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» By ﬁALYSE VON SPALTDESTILLATENn
uTRENhUNG VON. o QJ 7-0LEFINEN UND DIOLEFINEN

_(Ir.J Verheus

NTERSUCHUNG*NACH DER STRUKTUR DER’IN L
;SPALTDESTILLATEI‘VORKOMMENDEN UNGESAETTIG-

:TEN VERBINDUNGEN

Nihere: Untersuchung der Uebergangsfraktionen,u, hgltgnNQeis:'a
,Rektifikationen nach Fepske von' Rhenanif—,und Balik Papan: . ="
Sn destlllaten. YR oL

EINLEITUNG.

' . Neben’ der Untersuchungnder bei unseren'Destillapioneni
_erhaltenen Pla'shﬁfraktiaﬁﬁ T im riégn Monat ..
: be%ichteten, ‘und die. nochs weiter'fortgqsetzt wird; kam es uns:
‘ervinecht yor,.auch die Uebergangsfraktionen -z~ priifen. In- dief'
~gen? erer; ngsfraktionen konnten wir die Anweserheit von. Aro=
i maten erwarten; deren Siedepunkte zwischen: -den’Tenperatursn-
- dar” Plate_ er unverzweigten Alkene liegen..(31ehe Einlei- -
';[tung deg | rberichtes). Welter kinnen ‘erwartet. werden: Cy--
'clOOTefine - &liphatische O0lefine. mit- verzweigtem ‘KohlenstoFf=
skelett, Diene, m.a,W, -ungesdttigie. Verbindungen :mit-grosser =

——————————— r‘Peressigsaure ydation, Schliesslich ‘kon-
{e" KohlenwasaerotofzeI(Paraff*ne und Naphte~
’diese sind fur‘unsere Untersuchung_wenlger

‘deh” gesattig
ne) “anwegend sein;
wicbti

ten "Uebergangskomoonenten" sk 1m 8r-"
ltnis au. den "Plateaukomponerten" An - relatlv kleinen’ Mengun L
“hand Qa?diehFenske-Saule, ‘in ‘der. wir-die. Destil atione1 o
..5pa. llate: ausfuhrten, ‘einen 21emlich . grosEen. . F;usﬂ,“,,wmé
‘tsinhhltibe§ijzt, konnten 'die Uebergangakomponenten nicht
m nigermassen reinen’ Zustand igoliert werden. Wiy
‘,ns deshalb; einigs der Uebergangsﬁraationen ‘einer .

;einer Saule mit. viel kleinerem FLussigkeits~~'
zu unterwerfen. RO

einem,Flussigke 8
u de jedesmal‘voq:atwa‘

nd;def Brechungaindex %, )
ol ehenden Di; ranmen-dargestel




1.5 000881

;o Betrachten wir-zundchst die:Diagramme 5729-1/2-B4. In" . L)
beiden Fillén'finden wir:im Uobergangsgebiete swed Hin— ~ .~ .. X )

welgs ‘auf Plateans; ‘ninlich bel otwa 76°C und bei etwa 80°C, . - -

Dabgi;iatggufbérﬁckq;cpyigenggddss,dieqsiedeatrecke'husﬂun-ff{‘;g'? Lo
kor;igiertpngTemperatunen5'die-im'Oberen-Teil.der-sﬁule}be-~fn~'n, T

ob#qhtqﬁrﬁurden;Mgbge;eitetiwordedaiet;”Dié;W;rinéhéh}Siéder,”,

bqggtéwliggén‘meiétéqiflﬁpis;BQ;hBhér;fﬂdé;deﬁ Verlauf der: .| L
:'Kurven’ der ‘Brechungeindizes ;geht hervor, dass dlesé in der. - . .-
.Néhe der ersten Platéauhinveise ein Metirum errveichen, wihe . .

ren dhe .dér awelten-Plateauhinweise noch Ver~ =

end auch in dor |
bindungen mit. ela

en’hohen.Brechungeindes bergehen, "o b
.01 Bs folgt hier éine Aufstellung def*kdhfedﬁ&éserétoffe,fﬁf]
dle bei atwa 80°C sieden: und einen ziemlich hohen Brechungs-

index haben, -

e - e o oo g - L2 2, T

S SS r . Sy o msSrosmeons oooms

oblenwagser-|:Siedepunkt | [ 'n20 -

, . n o - C
i ‘Bengen: ~ iyt U80,10v U4 1,501 o i 8

“Cyelohexan™ [ U80,7 - VT 1.7264
~Oyclohexen <4 - .83 1. 4465
(Cyclohexadien-1-3 (81 ~ -1 . 1,475

- DiééBéﬁrtéilung3der;ZuSammensetzung'an”Hand'von‘Sieé
~ior-destrecke: und: Brechungsindex wird hier infolge des Auftre-
- tens amedtropischer Gemische sehr erschwert. So ergeben
el BeBengen udd (yelohexan sinex Minidalazeotropen, dessen
» . w Zusammensetzung etwa 50 : 50 Gew,% betrHgt. (A.Bouzat,
oo M.Schmidt?)) . Zur weiteren Orienbierung-beéstimmten wir die
Siédgﬁgpkte;dqﬁ{BgnzQnﬁCyclohexensystems’in,verachiedﬁpen '
Kischverhsltnissen. Aug Diagr579-6-R4- 18t ersichtlich, dass”

Mdigqgmeallmdau:blic.h....Mi‘niinala'zeQ‘bropi'e;wprlieg't;
cht. kommt. zaucl noch bel anderen, aus obengenannten.
Kohlenwesgerstoffen: zu bildenden bin@ren -Systemen Azsotrople @
vor,.:50.dass. 8ich liber den Destillotionsverlauf des quater- :

1iren ysﬁsps~ddérfgines"derwterhﬁren“systeméjniqhthiﬁ"j‘1 -

gEa}kbhﬁffﬁhéféehrﬂwgﬁr'cﬁé;p;ich-vgg,k as

ybldhéxénﬁddzﬁwbéitfééén;’dasa&ﬁiefbeijetﬁaF809C dber-

hendon: Fraktdonon' elnei hohion Brochungsindex besitsén, Die ! -
’uaptﬁtgﬁiyg&Bds#imﬁﬁng;@iééérﬁqupéﬂénténaiétﬁﬁbh;'maglich, B

‘Da-aus:den’Diagranmen 's720-1/3-B4 Keis
‘oni den Tag testen. il fon

, :07=Usborgang des. Balik:Papan- Spa
304} 1gt ;folgendee ‘zu bemerkeni:.
i T T e B ,
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:denirelativenMenge
: ,s w. zuruckgefuhrn werden

2In den Destillationskurven der C7 = 08: bprgangafrak-

tionen der’ "Rhenaniaprodukts (Diagr; 5720-4/5-54) SRR
3schwache Binweise auf: Plateaus bei :1059¢" und: 112°G)vorhande
BT ntsprechen ‘den’ Maximums_der Brechungsindexkurven.
er: Verlauf des Brachnngsindexes ‘der: unter:1059¢ uberg‘hen
‘den’ Fraktionen wolcht. einigermassen abi In dieée
8ds.. Interpretation;uoch‘viei Bchwerer:als ‘
ebergingen’," da:" “dieAnzahl’ mo :
e&tngdteile hierbei viel.grosse

ergangs
R " chlechten"‘Rhenania-?[
8 wurden fur S*edepu }
, ,Ahalten, eus ‘denen’ sizh keine ‘wege
.de in Zuaammenaetzung'argaoeu._ﬁegen5des
ysueme ist o8 schnierig




