E. CRASEMANN 

’) Entnommen ails Handbook of Chemistry and Physics, 35th ed., Cleveland 1953. 




