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Gaschromatographische Trennung und Reinigung vonklethylestern ver&hSe- 
dener LignosulfonsQure-Modellsubstanzen , 

Zur Trennung und Identifizierung phenolischer und neutraler Hydrogenolyse- 
produkte des Lignins ist die Gaschromatographie vielfach mit Erfolg herangezogen 
wordeni-3. Urn das hydrogenolytische Verhalten von Lignosulfonsaure-Modellen, 
tiber das wir an anderer Stelle berichten werden, zu untersuchen, wurde eine geeignete 
gaschromatographische Methode zur Trennung deren Methylester entwickelt, die es 
gestatten ~011, nicht umgesetzte Lignosulfon&.ure-Modellsubstanzen in Hydrogenoly- 
saten zu erfassen., 

Die gaschromatographische Trennung von aliphatischen und arornatischen 
Sulfons9uren in Form ihrer Ester ist bereits von KIRKLANDQ und von BBENDEL et tzl.~ 

beschrieben worden. Es’gelang nun in ghnlicher Weise such die Methylester nach- 
folgender Lignosulfonstiure-Modelle gaschromatographisch zu trennen und zu reinigen. 
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Die Trennung konnte auf einer 10 ft. x 1/8 in. S&ule, 20% SE-30, bei 200' mit 
Stickstoff als Trtigergas (20 ml min-1) im Gaschromatographen Varian 2868 erreicht 
werden. Den Trennungsverlauf zeigt Fig. I. 
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Fig. I. Gaschromatogramm von Methylestor von Lignosulfotistiuro-Modollcn. Einaelheitcn vgl, 
Text. 
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Da sich die Substamen unter diesen Bedingungen unzersetzt von der Saule 
eluieren lassen, konnte such eine gaschromatographische Reinigung erreicht werden. 
Diese erfolgte mit Hilfe cles Ger&tes Autoprap A 700 ,(Varian) auf einer 10 ft. x 3/8 in. 
Saule, 30% SE-30, mit Helium als Trggergas (120 ml min-I). Den Effekt der Reinigung 
zeigen die in Tabelle I gegebenen Analysenbeispiele. 

TABELLEI 
EFFEKT DER GhSCHROMATOGIZhPllISC~~~~N REINIGUNG VON METHYLESTERN VON LIGNOSULFON- 
SjiUREN 

Substanz 

Rob Nach Tvennung 

II-Me 33*g 30*5 33.1 
III-Me 22.6 20.1 23.0 

Die Synthese der Verbindungen I und II erfolgte nach ADLER UND HERNE- 

STAI\P; III wurde nach KRATZL' und IV nach VON WACEK* erhalten. Die’ Methylierung 
erfolgte in Anlehnung an die Vorschriften von KIRICLAND". Da die zu methylierenden 
Verbindungen nicht in Ather liislich waren, wurde in Tetrahydrofuran als LiSsungs- 
mittel gearbeitet. Die Methylierung von I und II ftihrte unter diesen Bedingungen 
zu den entsprechenden Estern, ohne dass eine Methylierung an der phenolischen 
OH-Gruppe. eintrat; 
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