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~0~Au.s Chloroplastenprgparaten und B&tern von Alltirrhtrrmr m&u wurde ein Auranga 
misch isoliert, das tlber Molekularsiebe in tine normale und eine veIzweigte Alkanfraktion aufgetrennt 
werden konnte. Mit Hilfe der Gaschromatographie und der Massenspe ktrometrie gelang es, die einzehnm 
Komponenten als eine Reihe von langkettigen normalen und vcrzwcigten Alkancn zu i&n-. 
Es wu&n allc n_Alkane der KettenMnpe C&C~~ gefunden. In den aoroplastenprgparaten bestehen sic 
zu 22 Proz.ent aus n-Heptacosan, zu 14 Prozcnt aus n-No_ zu 21 Prozent aus n-Hentriacontan 
und zu 21 Prozent aus n-Tritriacontan. In den Buttern dominicrtn n-Hentriaumtan mit 25 Prozent und 
n-Tritriacontan mit 36 Prozent. Von den verzweigten Alkanen wurden die Kohlenwasaemt offe mit eina 
Kette&nge von CFC~~ n&her identiliziert. Wie bei den normalen Alkanen Uberwiegen such hier die 
Kompone&en mit &ge&der KohkmtoiTzahl. Bei den Chloroplastenprgparaten be&h& die vefzwtigtcll 
Alkane aus 19 Prozent Nonacosan. 25 Prozent Hentriacontan und 25 Proz.ent Tritriacontan. In den Bl&tern 
setzen aich die Hauptkomponent& wie folgt zwammen: 14 Prozent Nonacosan, 24 -t Hentriacontan 
und 31 Prozent Tritriacontan. Die untersuchten verzweigten Alkane sind bei gkicher Kohlenstoffprhl sowohl 
als 2-Methyl- wie such als 3-Methyl-Venwtiguogen in etwa gleicher Konzentration anzut&fen. Eine 
Ausnahme bilden 2-Methyl-octacosan und 2-Methyl-triacontan, von denen 3-Methyl-Isomers nicht gefunden 
wurden. In den Chloroplastenpr@araten sind die Alkane zu 0,2O Prozent enthalten. Ihm Zusammeneetnmg 
weist keine qualitativen Unterschiede zu den aus BMttan isolierten Alkanen (0,lg Prozent) auf. 

Abetract-Alkmm have been isolated from chloroplast preparations and leaves of An&r- m&s. They 
were fractionated by the use of molecular sieves into normal and branched alkanca. The individual 
components have been identified as a series of long-chain normal and branched alkanes by the use of &es 
chromatography and mass spectrometry. All normal alkanes of a chain length of Cls to Gs were obtained. 
The chloroplast preparations contained 22 per cent n-heptacosanc, 14 per cent n-n-, 21 per 
cent n-hentriaumtane and 21 per cent n-triatriacontane. In the lea- n-hentriacontane (25 per cent) and 
n-tritriacontane (36 per cent) were the most prcd ominant compounds. Bran&d allcaaes from Czs to CJ, wexe 
investigated in more detail. Compounds with odd numbers of carbon atoms were found to predominate. In 
the chloroplast preparations the branched aIkanea consisted of nonauxane (19 per cent), hentriacontane (25 
per cent) and tritriacontane (25 per cent). In the leaves the major components were nonaaxan e (14 per cent). 
hentriacontane (24 per cent) and tritriacontane (31 per cent). Surprisiiy, both the 2-methyl- and 3-methyl 
isomers with the same number of carbon were found in equal amounts in the branched- alkanes studied 
in this work. However, no 3-methyl isomers of the 2-methyl -octacosane and 2-methyl-triacontane could be 
detected. 0.20 per cent alkanes were present in the chloroplast preparations and about 018 per cent aIkanea 
in the leaves. No qualitative differences were found in the composition of aIkanes from chloroplast prepara- 
tions or leaves. 

