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BEITRAG ZUR GASCHROMATOGRAPHISCHEN BESTIMMUNG
EINWERTIGER PHENOLE AUS DEM SCHWELTEER

J. KOLSEK uNp M. MATICIC
Chemisches Institut ‘Boris Kidrid”, Ljubljana (Jugoslawien)

(Eingegangen den 18. Mirz 1963)

PROBLEMSTELLUNG

Im Rahmen der Untersuchungen des Schwelteeres unserer einheimischer Xylite
aus der Umgebung von Velenje wurde uns die Aufgabe gestelit, die Zusammensetzung
der Phenolfraktion aus dem Teer eingehend zu untersuchen. Unser Interesse war vor
allem der Identifizierung einzelner Phenole, die in der bis zu 230 siedender Fraktion
enthalten sind, gewidmet. Hinsichtlich seiner hohen Trennleistung fanden wir das
gaschromatographische Verfahren zu diesem Zweck geradezu ideal. Das Ziel unserer
Arbeit war zunichst die fiir die Trennung eines Gemisches niedrigsiedender, ein-
wertiger Phenole in Betracht kommenden stationiren Phasen auf ihre Trennleistung
zu priifen. Aus den Literaturangaben geht hervor, dass Phenole im allgemeinen
diters Gegenstand gaschromatographischer Untersuchungen waren. Ebenso fehlt es
nicht an VerSffentlichungen {iiber gaschromatographische Trennungen der Teer-
phenole, wobei verschiedene stationire Phasen zur Anwendung gelangten. Eine
eingehende Studie iiber die gaschromatographische Trennung der Phenole verdanken
wir F1TzGERALD!+2, der 26 verschiedene stationiire Phasen hierzu erprobt hat. Als
besonders wirksame Phasen wurden Apiezon L und Natriumdodecylsulfonat auf
Na,SO, erkannt. Apiezon L wurde ausserdem noch von FrRaNc?, IRVINE et al.? sowie
JANAK et al.5 zur Trennung der Phenole vorgeschlagen. Uber die Auftrennung der Teer-
phenole an Dioctylphthalat berichten KARR ¢f. af8-7. WRABETZ UND SASSENBERG® fiihr-
ten Trennungen der Phenol-Kresol-Xylenol-Gemische an Dinonylphthalat durch,
dieselbe stationire Phase wurde auch von FiTZGERALD! herangezogen. Zu demselben
Zweck wurde dagegen von FrRaNc? Didecylphthalat eingesetzt. Eine gute Auftrennung
eines Phenolgemisches kann unter anderem auch an Siliconsl!-2-1° bzw. an Dimethyl-
polysiloxans,1! erreicht werden. Wie von ECKHARDT UND HEINZE' gezeigt wurde, er-
folgt an einer Siule von 4 m Linge, die Silicondl als stationire Phase enthilt, eine
ausgezeichnete Trennung simtlicher isomerer Xylenole.

Eine weitere gaschromatographische Methode zurTrennung der Phenole wurde von
PAvNI2 ausgearbeitet, wobei Di-n-octylsebacat als stationire Phase dient. An 2,4-Xyle-
nylphosphat gelang Brooks?!® die Auftrennung von 2,4- und 2,5-Xyvlenol, m- und -
Athylphenol und einiger anderer Phenolpaare, die eine sehr geringe Differenz der Siede-
punkte aufweisen. SASSENBERG UND WRABETZ!* fanden dagegen in o-Phthalsiure-di-
(3,3,5-trimethylcyclohexyl)-ester eine ideale Phase, auf welcher ein Gemisch saimtlicher