; . '8 )
ceit;” dass wir iiber: e‘nige Muster Diene verachiadener
Typen. verfugen konnen. Dazu wollen wirp. zvel’ Diolefinenﬁeina
mit nich‘~k0njugierten'Doppelbinﬁungen synthetisioren. SN

mi ke ¢ ste 1.ﬂ~”a & Hexagien-z-avw
CHZCH.: gewahlt q18 Dol ‘einem iso-

_ndungag ' H-cxz-cnz-cn

igenvdie Bereitung von Hexadien-z-a, aus- o
Fon: K”ctonaldehyd. Weil wir jedoch nicht liber ein gu-
tes Krotonal lehyd-Préparat ‘verfiigten und ‘8- 'gehyr Traglich
ist,~ob-dlepss" Produkt-in-kirzen - U ‘bokommen sein wirdyUwurde’”
béscnlossen selbst Krotonaldehyd 0 bereiten “und zwar nach
dem Schemap

‘*H

2c1130 _--> cH cnoa-cﬂ 2% -3, dix' én. CH-g=

- R bt

-
A Die Kondenaation von Acetaldehyd in, Aldol findet~un-
tor,; Einfluss alkal:sch reagierenaer Stoffe statt; die Bil- C S
,'v.ung von. ’I*otonaldehyd duarch’ Wasserabepaltung bei nrhltzung. : @

_ Ueber die Rondensation zu ‘Aldol .gibt es _eine. ziemlich . ..
"aasgedohnte Zeltschriftliteratur, UL R Veroffentlichungon S
vou' Seyemtz nd, Bardin (1), Neuberg . {2),- Kyriakides {(3), " '
Grignard tnd-Reif (4) Orndorf,und Vewbury (5), nebst . einerg‘<}"3<w S
Anzahl atenten (8) ' a

i AR 3 ssc e

-v;Krotonaldehyd-Ausbeuten #ind. im allge‘:_,J“ e
"waa dadurch verursacnt wird, dasss;

: arblose Aldol unter. Dinflusa des Alkaliﬂleicht eine"'
weitere Kondeneation‘unter Bildung ines:: :
: chc,c‘ ) d

i*Ablahf'der Kondersation das. Alkali Teablos zu; entfefnen,‘
so da el .dar- ufnrbqitupg\de Reaktionsproduktes %.B.

ofox . elbfarbung. Harzbildun
odurch ‘die’fusbeute’ stark zurﬁckgeht;




e ._.-_Is-sa-._.i-,
dio Umsetzung von Aldol in: Krotonaldehyd gleichfalla . 000890
unter Bildung von. Nebennroduktenxverlautt, ‘80 ‘dass - -aue :

dioes _Umaetzung'keineswegs quuntitutiv dst.

3 L'danach filtrieren.-;ff:j
“ ;- dass. nicht nlles Kondensntione~g ¥
__ittel, in ‘diesen” Falle“Natrlumsulfit, in.dieger Woige: entfernt

“yird: ‘Man kqnnterdeshalb;vgggpchen das. Natriumsulfit aus-dem.

Filtrat;- /888 eine’ Btherische Eldolloaung ist, 'durch: Ausschﬁt-.m'

iteln.nit Vescer. zu; entfernenn Es’géht ‘donn’ Jeuoch ein “wichtiger

-Teil, des Aldoladverloren, veil:dies ‘ziemlich" wenig 188lich:4n R
ether, dagegen in allnn Verhqltnisaen~mit Wasser mischbar istb'*

¥, S dur el Zusatzung :
h v einsteinsauremenge, welche
) "on etwnsjAether ale. Nutriumtartrat“abfiltriert

Wna 6ie Umsetzung von Aldol in Krotonalqehyd anbelnngt

- _'Nach Mac Leog - (7). erh¥lt man bei Erhitsung von Aldol bet
thoapthiscnem ﬁruck dag Krotonaldehyd nor i, 37% ~iger Aus-
‘b : . .

.\Nacb,gggper --8) 8 eigérttnie'Krotonaldehydausbeute 31ch -
l)a podontnnd

.auf.B.p wenn dem Aldol bei der Erhitzuns ‘eine” Sour JTod

AR

_-....._.-.....__-.——-.-.....-._-.—_...-—..—_--..-_

RQueicn

) Das ity die Al&oloerﬂ*tung benotigte Acataldehyd habun . ;
rﬁir Hereltet indem Lwir, Prraldahyd ein»wenigvxonz-mSchwefer’”‘“””"””
T2 zusqtzten uﬂd im Waaaerbad auf §596.. erh*tzten ) :

Uit dem in diéser Jeiec berexteten Acetaldehvd haben

: erst ‘eine- inzahl Versuche ausgefuhrt ‘mit Nntriumsulfit-'

m“';f;losung als Kondensationamittel, “in. der:'Von Sevewits ung Bardin-
:fbeschriebenen Welge.Bei-diesen’ Verauchen wurde sofort zu..

: Krotonaldehvd aufgearbeitet, ohne dae ”uls Zwiachenpro-»

u isolieren.

die “auf 0°¢ . vbgekuhlt warcn;nwurden 537"
iumsulfitloaung»zugeeetzt, -Wahrend
die Temperatu : R

] X ‘ angsaw zugaoetzt
A e, “ﬁdasc diewnrotonaldehydausb ite  zi-
vSeyew1tz ‘und Bardin: erwh t;ddnsndieume
T En T -Zu stelgen, 'wenn: allesn :Sulfit': zuges

1 ‘. icht bemerkt<ﬂ '




o 1B-59 -

e + Filbrat;-dasoich bei. Aifbewdhruig alemlich schnell _

©.0t gelh fir t;_habenﬂwirésoforifnbitér‘behandelt;Tindem wir den T

. Aether; sowle upumgesetztas Acetaldehyd auf dem Dampfhad ab- . . 2
’-;3‘,EQQQtil;;hrten;fnie,Flﬁésigkcit’farhté‘516h<hierbai,sthk'gelb.