EINLEITUNG 

DIE in den FYlanzenbllittem vorkommenden Alkane sind hauptsfichlich in der Kutikula 
lokalisiert. Ein geringer Teil wurde aber such im Blattinnem nachgewiesen.’ Im Rahmen 
der Untersuchungen Uber Chloroplastenlipide konnten in ChloroplastenprtIparaten, die in 
wiissrigen Medien isoliert w-urden, Alkane nachgewiesen we&n. f%er die Isolirueng und 

‘P. E. KOIA~UKUDY, Bi%xhem&try 4.1844 (1965)); mchfn&hy 5.2265 (1966); G. EtXlNlDN und R. J. 
IIAFdlLToN. Science 156,1322 (1967); 0. J?.o= und R. J. I%UdUTQN, Science 156.1322 (1967). 
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Zusammensetzung der Alkane aus Chloroplastenprtiparaten und Bltittern von Antirrhinum 
ma&s soll in dieser Arbeit berichtet werden. 

ERGEBNISSE UND DISKUSSION 

~s~lier~g der Alkane 
Die verwendeten Chloroplastenp~parate werden durch fraktioniertes Zentrifugieren 

und tiber Rohrzuckerdichtegradienten gewonnen. Mit Methanol und Ather werden aus 
diesen Prgparaten die Lipide extrahiert. 2 Die &herldslichen Lipide trrilJt man auf eine 
Kiesels&resZule auf und eluiert die Alkane mit ~-Hep~n~~ther (98 : 2). Sie betragen 0,g 
Prozent der ~loroplasten~pide. Aus Bliittern werden die Alkane analog in einer Ausbeute 
von 1,s Prozent der Lipide extrahiert. Die weitere Auftrennung der Alkanfraktion in 
normale und verzweigte Kohlenwasserstoffe gelingt mit Molekularsieben. Die Alkane 
werden in iso-Cktan gel&t und langsam aufeine evakuierte Molekularsiebdule aufgetropft.3 
Im iso-G&an-Eluat erhiilt man auf diese Weise nur die verzweigten Kohlenwasserstoffe. 
Sie machen etwa 26 Proxent der gesamten Alkane bei Chloroplastenprlparaten und 21 
Prozent bei Blitttern aus. Die n-Alkane werden in den Molekula~ie~n festgehalten und 
klinnen mit n-Pentan oder n-Heptan aus ihnen herausgewaschen werden. Die von diesen 
Fraktionen aufgenommenen i.r.-Spektren enthalten die Absorption+banden von normalen 
der overzweigten Alkanen, 4 Eine Auftrennung iiber Harnstoffaddukte war wenig erfolgreich, 
da such verzweigte Alkane Addukte bilden. Uber die Molekularsiebe wurde dagegen eine 
nahezu q~nti~~ve A~~~~g in normale und verzweigte Alkane erreicht. Die Ausbeuten 
der aus ~oroplastenpr~paraten und aus Bl&tern isolierten Alkane sind in Tabelle 1 
aufgeftihrt. 

TABELLE 1. ALKANOEELUT DIR CHLOROP- R;iPARATEUNDBti'ITERVON 
Antirrhinrun mqjus 

Chloroplasten B&titter 
c 7 * 1 

8 % B % 

Getmcknete Bliltter 
Getr. Chloroplasten 

Lipide GesamteAlkane 
Verzweigte Alkane 
Nomule Alkane 

22,7 

6,167 

MO,0 

27,2 13,Q 0,20 0,253 gs 
0,os 0,052 
0,15 0,201 

n-Alkane 
Gaschromatographisch 1BBt sich die aus den Molekularsieben desorbierte Alkanfraktion 

in eine homologe Reihe von langkettigen n-Alkanen der Kettenllnge C&-X& auf~ennen. 
Sowohl bei den aus ~loroplastenpr~paraten als such bei den aus Bllttern gewonnenen 
n-Alkanen tiberwiegen Kohlenwasserstoffe mit ungerader Kohlenstoffzahl. Einzelheiten 
sind der Tabelle 2 zu entnehmen. Die den einzelnen Banden zugrunde liegenden n-Alkane 

2 W. K~wrz und W. MENKE, 2. ~~r~r~r~c~. lsb, 402 (1960). 
3 J. G. o'fi?ONNOR und M. S. NORRIS, Ad. Ckm. 32,7OI(1960). 
4 W. BR~OEL, Einf&r~ in die ~lt~~otspektr~skopie, Verlag Dr. Dietrich Steinkopf, Darmstadt (1962); 