isomerer Kresole, Xylenole und o-Athylphenol einwandfrei in Komponenten getrennt
wird. :
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Wie schon erwihnt, war zunichst die Aufgabe unserer Arbeit, einige von den
angegebenen Verfahren in der Praxis auf ihre Trennleistung zu priifen. Es war uns
von vornherein klar, dass keine von den bisher bekannten Phasen eine Auftrennung
samtlicher einwertiger, niedrigsiedender Phenole aus dem Teer herbeizufiihren vermag
und dass eine eingehende Analyse eines solchen Phenolgemisches nur durch Kombi-
nation gaschromatographischer Trennungen an verschiedenen Phasen erméglicht
wird. Da uns zur Durchfithrung gaschromatographischer Analysen der Gaschromato-
graph der Firma Pye zur Verfiigung steht und bei diesem Apparat die Linge der
Standardsdulen nur etwa 120 cm betrigt, waren wir gezwungen, nur solche stationare
Phasen zu verwenden, an denen moglichst grosse Differenzen der Wanderungs-
geschwindigkeiten zwischen je zwei benachbarten Komponenten erreicht werden.
Obwohl wir aus zahlreichen Veréffentlichungen tiber gaschromatographische Phenol-
trennungen schon die Wanderungsgeschwindigkeiten fiir eine grosse Anzahl der
Phenolderivate direkt entnehmen konnten, fanden wir die meisten von diesen Anga-
ben insofern als mangelhaft, da die Trennleistung der einzelnen Verfahren nur an
einer beschrinkten Anzahl der Phenole gezeigt wird. Hingegen fehlen oft die Angaben
iiber andere Komponenten, die in einem Teerphenolgemisch ebenfalls auftreten,
jedoch an der betreffenden Phase eventuell ungetrennt mit einer anderen Kompo-
nente wandern. Ausserdem kommt noch hinzu, dass wir schon bei unseren ersten
Versuchen zur Trennung eines Gemisches der Teerphenole aus unseren einheimischen
Xyliten eine neue Komponente entdeckten, die unseres Wissens bisher nicht unter
den Teerphenolen erwihnt bzw. gaschromatographisch identifiziert wurde. Durch
Kombination der Trennungen an verschiedenen stationiren Phasen als auch an
Hand papierchromatographischer Untersuchungen stellten wir fest, dass es sich um
Guajakol handelt. Somit mussten wir auch diese Komponente, iiber welche ‘uns die
Retentionszeiten auch fiir die gebriuchlichsten Phasen fehlten, in unsere Versuchs-
reihe einbeziehen. Die Trennleistungen einzelner gaschromatographischer Verfahren
haben wir somit jeweils mit dem Gemisch folgender Phenole iiberpriift: Phenol,
Guajakol, o-, - und p-Kresol, 2,6-, 2,5-, 2,4-, 2,3-, 3,5- und 3,4-Xylenol, o-:und -
Athylphenol.

) EXPERIMENTELLER TEIL
Apparatives -

Samtliche gaschromatographische Trennungen wurden mit dem Gaschromato-
graphen der Firma Pye (Cambridge, England) durchgefiihrt. Dieser Gaschromato-
graph arbeitet mit einem Ionisationsdetektor nach LoOVELOCK, als Trigergas wird
Argon verwendet.

Sdulen

Die Trennungen der Phenole wurden an Standardsiulen von etwa 120 cm effektiver
Linge und mit einem inneren Durchmesser von etwa 6 mm durchgefiihrt.
Trigersubstanz

Zur Bereitung der stationiren Phasen diente siuregewaschenes Embacel (May &
Baker); Korngriosse 0.15 bis 0.25 mm (60/100 mesh).

Die Zusammensetzung verschiedener stationirer Phasen und die entsprechenden
Arbeitsbedingungen sind in der Tabelle I zusammengestellt.
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TABEILLE II

SEITANIINVARE BEMNSTIN UND ARBEINSBEDINGUNGEN?