 Deansch vurde  der Ri¢kstand, welchem ein Korn J, zugesetzt . .

o :wqrden‘war3h@estilltert;;DasgDestillat,hdasnzw§Sphen 70 und - -
;3105°6581é¢ete,fbéstdndfgub;éihﬁijweiachichtenéyétem,fdia overe

;;SchiéhtTi@tjdié.K?bﬁbﬁaldéh&dééhi¢ht;n“igsexvqg 26,3 g3 die un-
‘tere-Schicht ist ale wEseerlge, Schicht, aue dér sich bei SEtti-
légungjmit,Chlorcalgium_5Lg Krot6naIdéhyd abtrennten. Im-Kolben

bliebénflazTg*éinep;y;akESQn;:dnnkélprnupgn Rickstandes suriick,
g _ﬁ%Mijgaﬁbksgght_guffdae'Shhléchte-Reéhlfét'pbéngehanpten
-Versuches .wurde versucht . sine su welt: fortschreitende Kondensa-
"Atién'dadurbh_zu}verhindérp,ﬁdasé bei ‘einér-viel niedvigeren
: -Tempér#turtgearbsitéy-wird,;nﬁmlich}bei,—l7°c. Es-zeigte sich
r Aufarb el tul 8 _Reaktlonsprodiktes,; dess visl. ungefin-
“Kestaldehy destilliprte, wihrond gear wanig Kroton-
d:und nahezu'keln Destilirtionsriickstand srhelten. surde}
i esc-hot bel-didder nledrigen Temperetur alan oraktisch keine

- Kondensaticn gtstt gefunden, . ' ‘

eldehyd w

Liet P Hurde dle Kondensation bel einer hdheren Temneretur als

"wfjﬁﬂvauggqﬁﬁhrﬁ,;sofgingudie Erotonaldshydausbeute such zuriick,
. +r .. Be vurde noch Versucht bessore Ergebnisse zu erhalten

;oo fureh fuferkeltung, des Kondensationsprodulttes bei niedrlgzerer
”"fQ.mrempsndtur,(nﬁmlich aurch, Abdestillieren des Aeothsrs in Vakun

und Aanach des Riickstendes ebenfalls in Yakuno, so dags wir

statt Krotonaldehyd, das Aldol eraslten wiirden, - Dies uissl.ng
jedoch, denn es destillierte nur ganz wenig iber, wdhrend das
tberdestillierte Produict xeim Aldol war,

o ‘Ddraﬁf haben vir;einige<Versuphe auggefiihrt, wobei das
“Acetnldehyd nit einexn’zleichen Voluissn Wasger verdiinnt war,

© o uiawhhrend KéCO'“élB”YoﬁdéQsaﬁi" mittsl verwendet wurda, Rach

~-f«~ﬂblaufiderﬂﬁandéngp Ton bei mEsimal "30°C rdie mit Schwefel-

"+ sdure genau/néutrilisiert, fuf diece Weise wurde dns Knlium- o
'"garb_nat‘ubéchﬁdliqhﬁgqmgcht; hierdurch wurde verhindert, dass

- Zﬂdda)gQbixaqtgLgléﬁiﬁbeimgﬁufarbeiten.verhnrzen-wﬁrde. Re.ch

' “TfZﬁééﬁgﬁpg;eineﬁjﬁpiﬁsglodmf"rde“die“Flﬁasigkeit destilliert, "

.lEé;dggtilliertéﬁkéinvzgegschichtensystem"ﬁber; o8 wer alge be- W

”,,§?immﬁ;nidhﬁﬁﬁie;ﬁKﬁdtdnaldehydggébildetuwordena~Auseerdem

*blféb?nahéad’kéin“Désﬁillatiénérﬁckstgna guriick, . Wir kdnnen |
“ﬁléo?wothannqhmén;'thﬁ”vénfgZthdenaétibn"dgsMA9e§aldqhyda‘“_

Btattgefunden e e e ‘: ey R RS ;

i Grignerd uad eif und nach
\nden;Ausbeuten;tﬁchl;esslich[hnhen

erem’Erfolgi'die -Béreitungsvoize: voi Kyriaki

2leher das. Aosteldblyd-idtfi1 s einorl0f—
lert.wird. Ba hat s ch “herausgestellt,’
g geriihrt werden muss,' weil songt keins. " . ¢

‘Weiter.haban.wir'bedeutend mehr NiOH wer-:
-o.von Kyriekides eryd hté““?#?eﬂ L .
RETIE DEPa L T L RS
A e_hyd..\?mifae'nﬁj»ybe'i,[, ef5,59‘05&1‘\0'1"),1':'911!781Bé»wun'd} e
unter tichti iren: 5 ml 10%-1gs NeOH-Losung zugesetst,: . . ST
-Bel--Jeder-gu “stelgertasiatch dlo-Tonperrtur T DRFEUE] ™
aurde : a0 bel 10=15°C sugesetab. Es trat, wie

i




L4

b 000892 e <60, -
..mit Eis.. Dancch wurde noch-eine Stunde bei 4 = 5°C georiihrt:
.und dann 2 g feinverpulverte Peinsteinsiure sugesetst, Die -
= fardblode Flilssigkeit war nunm sehr viskds. Nach Verdinnung = .~
. mit etwes Aether wurde filtriert und das Filtrat .eine ‘Nacht

i aufbewahrt, Am nichaten Tag wurde: von der noech immer ferb-

" . losen Fliissigkeld der Aether abdestilliert, indem der Kol- ' SRE
“ben in einem. Vassorbad von meximel 60°¢ gehalten wirde ‘(bel "
“kdherer Temperatur geht'das 41dol in Zrotnneldehyd und ‘fag-
8er iiber). Weiter wurde der Rest in Vekuo iberdestilliert., - !
‘Bel 89°(/15 no destillierten 75 g Aldol iber, Dieses Pro- I
~dukt-ist farblos und. gehr . viskds, ‘Es gab nahezu kein Destil-:.

* . latlonsriickstand,’ S S

R
o

Cy .

. 7ol Wir hatten gwar'das Alcel nun in veinem. Zustand 3 S
.. halten, sbér aie Ausbeute ist geringer'nls:die:vqn‘KyrigkidaB;j”
© . T 'Bei einem folgenden Versuch verwendeten wir 'mehr Louge = -
" "und .erhielten dann elne glejche Ausbeute wie Kyriakides. °
'Ngggdggiji:%pﬁmlich{zooxgiéceﬁaldehydflOﬁmlélO%:igé?Léugﬁﬁ
hel 5-16°C zugesetzt -hatten, wirda big 7°C abgekiihlt, und ;
“noch 5 ml Laugs wurden zugesetzt, Aufs neue trat Wirmeent— - g
- ~wicklung auf. Hieraus geht hervor, dass die’ Laugemenge 'beim -
: --ersten-Versuch 21 gering gewesen war, Nech Zusetzung der ...
e letzten denge Lauge wurde noch wahrend einer Stunde bei 4.&.
' 5°C nachgeriihrt, Es wurde nun eine ‘Ausheute  von 102 g er-
halten, . . .. S T T e _
L r»_ﬁ;ﬁ;g‘hqun“mitJde;erhaltenenmreinan.Aldol3einen?Déhydrgu
T %ationsversuch musgefiihrt durch Erhitzung von 100'g Aldol’ '
vnter Zusetzung eines Korns Jod in einem Destillierkolbén,
Es destillierten nur 48 g Flissigksit, die aus einen Zwei-
" gchichtensysten “eatend, ibsr, Inm Holben blieb eine dunkle
feste Mosse zurlick, Die Dehydratation des 413018 i8t also -
auch noch ein Protlem, ' ' ' o o

| SCHLUSSFOLGERUNG: = . e

ot Bl A - Eann I 5041 FET T Aus Feuts duroh Kondensation von :

-Acetaldehyd ‘mit -10% NaOH unter tiichtigenm Riliren” orhalten wer- = .
 den. Dis Krotonaldehydbereltung aus Acetaldehyd verliuft mit
~.%dner schr schlechten Ausbeute.. . . . . .. ..o ..