L. J. BEUAMY, Uitrarot-Spektren wrd chemischc Konstitution, Verlag Dr. Dietrich Steinkopf, Darmstadt 
(1955). 
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wurden eindeutig durch Vergleichssubstanzen und Massenspektren charakterisiert. Die bei 
Ko~~w~~~ffen durch Spahung der C-C Bindungen auftretenden Bruchstticke der 
Formel C.&&+r sind bei aBen hier massenspekXrometrisch untersuchten AUcanen von 
t&-4&s als Maxima beobachtet wordens Das MolekuIargewicht der einzelnen Alkane ergibt 
sich jeweiks direkt aus m/e des Molektilions M+, dessen Intensitit hoher als die der benach- 
barten Bruchstiicke liegt. Als Beispiel Wr die Massenspektren der n-Alkane ist in Abbildung 
la das Spektrum des n-Tritriacontan abgebildet. 

TABELL~ 2. pItozEKNALB -G DER NORMALEN UND VERZWEIQTEN 
ALKANEAUSCHLOROPL&TlTNP RXPARATRN~NDLBIAT~RNVON Antirrhinummqfus 

Chloroplasten Bl&tter 
I / \ 

Kohlenstoffzahl % % % % 
(c) &wcane VenW.-AlkarL@ n- Alkane V_.-Aurane 

16 
17 
18 

; 
21 

z 

g 
26 

; 
29 
3: 

32 

g 
35 

+ 

0+2 

0:3 42 
0*4 

:; 
019 
4,6 

2Y 394 
14 
21 3,o 

2:” 

098 
+ 

+ 
+ 
+ 

+ + 
+ 
+ 
+ 

of6 
0:4 

t: 
19 
25 6.0 

9.8 

25 691 
393 

+ 

0’1 

011 0.1 
OS 
0,2 
O,3 
093 
291 
193 

11 290 
9,4 

25 2,4 

376” 

291 
191 

+ 
+ 
+ 

+ + 
-I- 
e 
+ 

0+5 
0:4 

193 1,4 
14 
24 4.8 

999 

31 PJ 
3.9 

Die zugrundc liege&en Gaschromatogramme wurden mit einem Pye-Argon- 
Gaschromatographen auf einer 10 % SE 30 Sble bei 230” aufgenommen. (+ = Spur) 

In frtiheren Arbeiten von Chibnal16 waren in Pflanzenwachsen aus BWtem einzelne 
Alkane ausschlieDlich mit ungerader KettenUnge beschrieben worden. Der Einsatz der 
Gaschromatographie auf diesem Gebiet fWe zu der Erkenntnis, da13 in ahen pffanzen- 
wachsen eine Reihe von homologen normalen Alkanen vorkommen, bei denen allerdings 
die Komponenten mit ungerader Kohlenstoffzahl tiberwiegen.7 Die qualitative und 
quantitative Zusammensetzung ist jedoch bei jeder Pflanzenart verschieden. Bei Bliittem 
von Antirrhinum ma@ z. B. kommen n-Alkane der Kettenllnge Ci&ss vor. Mit etwa 

5 R. lZmn~c+~ und E. Swoe~, 1. Lipid Res. 1, 361 (1960); G. SP~UJSR, MassenspektrometrL&e 
Strukturanaiyse organh&er Verbinckmgen, VerIag Chemie (1966). 

~~C.C~~BNALL,ST.H.~A.F~LLARD,E.F.W~LL~AM~ und P. N. SNUX, B&&em. J.zS.2189 (1934). 
f J. D. WALDRON, D. S. GOWFXS, A. C. CHIRNALLU~~ ST. H. PIPER, Bidtern. J. 78,435 (l%l); Z. H. KRANZ, 

J. A. L~RRRTON, K. E. MURRAY und A. H. REDC~, Australian J. Chem. l3,498 (1960); 14,264 (1961); 
G. ECUNTON, R J. HAMILTON, R. A. RAPHAIX und A. G. GONTiz%US, Nuture 193,739 (1962); R. 0. WKENIK, 
B&&em. J. 82,523 (1962); J. 0~6, D. W. NOONS und S. A. WIKSTR~M, Schce 147,870 (1%5); B. NAGY, 
V.MoD- und SIXII?R M. T. J. MIJRP~, Pkytochem. 4,945 (1965). 