Dii- 2ige- Polydthy--  Trimethyl:
(Ormissdiee iazse Ahesomll. nonyli- Xylenyl:- lenglykol: cyclohexyl~
fitlialat: © pliaspyhiatt adipat: pihthalat.
 Willienss May W. Sassenberg
IProesriisr: & & Bye: Pve- und
(VR Balierr : K. Wrabetz
INonzentydatiion dler oy, Phuwe am Em-
Ibacdl ((Gow:. %)) 2m™ 200" 5 20 20
‘Smilcmﬁugm:wmr Q) am o3 nIo> 130 130
IBirlasstinudic ((attnm) ax nzZs5 m2 o5 0.2
Bndlidhkditasmife 3 3B 3 3 3
Detsktordldktrotionmypanmurng () n5pm 50 500 500 1.500.
Rapiervormdhub (myih) 4 4 40 40 40

E‘Iéhun 20%, Agiiezon IL wundie Enrbacell weniter nocth mitt 3%, H,PO), imprigniert..
** [Dliewtatiotiire [Fhrse wnfhidlt zasitAicth meeth 3%, HLPO),
Tt Neben 2 4-Sullomsihpd ogy bt entthiidt die Phase: noch n%, IHI:‘,;!P(@ .

Standardsubstonazen

Zur Bestimmung der Wandisranggesdinwindigheitiem einzelner Phienole: standen: uns.
Reéinsubstamnzen folgendar Browenienz zur Wenfiigung; (Tabelle: ).

Béi ggasdhromategraplhisdiem Tiemungem wundem die Plienole: ]ewells int Form:
ifhrer ILiésungen iin die Sinile amgebnacitt. Al Lésungsmitttell Batt sich hierbeii Tetra-
«chlodkdilenstoff ails sdhr gimsttiy awitsem, dmder Jonisationsdetektor gegeniiber CCly,
mur werig emphindiidh it ondl der Sdiveitberausschig; anch beii héherer Lésungs-
miititdlizonzentrattion inmmetiellb des Skalbmbencicies bleitbtt.

Untker dem iin Tabelle I angrgebenem Antheitisbedingungem Habem wir zundchst an:
wersdhiiedenen sitationimen Plosen die Retentionszeitem fiir einzelne: Reinplienole
ermititdlt. IDie:anf diese Wisise erthallterrem Engebnisse sindlimder Tabelle: IIT zusammen-
gestellt. Die datt amgyefifinttem Retemtiomsswentte: geltem fiir dem Falll. dass: die- Phenole

TEABIEILILEE T
IICOIENNIEN, DRIR WERSVENDETEN REINSUBSTANZENY

Menoiliterivtt Herstellirr

Phend], cdhom . sin Rirdell die: Hhbém

(Guugjdiail, oeintt The: Colemum & Belll Cos.

co-INxesdl The: Colkmuam & Belll Cox.

nm-TRxexdl Thie: Colemum & Belll Cor.

pExesdl e Colemuam & Belll Co.

= (6-Xsliomadl DPr. Tieedbr Schuchardit G mu b HL.

2 5-Nsvitomudl . ThHeoadbn Schuchardit Gum b HL.

= 1-Xaxtkomedl Eastmam-TKodhalk

2 3Nl Duncih D, SagsaNBERG: undlDr:. WIRABETZ:
zur Wenfiigung: gestellt

B 5 Xaxilamedl . THeodbr Schucharndt G B HL.

B a-Xatlonel D, Theoedbr Sehuchardt Gim BiHIL.

-Nthwiyiteruil Duncin IDx:. SassENBERG undi Dn:. WIRABETZ:
zaur Waenfligungs gestellt..

[Pttt tearudl Tnpeniall Ciemigall Industmies: ILtd!.
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vereinzelt, also nicht im Gemisch mit anderen Komponenten, auf den Start aufge-
tragen werden. Wir stellten nihmlich fest, .dass die Wanderungsgeschwindighkeiten
der Komponenten — besonders zweier benachbarter Phenole, die nahe beisammen
liegen — im Gemisch mit einer grosseren Anzahl anderer Komponenten etwas be-
einflusst werden, wodurch unter Umstinden eine Trennung :auch :ausbleiben lcamm.
Aus diesem Grunde konnten wir die Trennleistung einer stationiren Phase micht ohne
weiteres an Hand der ermittelten Retentionszeiten fiir Standardsubstanzen beurteilen,
sondern mussten dieselbe praktisch mit dem Gemisch obengenannter 13 Komponenten
erproben.

