162 NOTES

The use of TFA or TMS derivatives for the gas chromatographic separation of
long-chain alcohols leads to shorter retention times but there is also a loss in separation
compared to the acetyl derivatives.
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CHROM. 3897

Gaschromatographische Trennung von 2-Methyl- und 3-Methylalkanen an
gepackten Sdulen

Die Trennung von 2- und 3-Methylalkanen an gepackten Siulen ist, trotz viel-
facher Bemiilhungen anderer Arbeitskreise!'™®, wegen #hnlicher Retentionszeiten
beider homologen Reihen bis jetzt misslungen. Nach Sorm® und Mitarbeitern wird
der Peak eines Gemisches aus 2- und 3-Methylalkanen lediglich in Richtung der
Retentionszeit der stirker vertretenen Komponente verschoben. Nur unter extremen
Bedingungen gelang es STREIBL UND KoNECNY® 2- und 3-Methylalkane mit Hilfe der
Kapillarchromatographie zu trennen.

Uns gliickte erstmalig die Auftrennung von 2- und 3-Methylalkanen an einer
gepackten Siule. Als Sdulenmaterial diente Chromosorb P mit 59 Apiezon L. Die
beiden homologen Reihen werden—erprobt an 1:1 und 1:2 Mischungen der Standard-
substanzen 2- und 3-Methylpentadecan, -heptadecan, -nonadecan, -heneicosan und
-tetracosan—deutlich getrennt. Das Verfahren ldsst sich erfolgreich auf natiirliche
Pflanzenwachse iibertragen. Nach unseren Ergebnissen enthilt das Blattwachs von
Rosmarinus off. L. neben verschiedenen Kohlenwasserstoffreihen, iiber die an anderer
Stelle noch berichtet wird, die 2- und 3-Methylalkane im Bereich von Cy4 bis Cy.
Besonders deutlich verlduft die Trennung im Bereich von C4 bis C,e. Bei den gerad-
zahligen Isokohlenwasserstoffen des Rosmarinwachses handelt es sich in diesem Be-
reich um ein Gemisch aus 2- und 3-Methylalkanen, bei denen das 3-Methylalkan
dominiert. Die ungeradzahligen Isokohlenwasserstoffe enthalten ebenfalls beide
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homologen Reihen, jedoch dominieren hier die 2z-Methylalkane. Eine Ausnahme
macht der C,, Isokohlenwasserstoff, bei dem das 2-Methylalkan vorherrschend ist.
Bei den Isokohlenwasserstoffen C,, und C,g des Rosmarinwachses sind dagegen nur
noch Schultern zu erkennen. Ab C,, haben wir keine Trennung in 2- und 3-Methyl-
alkane mehr erreichen kénnen. Bei den hoheren Isokohlenwasserstoffen diirfte dem-
nach das zweite Homologe entweder nur noch in so geringer Menge vorliegen, dass
seine Trennung nicht mehr erkennbar ist, oder es fehlt vollstindig. Auf Grund der
Feststellung auch anderer Autoren'#:5,” miissen wir annehmen, dass ab C,y bei den
geradzahligen Isokohlenwasserstoffen nur noch 3-Methylalkane und bei den ungerad-
zahligen nur noch 2-Methylalkane vorliegen.

Experimenteller Teil

Die gaschromatographische Trennung der Alkane erfolgte mit dem Fraktometer
F 6/4 HF der Firma Perkin-Elmer. Kupfersdule 6 ft.; Sdulenfiillung 5 % Apiezon L
auf Chromosorb P 100120 mesh; Siulentemperatur 220° bis Cyy, 240° bis C,yg und
280° ab C,y; Gasdurchflussgeschwindigkeit zo ml/min ; Trigergas N,; F.I.D.-Detektor;
Einlasstemperatur 320°.
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