1012 PAW otkz 

gkichen Anteilen van cu. 20 Proent sind die n_Alkane C&, C;, und CJ3 gefunden worden. 
SpinatbMter8 entbaken n-Alkane van C&-C& mit 60 Prozent n-Hentriacontan. In Tabak- 
bIWz-nF1x sind *Alkane der Kettetinge GC,, nachgewiesen worden, n-Hentriacontan 

I1 a 
C’+3 -(C+ )3,-W, 

i 

330 

80 

XXI 

80 

80 

40 

20 

t 

80 

40 

20 

J 
mle 

W-29 

C32 
M*-29 

500 m/e 

x)0 

80 

60 

40 

0 P.-G. Gthz, unver&bffentiicbt. 
*w.cARR- undR.AW.J OHNSIQNJ!, Nurure 184,1131(1959). 

l0A.J.Kou~undJ.S.S WXtWMtT, J. erg, cb?t. s, 22t (1960). 
‘1 J. D. MOLD, R. K. S-, R. E. MEAM und J. M. RUTH* Bm 2,605 (1963). 
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betriigt dort cu. 50 Prozent und n-Tritriacontan co. 20 Prozent der n-Alkane. Die Zusammen- 
setzung der Alkane variiert weiterhin mit dem Entwicklungsstadium und den Anzucht- 
bedingungen der Pflanzen. 

Verzweigte Aikane 

Das ~~ornato~~ der verzweigten Kohlenwasserstoffe aus Chloroplasten- 
prliparaten und Bliittern weist wie die n-A&ant eine Reihe van Iangkettigen Alkanen der 
KettenlBnge C,&ss auf. Die verzweigten Alkane mit einer Kettenlange von Crs-C& sind 
nur in Spuren vorhanden. Vorherrschend sind wieder Alkane mit ungerader Kohlenstoffiahl. 
In Chloroplastenprgparaten sind Nonacosan mit 19 Prozent, Hentriacontan mit 25 Prozent 
und Tritriacontan mit 25 Prozent anzutreffen. Auch in den Blattern iiberwiegen diese 
ungeradzahligen verzweigten Alkane. Einzelheiten sind der Tabelle 2 zu entnehmen. 

Mit Hilfe des LKB-9000 Gaschromatograph-Massenspektrometers war es mbglich, die 
im Gemisch vorliegenden verzweigten Alkane niiher zu charakterisieren.’ Wie bei den 
n-Alkanen sind die durch Spaltung der C-C Bindungen auftretenden Bruchstiicke der 
Formel CnHti+i als Maxima anzutreffen. Die Inten&& dieser Massenionen nimmt ebenfalls 
mit ~nehmender Massenzahl ab und das Mole~arge~cht ergibt sich aus dem Molek~lion, 
dessen Intensitiit jedoch gegentlber den n-Alkanen herabgesetzt ist. AufschluD fiber die Art 
der Verzweigung ist durch &s Auftreten van stabilisierten sekundiiren und tertigren Ionen 
zu erhalten, die sich durch einen Anstieg in der Intensit& der entsprechenden Bruchstticks- 
banden hervorheben (Abb. lb und lc). Am Beispiei des Massenspektrums in Abb. lb ist 
die Intensitit der Bruchstiicke M+-15 und M’-43 gegentiber dem Massenspektrum des 
n-Tritriacontan sehr stark angestiegen. Sie entspricht einer Abspaltung der Methyl- und 
Isopropylgruppe. Daraus kann geschlossen werden, daD es sich lxi dem Massenspektrum 
der Abb. lb urn ein 2-Methyl-dotriacontan handelt. Bei dem Massenspektrum der Abb. lc 
ist die Intensitit des Bruchstilckes Mi-29 sehr stark angestiegen. Dies weist auf eine bevor- 
zugte Abspaltung einer Athylgruppe hin. Dem Massenspektrum der Abb. lc liegt demnach 
ein 3-Me~yl-t~~acontan zugrunde. 

