
(Kp = 217,9 "C) bei 200 "C mchr als dreimal so langc zuruck- 
hielt als n-Hexadecan (Kp - 287,5 "C)) beliebig eingestellt 
werden. Fur die Trcnnung der Alkylbenzole von n-Paraffinen 
wurden bci 100°C die Selektivititskocffizientcn 1,2 (x -7 0 
(II)), 3.0 (x:y - 1:1, ( I l l j ) ,  4, l  (x:y . 3:1, ( IV) )  und 6,1, 
(y =- 0, (V)) gefunden. Die entsprechendcn Sclcktivitlts- 
koefkienten lagen fur das Trennproblcni 

Alkylbenzole/Cyclohexane zwischen 1 , 1  und 3.0 

prim. Alkohole/Athcr zwischen 0.4 und 2.1 

zvischen 0,8 und 2,R und KetonelAther 

Die Verschiebungen der Retcntionsvoluniina beim bcr- 
gang zu einem Siliconol der nachstcn Polaritltsstufc lassen 
sich leicht abschatzen, da hierbei im Gegensatz 7u den bisher 
bekannten stationiren Phascn untcrschiedlicher Polaritlt das 
chemische Grundgerkt I erhalten blcibt und sich nur die An- 
zahl dcr in der Molekcl enthaltenen Cyanalkyl-Gruppen i n -  
dert. Da diese Ole auBerdcni eincn groBen Selcktivitltsbe- 
reich erfassen, kiinnen sic als Standard-Trennflussigkeiten 
dienen. Fur die Losung vielcr Trennprobleme gcnugen be- 
rcits die vier Ole (Il)-(V). Da sic sowohl bei hoheren Tem- 
peraturen (bis 15OCC, z.T. bis ilber 200°C) als auch schon 
bei Zinimcrtemperatur wirksam sind, eignen sie sich als selek- 
tive stationare Phascn i n  temperaturprogrammicrten Siulen. 

Erfahrungen mit einer katalytischen 
Verbrennungszelle zur  Bestimmung geringer 
Substanzmengen 

G .  Scku.v, G y .  Szikcly und G .  Tmpl)., Budapest 

In Anbetracht der erhcblichen Verbrennungswlrmen orgnni- 
scher Substanzen ist eine betrlchtliche Stcigerung dcr Regi- 
strierungsempfindlichkeit zu erreichen, wcnn dcr Hitzdraht 
einer Katharometerzelle in der ublichen Schaltung zur kataly- 
tischen Verbrennung benutzt wird. Dic cntspr. Zelle war ein 
I0 cm langes Glasrohr, lichtes Voluni 0,18 ml, mit einem 
axial ausgespannten Pt-Draht von 50 [i, uberzogen mit 
Pt : Pd als Katalysator. Die Verbrennung geht aumeist schon 
bei einer Drahttemperatur von 150 "C,  imnier aber bei 200 "C 
glatt und schnell vor sich. 
Die Dctektoreigenschaften der Zelle wurden zunlchst mit jc 
einer Substanz im 02-Strom im frontalcn Versuch gcpruft, 
wobei sich vollkommcne Linearitit mit der Konzentration bei 
konstantcr Stromungsgeschwindigkeit, bzw. niit der Ge- 
schwindigkeit (bis etwa 90 ml/min) bei konstanter Konzen- 
tration ergab. Mit einem Kompensographen von 50 mV Voll- 
ausschlag ergab sich ohne jede zusltzliche Vcrstarkung z. B. 
fur Aniylalkohol eine Empfindlichkcit von 12,5 mV pg-1 
sec I ,  entsprechend 1,39 V cal-1 sec-1. 
Auch bei der Untersichung von Elutionspeaks crgab sich 
vorzugliche Linearitlt innerhalb weiter Grcnzen zwischen 
Fllcheninhalt und eingefuhrter Menge. 
Da der SchlauchanschluB der Glaszelle an eine analytischc 
Kolonne leicht eine Vcrgiftung des Katalysators herbcifuhrcn 
kann, wurde spater cine Mctallzelle gcbaut. Als Analysenbei- 
spiel wurde ein technisches Xylol angefuhrt (99.5 ": Xylol- 

Isomcrc, 0.38 7; Toluol, 0,12% Benzol,) dessen geslttigter 
Dampf in 0 2  der Kolonne zugefuhrt wurde (etwa 30 pg). Die 
Pcaktllchen (fur die Hauptkomponente 5,13 mV sec-1 p g  1, 