: JINFuUSS DER POLYMERISATIONq
BEDINGUNGEh AUF DIE SYHTHESE

"> METHODE AUF. DI, EIGENSOHAFTEH 0; s ,
o qIN”HETTS"HEV OELES; .- 2

ﬁLEITUNG-" o e

Teh

v

SR Im_Januarberiuht 1943 (S. 14) wurde aine Unter- .
~euchnng “beschrieben; " in~der dsr “Einfluss der’ “Vorbohsndlung
éiver ”olymerisatinnsobersch:cnt euf die. Viskogi¥at des - er-
hn¢teuan syntheuiachen Oelss. untersucht wurde, [ié betref-
onde Oberschicht war zusrss mit. Wesser :gewaschen und darsuf
n. 3;;aliu, dia auf. verschiedene Weige aufgenrbaitet: wirden,
“‘geteilt 'worden., Fin Teil wurde mit konzentrierter Lauge be-
" handelt, ein zweiter Teil mit Yalx, wahrend dev Dritte came
) \rrbp“nnulung hcnzentriert vurde,. . Die | onzentratiﬂn fand in.
nllen arei Fdllen in ‘zwel Stufen,. nﬂmllch Lel. . etma 25000 bzw. e
t, -vihrend die ersta ‘Eonzentration in Anwesenheit -
7on 4 "av % Terrana geschah, Deﬁ/Er;:Lg wer, dess’ in allen
drei~Fallen. ein Del nit hoher Viskreit”t in nehesu glelcher
iusbeute erhalten wurde, Das Oel eus denm nicht\vornehrndelten
~Teil-der Oberschicht hatto sogar einaz hBheie Visknsitét; »
~konnte hier slsa von gtérkarer” Snaltuiig unter Winfluss dea
-noch. anwseenden: gebundénen- Chlchs niéht ciz Rede geln, Uebri~ -
Lgang. ‘hatte: die: wrspriingliche thrschicht {nach Waeserwn vgchung) -
“nur’ eine Verseifungszahl’ 043, mEhrend . dies-durch-die-Behandmmr —m
lung nit Lauge, baw, Kelk, wenig gelniart wurde, m,e,W., wenn
idié:Verseifungszahl als Masstab fir des gebundene Chlor zu he-
“trachten ist, 80 lst diess Mengs Chlor inm ellen dref Fillen
e Shrend -der- Yonzentﬂieruns mit Terr"nn ‘senr ‘gering und ungefZhr
: 1ch geweaen.')' s T o

‘Wi"'hacen jetut nnaloge Versuche it einem«nndeven (ngm-

1ieh: einen. yon-uns-aus - sng enannten ﬁBO—Kuchen von ‘Bali¥ Papsn
ereiteten) Spaludest;llau, ausgefuhrt Diexﬂigenschafhen o=

68, Spnltdestlllatea 8ind schon inm Januarbericht 1943, S. 10D
‘2 erwahnt 7orden.“Die erhaltsne Oberscbicht wurda in 4 Teile.

; "‘,‘Wetse aufgearbeitet wurdon, Ftells

e—icet o vornenana¢uﬂg o e

by Waschon: ‘mit- Wegger: L e

Bahandeln it 2“%-iger'Lauge (Zimmertemper tuv)

" lo%=izem Kalxmilch ([ 'f"'AQ‘()““

'\

. eder 1 VZW°1 Stufen uhter .- Zu—:w G
‘jg‘.i der ersten Konuentration, stntb




. Die Daten and. Ergeouiase, Indi n Tabelle 1 gesanmelt *oruen.
. In ‘diesor Tabelle stehen ausser den: Eigenachaften der endlich

Jerhaltenen Oe’e, aych. Deten ifbe chlcrabsnaltung, Verluste una
fAusbeuten.

Da  es. sich heraus- stellt, dasa dié Verluste in*olge der
Wascthgen nit Wasser, Lauge ﬁder Kalkmilch nicht unbedeutend
‘und" gehr verschieden Bind; yurden dia: Ausbeuten dea- nonzentra-f“f'
tes"1 und 2 ‘auf. die behandelte’ QbeAschiﬂht oerechnet, -wag eine -
!bqssere Vergleichung ermoglicht Fiir. den’ Verlust:an’ Konzentrut

: t diegelbe ‘Ervigung, ‘so - ‘daes. dic -
usbeuten bereehnet wurden 913nh bein Verlust im Filte ughgm

v

aufgetretﬁn wor..,:,

T3¢
v Verseifungszablen’l, s’ bzw.’ 7,8 und- l 7. Die ..
ah*_na der e“aten ‘Konzentration abgeapaltnten Chlormengen wa-

o) -de”_erwarteten Grossenordnung, obwohl 8¢ nicht genz- mit- ‘ N %
naas:. den Verseifungszahlen berechneten Mengon ii‘bereinstimm-" o %

N

'nicht : Wassefii Laugs Kolk

: ’-_ 58 "':1;5"*“"’“"o,'st':".l S AT
Gew % Ch*or, berechnet c, 37 . 0,10 . 0 05 0,11
LM _erhalten 7 40 < 0,07 06 " 0,05

o *“er hlorgahalt der endlich erhaltenun Nele wird- dsnn
“puch wnhrschein11ch eoht gering sein, Des dureh dirckte Fonzen-
trabion der Reextionsoaarachieht (Verpuch 100) erhaltene nNel
Wurde von Herrn Crilieendertse zur Bestimmung des Chlorgehaltes,
‘mit sindn grosdsn Uebermass Natrium bei® 240°C, behandelt,: Es
—7°igte~sich”*daﬁs*der Chlﬁfééhe’t AUERETEL gerinp war, ndmlich
05005 Gew. %, Es 1ldsat eicn nicht errrrten, e ss die ubrigen
“drei Oelp mehr Chlnr enthalten.

uaa 4te- abrigwn Flcanschnften eor Dele’ anlelanvt fnllt
08 - °u\, dass el 30a-elae bedeutsad niecrigeru V;scnn*,nt ba-, R
c'8itzt dls di¢iandsren Oele, némlich ctwa 30°F statt . 36 & 37°E. o ”."
- Aueh’ @i e~jusheute an'er stgenanntzi Nel 15t ‘niédriger, namlich -
6 zegen 66,7, bzv...66,6 und 66,74, Es ist.alsc. dlar,
n Yonventrieren der unbehandeltbn .Oberschicht unter :
gpr qﬂvesendenhchlorVeroindungen mohr. 8relbtung aufge- . .
53 dizdes Chlny nend Jedoch wur fiir einen geringen
nE organiscn gobundefisn, . pur mit glhoholischem Kali, ve-

: em, Chloxr,. SHenga, n;cht grnoser,als,beh den dreiww~'"ww"ﬂ"*
ubrﬁgen Versuchaon gar, . o e '

" Die ‘obensrwihnten Ergebnisse heben: wir mlt’ Herrn Prof, = .
bésn“ochen,\der daB‘Vermutnn;3u6°erte, deas”bel. allen S

1 a3, SOabcq@ 16,

'Terrana‘aL’gPtreten

el

bi




h - 'D-zo-"<
fllgang. Er bat uns eine Ohorach;cht mit Ter*ana (bei etwa: S
~70°C) =2u raffinieren ‘und zu konzentrieren nhne Terrana, =

- ‘iwobed ein.Oel mit einer- ‘hgheren- Viakoaitat als:bel Kon~ .-
N zentratian 4in. Anweeenheit von Ierrana zu erwartan aei.