Nicht alle Methyl-Isomer der gleichen Kohlenstoff~hl konnten ~~~omato~ap~sch 
voneinander getrennt werden. Wie in Abb. 2a und 2b erhPlt man dann Massenspektren, 
bei denen sowohl die Massenzahlen Mi-15 und Mi-43 als such M+-29 durch eine hohe 
Intensitit aulfallen. Diesen Spektren liegt ein Gemisch von 2-Methyl- und 3-Methyl- 
verzweigten Alkanen der gleichen Kettenltinge zugrunde. Das Massenspektrum in Abb. 2a 
z&t ein Gemisch von 2-Methyl-dotriacontan und 3-Methyl-dotriacontan sowie in Abb. 2b 
ein Gemisch von 2-Methyl-tritriacontan und 3-Methyl-tritriacontaan, Das Vorkommen 
weiterer 2-Methyl- und 3-Methyl-Alkane in Chloroplastenpriiparaten und Blittern von 
A. mujus ist der Tabelle 3 und 4 zu entnehmen. 

Die Massenspektren wurden bei Alkanen der Kettenltinge C&-C& jeweils bei der 
Bandenspitze der Gaschromatogramme a~geno~en. Bei den Alkanen der Kettenltige 
Csr-Css trat eine A~spaltung der gasc~omato~ap~hen Banden auf. Die en~pr~henden 
Massenspektren wurden daher sowohl von dem &&ren aufsteigenden als such absteigenden 
Teil der Doppelbande aufgenommen. Unter Berilcksichtigung dieser Gegebenheiten kann 
gesagt werden, daB in den verzweigten Alkanfraktionen aus Chloroplastenprgparaten wie 
such aus Bllttem von A. mujus 2-Methyl- und 3-Methyl-Alkane der Kettenliinge Czs bis CsS 
vorkommen. Eine Ausnahme bilden Alkane der Kettenliinge Cz9 und Cjl, bei denen nur die 
2-Methyl-Verzweigung nachgewiesen werden konnte. Das 2-Methyl-Isomere Uberwiegt 
such bei CZS und CZ~, w&rend C&s, Cso, Cj2, Css, CM und CJs in etwa gleicher Konzentration 
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als 2-Methyl- und 3-Methyl-A&me anzutreffen sind. Das Vorhandensein von anderen 
Verzweigungsstellen wurde nicht beobachtet. 

Neben normalen Alkanen wurden erst I959 verzweigte Alkane in Bltittern nachgewiesen.p 
Sie betragen sogar 30-46 Prozent der gesamten Alkane bei Tabakbl~~~.~~l Im VergIeich 
dazu ergeben die hier beschriebenen Untersuchungen an A. ma& BMttem 21 Prozent verzw- 
eigte Alkane. Weiterhin ergaben die Arbeiten tiber Tabakbliitter, daB 2-Methyl-Verzweigun- 
gen bei Alkanen mit ungerader Kohlenstoffiahl und 3-Me~yl-Ve~ei~~ bei Alkanen 
mit gerader Kohlensto5~ anzutreffen sind. l l Die Un~uch~gen an A. ma&s bestitigen 

cll a 

I 
60 

40 

20 

2co 250 300 350 400 450 500 m/e 

b31 
60 

kc- 29 M+_6 
c32 c, 

40 

I 1 !4+=47a 20 

--is- 360 350 400 500 m/e 

diese strenge Unterteihmg nicht. Bei den Alkanen aus Chloroplastenpr4iparaten und 
Bl&tem sind viehnehr Z-MethyI- und 3-Methyl-Verzweigungen bei fast jeder Kettenhinge 
nachzuweisen. Andere oder mehrfache Verzweigungen12 sind bei den hier beschriebenen 
Alkangemischen nicht beobachtet worden. 

Die Untersuchungen von Kolattukudy 1 zur Biosynthese von Alkanen bei Brussica oleracea 
unter Verwendung von markiertem Acetat und Paimitat ergaben, daB nach Entfemung 
der Kutikulawachse em Teil der Alkane im Blattinnern zu lokahsieren ist. Bereits Zih und 
Harmon’3 erwllhnen Kohlenwasserstoffe in Chloroplastenhpiden, sehen sie jedoch aIs 

12 P. JAROLIMEK, V. Wow, M. SIREIBL und F. hw, C&-m. & ind. 237 (M4); V. Wou&k~, M. S- 
und F. ?hwf, Colt. Czechosh Chem. Cornmu. 3@,1670 (1965). 