Kompensograph von 2 mV Vollausschlag, ohne zusltzliche 
Vcrstlrkung) muBtcn wcgen dcr Vcrschiedenheit der Ver- 
brcnnungswarmcn korrigiert werdcn, doch dann gab die Aus- 
wertung des Chroniatogramms einc vorzugliche Ubercin- 
stimmung mit der bckannten Zusammensetzung. 
Verbrennungszellen sind einfach herzustellen, und ohnc bc- 
sondere Verstirkung ist mit der gcwohnlichcn Katharometer- 
schaltung cine Enipfindlichkcit L U  erzielen, die nur um etwa 
1 -3 Zehnerpotenzcn geringer ist, als die der Flammen- 
ion i sa tio nsde te ktorcn. 

Die Uedeutung gaschromacographischer Methoden 
fur  die Chemie der Boralkyle und Borhydride 

G. Schomhurg, Miilheim/Ruhr 

Bcidc Verbindungsklassen zeichncn sich durch hohe Reak- 
tivitlt gegen Sauerstoff und teilweise auch gegen Wasser aus. 
Gaschromatographische Methoden crfordern daher ncben 
u berlegungen uber die thermischc Stabilitlt und Fluchtig- 
keit bcsondcre Vorkchrungcn zur Anpassung des gaschroma- 
tographischen Systems an das hohe Reaktionsvermogen. 
Zur Identifizierung vielcr nur gaschromatographisch isolier- 
barer Substanl.cn dicnten die Massenspektrometrie in kon- 
tinuicrlichcr und diskontinuicrlicher Kombination sowic die 
lnfrarotspektroskopie (besonders fur die Borhydride). 
Die Bcarbcitung folgendcr Problcme gclang mit Hilfe dcr 
Gaschromatographie: 
I) Schnclle Trcnnung von miteinander im Gleichgcwicht 
stehenden Boralkylen, Borhydriden sowie bestimniten sauer- 
stoffhaltigen Boralkylen. 
2) Geschwindigkeitsbestimmung von uber Wasserstoff- oder 
Alkyl-Brucken verlaufenden Reaktionen z. B. 

3) Trcnnung von isorneren Boralkylen (normale, verzweigle, 
cyclische). 
4) Trennung von Wasserstoff brucken-Assoziaten wie Mono-, 
Di-, Tri- und Tetraalkylboranen und deren Isomercn, z. B. 
Trennung des cis- und trans-lsomeren dcs sym. Dimethyl- 
diborans. 
5) Ermittlung der Retcntionsvolurnina homologer, gcmischter 
Boralkyle und Borhydride und ihrer GesetzmaBigkeiten in 
Abhingigkcit von Struktur und Kohlenstoffzahl. Der Ein- 
fluB der Donator-Acceptor-Komplexbildung zwischen stati- 
onarer Phase und Borverbindung. 
6) Identifizierung von Boralkylcn und Borhydridcn in ein- 
fdchen und komplizierten Mischungen durch Massenspek- 
tromctric iind lnfrarotspektroskopie. 
7) Quantitative Analyse von Boralkyl-Mischungen. 
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Verein der Zellstoff- und Papierchemiker und -1ngenieure 

26. bis 29. Juni 1%2 in Baden-Baden 

uber den A b b a u  von  Kohlehydraten 
bei der Zellstoff-Herstellung 

0. Sumuclson, Gotcborg 

Der Abbau der Kohlehydrate bci der Sulfitkochung ist eine 
saurc Hydrolyse, bei c'er theoretisch pro Spaltstelle einc new 
Carbonylgruppe entsteht. Eine von Alberrson und Suttiudron 
cntwickelte Carbonyl-Bcstimmungsmethode, die mit Hydra- 

zin arbeitet, cryab crstmalig cine ,,Carbonylgruppenausbeute" 
von 84 -95 yi, wenn man die Zahl der Spaltstellen gleich 100 
set& Bei der sauren Sulfitkochung entstehen auBcrdem merk- 
lichc Mcngen Aldonsauren, die mit Hilfe von Austauscher- 
saulen gctrennt werden konnten. In einem Falle wurden in 
einer Ablauge Xylonsaure, Arabonslure, Mannonsaure, Glu- 
konslure und Galaktonsaure in einer Menge gefunden, die 
etwa dem vierten Teil der in der Ablauge iiblichen Zucker 
cntspricht. Das sog. Bisulfitverfahrcn, das im Gegensatz zur 
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