' 5,-sc&wssmmnanna~

» Der Einfluss verschiedener Vorbehandlungnn cinor Re-;.
aztionsoberechichn'ﬂuf e viyenschaftﬁn der erhnltenen syn-f
vthetischen Oele wurde untereucht. ’

: Die ndeh” “Wasehung nlt” Wasser, Lnuge oder Kalx erhal—_ -
,'tenrn Obergchichten ergahen bel XZongentratisn mit Terrsna
-nahesu-idéntische '0sle mit ‘zloichen. Auvsheuten. -Eine.unbeban-

;/delte iDbdrschicht ‘ergab oin Dol von niedriaarer Viskositit
und.ineiner niedrigeven Ausbeute;. in. dlesem:Fallzwargdurchi:+ =
die dnwesenheit von Chlor, des: icdoch JHeuptsichlics. in nit
Wegaer. ausvaschtaren” 2hgtand-afivesend vAar, Speltung aufge-
S treten. Der Chlyrgehalt des ‘aus der unbehanﬁelten héra.

j achicht erholt”nen De’as, war vuSSerst gering.

SR CE“LAVTE YELTERE UNTERGUCHUNG: < @ . r~~“

S agiTm Zusammenhpna mit; einer Bemer/una 538 Herrn Prof.Zerbe
i wira die Spaltvirknng von Lerrana untorsucht _werden,- -

b, JIm “inschluss an dic Untersuchung des Horrrn 1 ;Verheus T

.werden einige von ihm' untersuchten Hhenanla Spaltdestil-
*ate nolymevisiert werden,

sk
;

; o
‘e Mit cincm Yon uns aus einen ?henania—Gatscn hereiteten

Sphltdestlllat werden - t’.:nil.ymer:l.sat;:lr)x'u.weraun::he ausgefuhrt
werden. .

.Alle unter e, b unq K genannten Vereuche sind schonww~mTww~
-~"~~'im“Gange. o l s : :

“.;ﬁ/Tapg;lﬁ,f o Lo P;{: ;_;“ 2 ”"'J:~ B R
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*AUFARBEILUNG EINER OBERSCHILHT NACH A LETHODE

i  ; fv"a}Polymerisationnverauch 30:. 1759 g uUBth&Gtillﬂt
Con s mit A% ALOY (Pern;a) bei 20°C polvmsriaiert bis
»auf. Bromzahf RS

v Menge Obersohicht abgegossan' 1574 g :

[,

B " . “ N L ~. 88 e D0 ‘L Y PRI REN L .
T 1} 30b .y 30c i 04 f
& ﬁBehapdldugidefﬁobéxschidht""{ Leineu Waeeer:20%~ige} 18, T
gy T e o o { NaOH:
SR T B cafoq),J
S B i +: -
: ) o H cd o 1 d
'Menge Oberschicht, g tO400°) 330 V0 400 0 400
Verseifuugszahl - 1. 5,8 I 5,8 4 5,8 1 5,8 \
Sduresahl P 552 1 5,2.1.. 5,2 b 5,2 :
Menge Wesger ' (LaLva. Kalk), g o= 11be 60 1 69
" Benzin 60/80, g i N I e d
' - {25Gew.®) | 100'! 82,5 ! 100 | 100
vDauer nuhrung g8t. - ": - ! - 3 3
-~ = Wi Menge-hehand, Obewschicht Aprirongo B R T R
B Benzin),g} = 0406 1 470 1 462 A
14, (- Benzin\ g 4= 17 330 380 i 376 |
Verae‘fungerahl behand, fber- I - 1 1,51 0,8 | 1,7
‘schicht ! ¥ - : )
! Tonzentration 1, F : f
Menge hehand Oberschi ch - i i ' ,
A+ Benzin), g 17500 | 406 ) 470 1 462
Menge ~Ferrana—(-4%} o 116 1371 167 167
Menge Wagser, g | 450 & 465 1 - 440 b 460"
Chlor in Wasser, g b1,5 1 0,221 0,22 1 0,21 | )
I-Chler in Destillatsl, g 10,09 | 1,002} <0,001 | <0,002 ! an
f’}Geaamtchlor in Gew,% auf | o 1 N -
e Oberschicht. | 0,40 | 0,066] 0,0551 0,053 ®
Dauer Dampfeinfuhrung, Min, 110 ; 105 : 100 | 107‘1} _—
- i Max, Temperatur, ©¢ 253 1+ 251 1t 253 | 251
“jMenge ‘Konzentret 1 (filtriertlgl - 251 | 225 ! 280 boo262
N Verlust-in Filterkuchen, g - : 331 24 : 23 14
Verlust.wihrend Konz.'}, g - -4 10, 91 15 | o1
Verselfungszahl Konzentrat 1 o:{ , 0| 01 0
- |} 8%urezanl Konzentret 1 ; o0 oy 0 1.0
M eew, % Konz i auf behend, i : g
- Jbergcnicnt't) 71,0 ; 75,5 : 74’3 : 73’3 {
i T 0
1 . b ,l | PR FAY ».‘" .

N '; uahracheinlich heuptaachlich Senzin ’
o Benzinfrei, Die Ausbeute 1zt in. der Annghme,. dass aei
f»iVerlust im Fil ermuchen aufgetreten ist, bereohnet worde




7L000897

lNr. _ , 3008 0 300D 30 e 30 d i
Behqndlung der Oberachicht "{Y'keine"Wmssewlzox-ige 18,78~
, L NaOH | ige "1l
Y P : _ N '.0&?0!1)21
SO M . i IR
‘ 5222251022'2292_2; N L TEE N B B
:enge. Konzentrat-1, g’ ;f1*4~”v-' 2511 225 ) 2607 1262
it Mlenge” Wasser, g . 452 451 . L4517 450
-ii Chlor in Wasser, g 10,0170 0,0 {0,017 00
% Chlor in: Destillatol, g o 0, 201 0,0 | 0,0 10,0
Dauer- Dampfeinfuhrung, Min, 117 b 108 4 111 4 114 g
f*HaY*~Temperntur,w R e 3 '“‘"231 ST ¥ N ST
Il Menge Kenzentrat 2, g 1 224,45 199 o233 12385 1
C.oitAusbeute-Konz, 2, Cew.% . o1 89,3 88,31 89,6 1 91,0 -
R Gev'.% Konz,2 auf behand, T R T B :
o : Oberscnicht 463,401 66,7 -1 66,6 166,17 i
: S [ i [
. Eigenacheften Konzentrat 2. '} - o ’ Coq
Al Yo 3 Sl
Veraejfungszahl i 0. 0 {Y 0 o
.Saurezahl S - w0y 0;-__‘;?; IS S W + B
WE~50~ DR B4 ¥ 37,1 1 36,2 37,4
Viskositateindex Vo114 v 107 b 109 1o7 1t
Conradson Carbon 1, 0,36 2,27 1.0, 0,28 ‘