13 L. P. ZILL und E. A. HARMON, Biuchim. Biqphys. Acia 57,573 (1%2). 
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K&en- Mokkular- Inten&& der Massenzahfen 
Masscaspektnun stoffzahl glxviciit , , 

we 03 CM+) M+-iS M+-29 M+43 

25 
26 
27 
28 
29 
30 
31 
32 
33 

;: 
34 

35 

352 

3: 

iii 
422 
436 

iii 
464 
478 
478 
492 
492 

25 

35 

z: 
31 
47 
27 
30 

:: 
16 

53 

96 
30 

127 
65 

106 

:f 
43 
60 
26 

E 

Die Massempeti wyrden mit einem LKB-G -tograph-Ma 
spekxrometer van wzwc@cn Alkanen aus Cbloropkstenpriipara~ van 
AntirWwm mafru aufgenommen. 

TABELJE~. DIE INTENSd=DER- M+-15, M+-29 UND W--43 
mzoo~~~m/e1SS=lOO%~NAcznws PtfR DM VORUI?.GEN VON 

2-bsnKYL- UND 3-tAennz-w 

- 

Kohkn- Mokkukr- ~~~~~~ 
, -3 
M+-15 M+-29 M+43 

14 

2s 
26 
27 

ii 
30 
31 
32 

3: 
ii 
34 
3s 
35 

352 

iiF! 

E 
422 
436 
450 

z 
464 
478 
478 
492 
492 

41 12 101 

45 10 112 
49 44 121 

ii S: 153 96 

38 39 3: ;: 

:: 124 
3: 

28 87 

E 
1:: 

;i 
12 
27 10 :: 
18 52 49 

n-33 464 0 4 5 

Dio Masscmpem wm@ mit einan LKB-9OWGa&uomatograph- 
Maawspem von venwwgcn Alkanen au8 BUittern van Antirrhfnutn 
q/usaufgenommcn. 
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Verunreinigung an, die van anhafbnden Kutikulawachsen hem&en ~011. Die in der 
vorliegenden Arbeit angewandte Methode mr Isolierung der Chloroplasten machen eine 
Verunreinigung durch anhaftende Wachse unwalmcheinlich. Diese Aufarbeitung ftihrt zu 
PrQaratm, die praktisch a~~~e~~ch aus ~e~~~~en bestehen.14 

EXPERIMENTELLER TEIL 

Bhitter van Addimm m&us der Sippe 50 dienten als Ausgangsma terial zur Gewinmmg der Alkan- 
f~o~a~~o~p~p~~~n~d Bhittem. Die ~~~p~~~ imFreilandgezogen 
und in den Monaten Juni-Juli nach dem Erbltien geerntet. EinTeil der BMtter wurde gefrkxgatrocknet und 
aus ihm die Blattlipide extrahiert. Ein weiterer Teil diente zur Isolierung der Chloroplasttnprsparate. Sic 
wurden durch fiaktioniertor Zentrifugiemn van den anderen Zellbestandteilen gemt, zur weiteren Reini- 
gung Uber Rohrauckerdichtegmdienten isoliert und anschlielknd zweimal mit kaltem destil&tem Wasaer 
gewa&en und gefriergetmcknet.* Am Beispiel der ~0~~1~~~~~ sollen die folgenden Isolienmgs- 
schritte n&r beschrieben we&n. 

Isolierung &t Lap&& 

3,3 g~~~~~te~o~pl~ten extrahiert man mit ehva IOOOml Methanol bis zur Farblosigkeit des 
Filtrats und anschliegend mit MO ml &her. Die veninigten Lipidihmgen we&n in Vakuum emgeengt, in 
Ather aufgenommen und dumb eine Glasfritte G 3 fltriert. Die emeut im Vakuum eingeengte Lipid&sung 
wird im Exsikkator bis zur Gewichtskonstana getrocknet. Ausbeute: 094 g=28,6 Prozent der Chloroplasten. 