TABELLE III
RELATIVE RETENTIONEN VON PHENOLEN

Stationdre Phase

Substanz Bezeich- Di- 2,4- Polydthy- Trimethyil-
nung Apiezon L nonyl- Xylenyl- denglykol- wyclohexyil-
phthalat phthalat adipal phthalat

Phenol A 1.00 I.00 1.00 1.00 T..00
Guajalkol B 3.26 0.99 0.52 0.76 ©.9%
o-Kresol C 1.99 1.37 1.18 1.08 T.33
m-IKresol D 2.I7 1.79 1.67 1.50 .82
p-Kresol E 2.16 1.77 1.57 1.50 I1./68
2,6-Xylenol F - 3.8r 1.37 0.99 0.:92 T.43
2,5-Xylenol G 4.3I 2.44 1.87 1.58 2.44
2,4-Xylenol H 4.3T 2.43 1.88 1.57 2.31
2,3-Xylenol I 5.18 2.93 i 2.43 2.05 2.88
3,5-Xylenol J 4.83 3.26 2.81 2.30 ‘3.34
3,4-Xylenol K 5.72 3.67 3.14 2.78 368
o-Athylphenol L 3.50 2.19 1.85 T.42 2.1:8
f-Athylphenol M 4.16 2.94 2.61 2.13 298

RESULTATE

1. Stationdre Phase auf Basis von Apiezon L

Apiezon L hat sich zur Trennung der Phenole als sehr giinstig erwiesen, da :an dieser
stationiren Phase die Phenole relativ niedrige Riickhaltezeiten aufweisen. Das ist
insofern vorteilhaft, da man deshalb bei Temperaturen, die bis 120° unter dem
Siedepunkt der Phenole liegen, arbeiten kann. Leider neigen, wie «das schon durch
andere Autoren festgestellt wurde, die Phenole dazu, an Apiezon :asymmetrische
Elutionsbanden zu bilden. Diese Erscheinung kann durch Behandlung der Triger-
substanz mit einer nicht fliichtigen Siure (wie etwa Phosphorsiure) weitgehend
beseitigt werden. Mit einem Gemisch frisch destillierter Teerphenole erhilt man am
einer solchen stationiren Phase eine relativ gute Auftrennung der Komponenten,
wobei die gebildeten Elutionsmaxima weitgehend symmetrisch sind. Beim Auftragemn
eines Gemisches von Teerphenolen, in welchem auch Oxydationsprodukte oder teils
verharzte Komponenten enthalten sind, verliert die Phase rasch an threr Wirksamlkeit,
was an dem Auftreten stark asymmetrischer und unscharfer Elutionsbanden in
Chromatogrammen erkannt wird. Das Chromatogramm eines Phenolgemisches am
Apiezon L zeigt die Fig. 1.

Aus der Abbildung geht hervor, dass das Cecmisch von 13 Phenclen in mur 8
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Figg. 1. Chromatogramm eimes; Gemuisclies: von 13; Phenolen an. Apiezon L. Arbeitsbedingungen
sielve Tabelle 1. Bezeichnung der Komponenten siche Tabelle ITI.

Fraktiomen getrenmt wurde. Ohme Auftrennung wandern m-Kresol und p-Kresol,
2,6-Xylemol umd o-Athylphenol, 2,4-Xylenol, 2,5-Xylenol und p-Athylphenol sowie
3,5-Xylemol umd 2,3-Xylemol. Uberraschend ist hierbei, dass. trotz der relativ grossen

Diffieremz der Retemtiomenm fiir reimes o-Athylphenol und 2,6-Xylenol diese beiden
Kompomentem im Gemisch ungetrennt wandern..