* W Aschengehalt . 10,0 0,0 | .
iFarbe (Union) B R S N+ M 2%- 2%— 5
. Flammpunkt M geschl,, °¢° - < 274 7L 0 274 271 .

a 20/4 ) S 10,8698 [0,8714 |n,8723 .o 8725 ;
I L {



MESSVERFAHREN FUER OXYDATIONSBESTAEN-,,; .
»reler..Ausanzlwn~9~vﬁ§ﬁa NETALLOBER- '

- UNTERSUCHUNGSTHEMA:

zeigte sich, uaas die Duplizierﬁarkeit der im Januar-’
rwahnten Meaaungen im allgemeipgnqbedeutend~ve: =

'Vin die® sich genau in der Horizontaletellung'b
S wiii'dender RELTES gebracht, an. die Stelle wo dle Temperat
-\ igt,. Die Zeit welché'das Oel “braucht um ‘den” Punkt wo~ dle”
j:Temperatur 120°C:. betragt< zu‘erreicheny  wird’ gémessen. Nach
jeaem Versuch wird der -8tab.; mit Benzin und ‘deiachimi Alko-

ia'Jetzt mi .den;.andere Auebreitunga-
‘Oele auch aut diesemf pparat ve
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I EOEEmITRION Yon scﬂmnonnvn.
v (Dr G Verberg) S e

”-s;».uwmnnsucPULcsmHELA sY

'":Bare tung von- Stear ns!ure

u’arbeitung deg. festannmoi-e@yﬁer ‘aus ‘dem BIsEureﬂalfi-_;']}-
gen Palmitin—StearinsEurogcnisoh erhaltenen Ester: - . Ly

“In Oktobar/Novemberbericht 1942 wurde beschrieben, R
v}_wie aus einen:‘Genidch ded he*hylesto. von Palmitinaﬁure,- Tt

N3

: fStoarlnsEure ‘und’ Oelsuure ‘Talne . Palmi‘ine&ure und-reine. S%eu.
arinsaure arhalten‘werdan kenn.’ Es- vurde erw&hnt dess der .
Metgvlestergamlsch wio dieser. uroh‘Eaterifzz*arung -9 ingp=:
hinieohi .Oelalu: enthaltenden»Palmitins&ura-Stearins&uro~ )
._};gemisohea add ‘Methylalkonol; : in‘elnen -festen und einen f1ltte~ @
- ‘eigen Teil gatronnt werden kann, und ‘dess ein. Muster-des’ fag- - s
....ben Teiles .in Vakuo- -rektifiziert wurde..Aus den. hierbéi. erhal ) B
“Yonen. palmitinsaure- und stearinsaure Esterfraktionen konn-f“'
: ten w*r reine Palm*ti siurs und relne Suearins&ure bereiten.

, ‘Da : “Rektifikatlon des ganzen Vorrates fesuer L
" Epbexr peendigt ist, wird in diesem ‘Bericht, .eine; kurze Zusam- S
fmenfasé _g‘der Ergeonisse gegaben werdeL. S e e oo

< ;,~ le: Rektikaation wurdé. in Vzgreux-saulen won 3 n Lange
\‘tausgefﬁhrb Druck: 10 ‘mm,” Anf¥nglich wurde auf" den Plateaux
o destilliert mit. einer .Geschy zindigkei$ von 100 ml pro Stunde,
- und ‘in den Uebergangsgobieten 35 ml, ;pro Stunde.. Im Ohtober/
"Y'L,Novemberber 'ht 1942 wurds achon auf die grpasg‘Zwischenfrak-
~tlon’ zwiecnen der palmitinsanre Esterfrakulcn uné der stearin. v
',saure Esterfr_k ion ‘hihgewiesen, Es wurden nimlioch 1600 nl
mw"“palmitinaaure~Esterfraation-~500~m1”Zwisohanfraktion‘ﬁﬁa ]
- ”l,ptoarinsaure Zsterfraktion erbalten. Es erhod sich nun die - L .
v“Frage woraus diase .grosse Zw’aohenfraktion sich zusammenget- )
O 1 T Es wirde: anganomrier, dass: 'sie’ aus nicht-esterifi ziarter A
"“Palmltinsﬁure nsbat, Oelslure und 3lsaurem Egter, besteha. Darum . ..'
wurden von divper Fraktion die’ Suurezahl und dxe Jodadditions-'~ e
: bostimmt. Die:SBurezahl voh Palmitinsfure ist 219. Das.:.
"Produ&t ‘enthalt’ ‘Blgo’ ungefahr 5% nioht—eateriflzierter SBure,
-Dle- Jodadditionazahl ‘war. 7,0, Die- Jodadditionszahl vou bel-‘“ o
fsaure -18%.90,1..Bs- 18t dahex, such nicht, viel: Oelsiure; p&er
.B8lsaure Bster. anwesend. .Dig" groaeewaischenfraktion war! also
ahrsoheinlich. durch: eine ‘zu"sohnelle: Rektifikation verur- ., .
‘saoh “*Dnrum(wurde‘die Zwiscaanfraktion Laufg: neue‘rakti iziert""”‘
.a8: wur&e jadooh jetvt “riols langsamer desti‘liert* n1.\60 ny
pro- Stunde ‘anf  den. Plaiganun,nnhai‘aich_hezauastellte,~dase
.. :b3% Aeori Zwischenfraktion’ aus palmitineaurem Ester ynd 2% aus L
.. stearinsalten: Ester bestand, -wBhrend sich- eine neué Zwisonon-.,.;i"‘“
£ ktion von 124" ( ereohnot ‘auf’ Gosamtauabeute) ergab. \',w“'i

5 letiganane, Rekt12ikation der Zitolienfraktion hak e also

“ge &gt, dass nan’ bei dex: vorhergahenden ‘Rektifikation viel:
"zZu’ gohie 1l gearbeitet hatts, "Aus’ diesem Grunde wurde bed Aen
'folgenuanwﬂekti‘ihat«onenwauﬁmden*P




4;.:iLIm atearinsauren Esterplatea k
‘.Deatillation viel sohneller vornehmen,
’ wurde bei der Roktifikation vér, ,Abzapfun

ne Vleinen Voplq oh’ Abdeatil-

1nen leinen Naohlauf
eri‘ . y

In’ ﬁbrigon J;

arinsaaren

°/10 mu. Dex-: Siede-
8%°1929/10 mm.

des flussigen Teiles dex”

Aut ung: s
haltigen Palmitineaure-Stearlnsﬁurégemisohe erhaltenan
Beter.:i. . s L

: ;“Im Oktober/Novomberuericht 1942 wirde vorausgesetzt
gass_dg:«f;ﬁssige Tei;'@gp_ygi;der?nsterifizierung“des BI—
‘BRurelaltigen:. Palmltlnaaure-st -

.}nen_Esterg;zu eine

“diesent Prodikt  bix, aTho
(Jodadditionszahl;fur

"Dfe“flussige Esfermasse wurde nun hydrier ‘ urch Er-_;
.;hitzung 'von 9107z’ Egter, mit 5%: ‘Nickel auf Kiegelguhy ‘alg

Katalyaﬂtor, “in.¢inen rctieranden Auboklavimit. Wasserstoff*?
~auf: 10011000, ‘Digea