6,127 g Bther&liche Lipide werden mit Kiesels8u.m in einigen ml Heptan anger&t und auf eine Kiesel- 
s8uresiUe mit 4 cm Durchmeaser und 15 cm L8nge auf8etragen. Die Kieaelsgure nach MaUnckmdt aktiviert 
man bei 110”. Zur J&traktion der Alkane benotigt man 500 ml n-Heptan sowie 400 ml rt-Heptan/Ather (98 : 2). 
Ausheute: 0,046 g=O,Z Prozent der Chloroplasten. 

Auftrmnung in not7nai.e fmd wzweigte Alkane 80 g 
80 g Linde Molekularsiebe Typ 5 A als *in. St8bchen warden 6 Stunden bei 450’ aktiviert, anschlie8end im 

Vakuum auf Zimmertem~ratur abgekUhlt und in eine Silule mit 2 cm Dutchmabser und 30 cm L&ge einge- 
fbllt.3 Diese S8ule wird evakuiert und die in einigen ml iso-Cktan gel&&ten Alkane (46 mg) tropft man auf 
die S8ule und IHDt sie tther Nacht einwirken Anschlie8end ehriert man mit 200 ml iso-octan, engt das Bhtat 
em und gibt es emeut auf die Molekuhusiebe. Mit iso-GcUn ehdert man mu vemweigte Alkane. Ausbeute 
an v&en Alkanen: 12 mg=26 Prorent des gesamten Alkangemisches. 

Die in den Molekularsieben adsorbierten n_Alkane k&men durch intensive Extmktion Uber mehtere 
Tage mit n-Pentan und n-Heptan zurbckgewonnen wer&n. Von den einzehien Alkanfraktionen werden 
i.r.-Spektren a~~no~n. Die Alkane werden als Film auf NaCl aufgezogen. Ger&: Perkin-Elmer 
Infracord 137. 

Identifizierung der einzelnen Alkane 
Die gaschromatographische Tremmng der Alkanfraktion erfolgte mit einem Pye-Argon-Gaschromato 

graphen. L&n8e der Glass&de: 4 ft; ~~~l~g: (0) 10 Prozent SE 30 auf Chromosorb 1~120 mesh, 
S8ulentemperatur 230”, Gasdurchfiu88e+?chwindigkeit 120 ml/min, Verdampfertemperatur 310”. Die mit 
dieser Siiule erhaltenen Chromatogramme wurden zur quantitativen Bestimmung hemngezo gen. Die in 
Tabelle 2 ange&enen Prozents&ze sind die Mittelwerte aus je zwei parallen Aufarbeitungen. (b) 10 Prozent 
SE 301 auf Celite,ts SiutIentempemtur 230°, Verdampfertemperatur 306”, GasdurchiIu@eschwindigkeit 
150 ml{min. (c) 7 Prozent Apiezon L ~e~h~~hti~ Anteile bei 350” absublimiert)t6 auf Gaschrom P 
100-120 mesh, Situkntemperatur 230”, Verdampfertemperatur 306*, GasdurchSu&eschwhxiigkeit 120 
ml/mm. ZIU Identifizierun8 wurden nine pAlkane der Kettenhtnga C&C3z herangezogen. 

Die Aufnahme der Massempe ktren wurde mit einem LKB-m matograph-Massenspektro- 
meter dur&&ii. Die SHule des Gaschromatogmphen war 2.7 m lang, mit 5 Prozent SE 30 beladen, 
S8~entem~~t~ 250”, ~~~~~~~~eit 30 ml He[min. Von den ~~o~to~p~ 
aufgetrennten Alkanen wurden die Massempe ktren bei einer E.lektronenenergie von 70 eV und einer Be- 
schleunigungsspamumg von 2.5 kV aufgenom 

14 H. NICKEL, Dissertation, Koln (1%7). 
1s D. T. Do-, Z. H. K~ANZ und K. E. MURRAY, Am&h J. C!KRI. X3,80 (1960). 
16 V. Wow M. Smam~ uud F. &no& Cofl. Czechos~. Chem. Co-. 28,1%X)4 (1963). 