2. Statiomdire Phase auf Basis vom Dinonylphthalat

Zum Umterschied zm Apiezom L. simd die Ruckha.lteze1ten einzelner Phenole an
Dimomylphthalat verldltmismissig lang. An stationdren Phasen, die mit einer grosseren
Komzemtratiom vom Dimomylphthalat bereitet waren (25-35 %), bilden die Phenole
durchans symmetrische Elutiomsmaxima. Nachteiligs hierbei ist, dass "eine solche
Amallyse viel Zeit im Amspruch nimmt. Bei unseren Versuchen wéhlten wir deshalb
cime miedrigere Komzemtratiom der organischen Phase an Embacel (20'%) und setzten
amsserdemn moch 3%, Phosphorsiure hinzw. Wie aus Fig. 2 hervorgeht, wurden auf
diilese Weise vollig symmetrische Elutionsbanden gebildet.

4

A:B

W

U

o 26 36 26 55 80 Zeit(mim
Fiig. 2. Clhromatogramnm eimes: Gemisches: von 13; Phienolen an Dinonylphthalat. Arbeltsbedmgun-
gem sielbe Tabelle: 1. Bezeichmung der IComponenth siehe Tabelle III.

€Ely

Das Gemisclh wvom 13 Teenplhmm@llem wurde auf dieser sta.ti'onéi.‘ren Phasein g Fraktionen

getrenmt. Im eimem gemeimsamem Berg wanderten jeweils folgende Phenolpaare.

Phemol und Guajakol, m-Kresol. umd p-Kresol, 2,4-Xylenol und 2,5-Xylenol sowie
2,3-Xylemol umdl - Athylphenol.

J. Chromatog., 12 (1963) 305—-313
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3. Stationdre Phase auf Basis von 2,4-Xylenylphosphat
An 2,4-Xylenylphosphat gelang Brooks?? die Auftrennung €iniger Phemnolpaane, die
an den gebriuchlichsten Phasen ohne Trennung wandern. Dieses gilt wor @llem i
m-Kresol und p-Kresol, 2,4-Xylenol und 2 5-Xydenofl sowie m-Athylphemol umd -
Athylphenol. An Hand dieser Angaben schien uns €ine fgzu“ne Trennung des Gremiscves
der Teerphenole an dieser Phase méglich, und setzten wir dedhalb dieselbe Inei umserer
praktischen Arbeit ein. Hierbei stellten wir fest, dass :am 2,4-Xylenylphosphat «eime
teilweise Trennung von #e-Kresol und p-Kresol €intrat, dass p-Athylphenol eimvwamnd-
frei 'von 2,3-Xylenol getrennt wird und dass €ine Auftrennumg von 2,4-Xylemoll wmdl.
2,5-Xylenol hierbei nicht stattfindet (Fig. 3).

Wir versuchten weiterhin durch Anderung der Konzentration von 2,4-Xylemyl-
phosphat an Embacel, der Arbeitstemperatur und der Durchflussgeschwimdiglkeit: des
Trigergases eine Auftrennung des 2,4-Xylenols wveon 2,5-Xylenol herbeizufiihmemn.

}

6 20 30 40 B0 €0 70 80 S0 100 10 150 730 ZerGmird
Fig. 3. Chromatogramm eines Gemisches von 13 Phenolen :an 2,4-Xylenylphosphatt, Arbeitshe-
dingungen siche Tabelle I. Bezeichnung der Komponenten siche Tahelle TEL.

Leider blieben alle diese Versuche erfolgles. Trotzdem fimden wir 2,4-Xylenylphosplhat:
als eine sehr giinstige stationire Phase zur Trennung der Teerphenole, da sie «imer-
seits eine Abtrennung des Guajakols von den iibrigen Phenolen, anderseits aber «ime
gute Trennung des p-Athylphenols von 2,3-Xylenol ermoglicht, was @am @amndenem
Phasen nicht erreicht wird. Die Abtrennung des p-Kresols vom m-Kmnesol ist am 2,4~
Xylenylphosphat nicht ausreichend um e€ine sichere quamtitative Auswertmmg
dieser Komponenten des Phenolgemisches zu erméglichen. Ebenso bleiben Phemol
und 2,6-Xylenol an dieser Phase ungetrennt.