_ratur~wprdejipperha1b»einer halben
“Stunde, erreicht,: wobei: es heraus st ~dass;. prak~ o
_tisch aller. benatlgue usserstoff aufganommon_war"D '
J 71mum Arbeitadruok betrug 245 A

*Nach Abkﬂhlung wurde das auf
wprodukt gud: Entfernung des Katal ] ;
blichner: abgesogen. Das: Filtrat war;eiﬁ .
Flﬁssigkait ‘die " bai der:. Abkﬂhlu
;grﬁn gefﬁrbtenmfesten LStoff-iibar
grﬁne Farbe_einer kleinen Menge

ging”"?ielleicht ist die
gebildeter Niokelselfe zu

f”ihie in
abex i i

uhserem Oxtober/Novemberbérioht 1942 “a¥wah)

amala ein durch Hydrlerung ‘eings: B1sku: halt




Zwieohenf:aktion'

3250 ml Ers pkt 35 ~,38°0.
050 mlv :

] i wi
Buge’ von:3'n’ ausgefﬁhrt : Druck’
1 on 2

ylester ‘sing, reioher‘ ‘an’ Stes S
~an almitinsﬁu*e als die. sogenannten fes-

'er rstarrungspunkt dor palmitlnaauren Esterfraktzon

i driger als deri:des.aus den sogenannten ;esten Methyl- . s
estarn ernal enen nalmitinsauren Lsters. : A

Der Arstarrungspunkt dor: stearinsauren Esterfraktion -

'uf'BherA,ls der ides:iaus” den sogenannten feeten Methyles- '
rhaltenen stearinsau . .

: -8 m-llchen-nvgabnissen der o
dor Methylester eines dls&urehaltigen Pale.
. ,m1tins&uro-Stearins&ure-Gumisches -gefolgert werden,” dass es

o~ _Flr . die Bereitung reiner Palmltinaaure und- reingr ‘Stgarine
; ahuro nioht: ;notwendig-igt' die Methjlester in einen festen
und' ihen . f1ﬁ831geﬁ Teil. zu trennen° es ist viel einfacher R
man:&as .ganze. Estergemisoh hJﬂriert danach in Vakuo I
ast liert und darauf rektifiziart. ; . : v

< Ty e o
Ay

._‘,‘Bereitung fon' Oktadecylalkonol aus stearinsaurem Aéiﬁ}légfer
: .nach der’ Methode von Adkins. .

RN I

berbericht 1942 wurde u a. die Berei’bung VOn . . .
cetylalkohol.ausﬁpalmitinsaurem Aethylester nach-der Methode T -
n: Adkins. besehrieben, ‘Digse .Mothode .wurde nun .auch-fuf’ die- " L
.8elb }Weiee angewandt nuf 8 teprinsauren Aethylester, wo-..
-v;mit& ; haben, einer wirde. mit - 10%

3 ,_.nusgefuhrt,;geﬁnu'sd'wie wir auch"
.mitndem palmitinsauren ‘Rater’ oemacht haken, Beim anderen’ Ver-
‘ Katalysator nuch Adkins geb"aucht
. e i

on-100-g- stearinaaurem Ester Fenreri
1kohol . und Amzweiten FaYY L

0357 g)¢gewonnen. :Weilies gich: heérensgas """
i Umsetzung der. palmitin- ang: ‘stearinsa ren
G NAl ohol. ‘hahezu quantitat yerlauft
‘tung' ‘de S—Alkohola .einer visl  ein=: - -
. §er BereitungiCetylalkohols - i
r )ag. eaftionsprodukt Jgurde nAmldch: mit Me< 't i
’ufgek ht:und‘daxach’” filtriert Auf ‘dem. Filn
. talyamt urieky f&'HEEﬁH ‘dem Filtrat “der
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b g des niHexadokan iat in Reouelil, dea

fTravaux .Chiniques- des:'Pays~Bas’ 503 329 (1939) beaohrieben N
.wordon. - Dex darin angegebene Wert: fir die . D§8hte ag0 a i
AO 77387 liegt zwisohen dem Vert von: Evans. d =0 9752*“

: .Diqetvlbenzen wurde vom Herrn'Ir.J. Ver-

'hausvauf Reinheit .8epriift; wozu .eing. Ahkﬂhlungskurve bo-

natimmt; ‘wurde, B+ Btellte sich heraus, ‘dass, die:Temperatur-

Vabnahme zwi’ohen en” Erstarrungsgrenzen nut. etwa 0,200 bam g

: MBglichkait iner M*schkristallbildung
‘ "“das nahezi” denselben Ersturrungapunkt
’zt der Unwahraohoinliohkeit ‘wegen, ‘ablehnt ;. ‘l8gst

R

faich hleraua’schliessen, dass das Prﬂparat
; Brat:

‘:”on n.Hexadekan nit: Hilf einoi Pykno-l'““;*h‘
n3, mit langem ?alibrierten St d:
4 vll




‘von n,Hexa ekan
(Ausstramknpilla*e)"

. Bei ungefahr denselben Temperaturq wurde n.Hexaue can
mity emJViskosimeter ot Fallkarper untersucht. Es wurde i
;;ein Fallkorper verwendet wofﬁr ‘duroch’, Eichung mit Wasser 3?‘5”‘
.-featgestellt waor, dess die Fellzeit -in. Sekuriden’ nicht nir
‘mit den D;ohteunterschied von Glag und Flﬂssigkeit sondern
auch_mit ‘dem.:Faktor:0, 00484 multipliz*ert werden muss, um,'z J
die" dynamisocha: V;ekosit&t_ln -0p.Zn erhalten. E*chun nit '
fiir=den: aktor~genauﬂ 86" -

»V{skoelfﬁt fon a. Hexadekan
' ( Fanksrper)

-8Tg8’

. In: der Literatur finaet mun ezu*ge Warta ’ﬁr stmo~ .
sitaten vonm, Hexadekan bet Temperaturen niedriger als .
;1410090 Naoh: Evans®)”’ fandsn Ubbelohde und Aghte im Jehre
- #2923 fﬁr-die Viskositut bei '80°C 1,136 .0p, whhrend Evans
: 21,1 0 Der neue Weru liegt dazwiacnen.