4. Stationdre Phase auf Basis von Polviithylenglykoladipat

Obwohl Polyéthylenglykoladip’at bisher kaum zur Trennung der Phenole Vierwendumg
fand, haben wir diese stationdre Phase bei unserer Arbeit mit heramgezogen. Die
Retentionswerte der Phenole sind an Polyathylenglyﬂ;@'lacﬂnpart relativ hoch, deswegem
wiihlten wir eine gréssere Durchflussgeschwindigkeit des Trigengases um micht die
Siulentemperatur unnétigerweise zu steigern. Da an der statiomiren Phase, die 2o %,
Polyithylenglykoladipat an Embacel enthielt, die Elutionsbamden einzelmer Phemole
praktisch vollig symmetrisch sind, bedarf diese Phase keines Siunezusatzes. Wie ams.
der Fig. 4 ersichtlich ist, wird das ‘Gemisch von 13 Teerphenolen im 8 TFralktiomen
getrennt.

J. Chwomatog., 12 {(1963) 305~313,
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Polyithylenglykoladipat ist als stationire Phase fiir die Trennung der Phenole
imsoferm glinstig, als: sie das. Gemisch von Phenol, Guajakol, 2,6-Xylenol und o-
Kresoll volllkommen aufzutrennen vermag. Die Wanderungsgeschwindigkeit des:
2,6-Xylenols wird am Polyithylenglykoladipat sehr vergréssert, so dass 2,6-Xylenol

L4

+
(O}
*
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-
(]

+H+L

Len
()
()

O 20 30 40 50 60 . 70 80 90 Zeitimin)
Fig.. 4. Chiromatogramm eines: Gemisches. von 13 Phenolen an Polyithylenglykoladipat. Arbeits-
bedingungen siehe Tabelle I. Bezeichnung der Komponenten siche Tabelle III.

sogar wvor dem Plhienol wandert. Die Trennleistung dieser Phase gegeniiber den anderen
Kompounentem dess Gemisches ist relativ gering, so dass m-Kresol, p-Kresol, 2,4-
Xrlenmol, 2,5-Xylenol und o-Athylphenol gemeinsam in einem Elutionsmaximum
auftreten. Ebenso wird 2,3-Xylenol nicht von p-Athylphenol getrennt.

5. Stationdre Pliase auf Basis von o-Phthalsiure-di-(3,3,5-trimetlhylcyclohexyl)-ester
o-Phthalsdure-di-(3,3,5-trimethylcyclohexyl)-ester wurde von SASSENBERG UND
WrasenzH als die bisher wirksamste Phase zur Trennung der Phenolderivate vor-
geschlagen. An einer Siule von 3 m Linge konnten diese Autoren eine einwandfreie
Trennumg; eimess Gemisches: von 11 Phenolen erreichen. Obwohl in ihrer Arbeit die
Amgabem iiber die Retentionen von rz Phenolen enthalten sind, haben wir die Wande-
rumgsgeschwindigkeiten dieser Komponenten unter unseren Arbeitsbedingungen
ermmeutt ermittelt und dabei auch das Verhalten von Guajakol gepriift. Die in der
Tabelle 11T angegebenen Retentionen stimmen mit den von SASSENBERG UND WRABETZ
ermuititeltem Wanderungsgeschwindigkeiten gut i{iberein, eine kleine Abweichung
tritt mur beii g-Athwlphenol auf. Phenol und Guajakol zeigen eine nur sehr geringe
Diifferenz der Riickhaltezeiten, so- dass mit einer vollkommenen Auftrennung dieser
beidem Komponenten im Gemisch nicht gerechnet werden konnte. Die Auftrennung
dess Gemisches wvon 13; Phenolen ist aus dem Chromatogramm ersichtlich (Fig. 5).
Auf Trimethwvleyeclohexylphthalat wurde das Gemisch von 13 Teerphenolen in
117 Fraktiomen aufgetrennt. An einer Sdule von 120 cm Linge trennte sich Guajakol
micht wollkommen won Phenol, ebenfalls blieb das Gemisch von 2,3-Xylenol und
#-Athylphenol ungetrennt. Alle iibrigen Phenole sind voneinander deutlich getrennt,
dasselbe gilt wor allem fiiv die Paare »:-Kresol und p-Kresol sowie 2,4-Xylenol und
2,5~-Xvlemol. Somit wurde die hohe Trennleistung dieser stationdren Phase noch
eimmall dewtliclh bewiesen.. .
Am Hand der durchgefiihrten: Versuche stellten wir also fest, dass an keiner der
bisher bekannten stationiren Phasen eine vollkommene Auftrennung eines kom-
plexenn Gemischiess der niedrigsiedenden Teerphenole erreicht wird. Eine komplette

J. Chromatog., 12 (1963) 305-313
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Analyse des ﬂ?hendlgemnsd]nes wimd dunch Trenmumngen am mimdestems zwei wer—
schiedenen Phasen erréicht. Alls soldhe Plhasen schlygem wir o-Phthalsbimre-di-(3,3,5-
tr1methy1cyclohexy1b)~e§ter und 2,,4-Xyllmn\yﬂmﬂnmsmi]mmt wor. Am 2 4-Xylemylplhosplhat
wird eine 'Ll‘rennung wvon 2,3-Xylenol und p-Athyiphemol und eimne wolllkommene Al

[{

10 20 20 40 S0 @0 70 B0 S0 100 MO 10  Zewrlmim
Fig. 5 Chroma,togta.mm «€ines Gemisches wom 13 Phemolen @uf Trimetiyleyclobesylpitihalkmtt..
o A.rbe1tsbedmgungen :siche Tabelle 1. Bezeidhmung der Kompomemntiem siche Taobelle T

trennung des (Guajakols won den ifbrigen Kompomenten des Gemisches herlbefpefiirt,,
was an Trimethylcyclchexylphitialat micht der Fall ist. Die Auftremmumg shmtiicder

anderen Komponenten des (Gemisdhes erfolgt eimwamdfine mm Trimethylcyclobesyl-
phthalat.
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Fir die freundliche Uber[lassmg der Muster wom Trimethylopclohesylhpittinalut,
2,3-Xylenol und o-Athylphene]l médhten wir Herren Dr. W. SAssENEERG und Dr. K.
WRAB]:TZ auch an dieser Stelle unserem Iherzlidhsten Damk zumm Ausdrmcl brimgemn..

ZUSANIMENFASSUNG

An einem Gemisch von 13 mnedlmgsxeﬂmdlmn Teenphemolen wurdle diie Tremmletstamg:
verschiedener stationéiren Phasen dibenpriifit. Untier dem Phemolen ams dem Sclwelteer
-einheimischer Xylite wurde :audh Guajalwol festmestellt, Fime wolllkommmemne Ammllyse
des ‘Gemisches won 13 Kom;pcmemihexm gelimgtt dumch Tremmumg am mimdestemns zwed

verschiedenen Phasen, wofiir «las 2,4-Xylemylphosplat und o-Plhtthalstdimmre-di-(3,3,5-
trimethylcyclohexyl)-ester wongesdhlagen wendemn.

SUNNIARY

The: separa.tlng p@wer of various statiomany ]pﬂm&ses was imvestigatied, wsimg o mistore
of -13 low-boiling tar phenols. In the phemols firom low-temperature carlhomizztion
tar fromindigenous xylite, the presence of ggmra..mooil was also establisdbed. A complete:

analysis of a mixture of 13 components is ppossible by separation om at least two

different phases, for which =2,4-xylenyl phoespihatie amd @—pihltﬂlmmlhm aiidl d]n-((s; 3;,5;—-
,‘trunethyllcyclohexxyﬂ) (esrter are mecammmam:&adl
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