- e; Liuapa ur wlrd manchmal empfohlen die Visko- ,
. -v‘rsohiedener, 2By - homologer ‘Stoffo bei gleiocher
wwf~»ﬂ®ichte.zu*vergleichen. Biveinziges Ifni ist aunch. ryon einerv : g
‘ ‘,3Vergleichung boi gleicher Flichtigkeit:'die” Rode. AR ®

» ,,,Weil Visxositéten faat immexr zwischen 0" und 100°C

i begtimmt werden, :mussten: ‘derartige Betraohtungen auf naho-

~~liegend Homologen besohriinkt bleiben:  Dies verﬁndert .nun
duroh” ai “Uessungen an n. Kexadekan beis ‘hoher" Temperntur.,

In den belgohonden.nzasrummen is%t: d*e Tiskositdt von ni

V;Hexadekan als. Funktion ler: Dichte, bzw. der Dampfspannung,

~Dichte- Diagrammf(5~p,1_ - auch die
n"n, Heptan:aufgetragen‘”wozu die Warte, die”
50 uand 10006 ‘den Mégsingen von (PHOTpo: und. .
: Rodgerrberechnet hat; ‘Verwendet worden sind. Bei.gleichen' .
: sivﬁtonrvuu*n'ﬂﬁxuﬂé*nn THa n.aeptan;

rp’;uni Rodger")f R
! ngteind’ die dynamioaioi
o;weit ausain ndg£~}i~§enden Homo= < ~." .

n.Hexadekan nur weni vers
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B -7Naoh n.Hexadeka“ wurde p Dioetylbenzen untersuoht.
“Hit obengenanntem Pyknometor von etwa:5 om3: ‘mit langem ‘.V
kalib ierten Stiel wurden’ Diohton,*mit dem Viskosimeter
mit PallkBrper, Viskosit&ton bestimmt. o . ;

e Die in uen Tabellon als bereohnet,angagebenen Diah~,f
vtoworta wurdan nit der Formel g

T ~d*'= 0 86407 ~ 6,173 x. 10'4t 3,75

gofuuﬂon, lio mit Hilfe der Hethoe uor»kloinsten Quadrate f f
Ceitaug” RBn-Measun*en berochnem wurdo .

4

:A Vismosltat von 'Dioetylbonzen

kosimeter mit Auastromkapillare und it ‘eiren ‘mit Fallkﬁr- ’

.poTr gemessen, Die erereinetimmung dex” deasungen it best -

friedigené. Bei der Untersuchung von:p. Dicetylbenzan mit S
:JSchmelzpunkv 53 0 ES 0 1°G. it dem Viekosimete

H:HGEPLANTB WETTERE UNTERSULHUNG"

~Die- Untersuchung Toiner: organisoheW'Sto;fe w1rd fort-“”“““‘
_‘gesatzt werden. Mit denm Vipkosimeter nit Fallk8rper werden
~die kleinoen- ‘Mustor hauptsuchlioh unverzweigtor ‘Paraffing,”
ol ddervon Tder von Herrh Drilazes im Berioht . 8975 besohriebe .
..__..Jnxazauohung~&om$g-geb&meben~sind«nwahrsohern%mch~nooh~un“~*~“-—~
tersuoht wérden : kﬁunen.g_ :

" Gwigohen den auf diese 7eiao au bekommenden Viskositﬂtf“w_
'fmamperatur-xurven werden “die ' Fehlenden durch. Interpolation ORI
.. gefundbn 'werden koﬂnehﬁrdrgdieae Interpolat1on scheint das.
jViekositat-nampfapannung‘ iag amm. ei wertvolles HllfemitteL
LWL Beiny, S ¥ ;

..Das; en&lloh 20 erha‘tende Bundel ViaLosit&t-Temperatur—
Kurven.unverzweigter. Paraffip irdisbe
Vi itdtverlaufes organisgh ;

,,,,,
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(Dr.G.F.Nodepbragt) i

UNTERSUCHUNGSTHEMA:

Do

DAS" CHROMATGGRAPHIERSN VON INERALOELEN, <

- EINLEITONG:

Ll Beim.Chromatographisren véﬁ;MiperalElen,nqch’der.;
.. Rhenania Vorschrift werden 10 g, in.20.cm3 aromatfreienm
©. 'Benzin geldstes 0ol durch eine Sdule von 60 g Bleicherde,
woriiber: sich 20&g;Al§0“”befindén, filtriert. Darnuf wird
pit;nrbmgtfieingBénziR gownschen, in den‘unten beschriehe- R
e nenEVersuchentyurde “Gas=Filtrdt-in kleiﬂéﬁ*?i‘aktio’ﬂei_ij die” T
© .. elngedampft wurden, aufgefangen, wonach der Brechungsindex o
-bestimint wurde. In didser Woise wurden ein. Penna Bright T
- Stock und:ein synthetlscher Bright Stock untersucht., E

“ < ZUSAMUENFL

S5UNG_DER_UNTERSUCHUNG:

10,02.g4n 20 cii3 aromatfreiem Benzin 60/80 galdster .
Penna_Brightvstock~(TM03364)3ﬁnrdgn,durpp_g;pgnsau;e“yon” e e
60, g Blelcherde; worliber slch 20 g AL.0. befanden, fil-
© triert, Darcuf wurde mit etwa 500.-cm3"aromatireien Bensgin

60/80 gewaschen, Wo die unter Begtrehlung mit ultraviolet-
- tem:Licht blnu fluoreezierendes OellSsung in die Bleicherde
hinelndrang, wurde.auch die' Sauls blau fluoressierend, : __
Durch. das Auswaschen mit aromatfrelem Benzin verschwend
diesbj?luoreszenztziemlich'schnallf Wenn etwe 130 em3 Fil-
trat.sufgefangen sind, ist dle Flucresszens fast verschyun—
den, Gle obere Schicht (+ 1 em) Bleicherde wor wieder hell, . _ . . ___
Tdarunterist T dle  Sdule etwas graver, B8 bilden siech jedoch ,
keine verschiedenen Ringe, wis bei einem vorhergshenden ®
‘Versuch nit diesen Grundstoff. : : C e s

i ‘gDaa'Filﬂret”wuﬁdeIihﬂvéfschiédéﬁég'Frgktiﬁnph;qurgn '.
Grﬁssanuinjdgpgersten]Spalﬁé_ﬁnﬁﬁnﬁtéhepder Tabelle: erwghnt -
- -8lud, aufgefangen, -wihrend der Gewichi dss elngedampften.
Soi0elesidn’ Qer iaweitsn und: der Brechungsindox ‘di eses  Oeles
~in. der dritten. Spalte steht, - o e e A

... Renna Bright Stook.(THG.364) -

" Filtrat Loel nge o

. R ' :
L o b e g g, 0 o et .




¥?;;36:¢gﬁﬁik.ﬁ,f;: 000908 III-68~wWTU
 Der’ Brechungsindax dér. aufeinnndevfolgenden Frakti< -
. onen eteigt nicht regelmﬁasig an, ‘sondern’ nelgt-bei: der oo
‘-awelten Fraktion ein Maximum, Bei Wiaderholung des Versu—
chea wurde“dieees'Maxim m=aufa'neud gefu en,

Zur Vergleichung mit Penna Brig Stocx wur@e darauf RV

;synthetischer Bright Stock. (TMC. 8225} untnr cht; ‘Yonu, diews 0

.8em 0el ‘wurden 10,00 g in 20 cm3 aromstfreienm. Benzin 60/80 woT

. 'geldst und durch- 60 g Blelcherde und 20-g 41,0 filtriert.

7 M1%:500 em3 aromatfreien Benzin wirde nachgegnéchen, wobei
"die SBule. -8chon bald .Wieder einae: hélle Farbe: erhielt,. Die. . et

fFluoreazens War. viel schwacher als be{ Penn" Bright StocL o

,‘;; Synbhetischer Bright Stock \TWC 8225)
: Filtrat -vv'"o'elkf:“',,: .h,,,“n‘go

;) 1gehenden Diagramm'
ind > synthetiechen Bright .
wOeles*vuS dén hachg 'ndﬂn_au£ga£angen Erakt&onenaFiltrat—‘*——“'“

18 tlan: ‘;ﬁGew1chtes aufgetragen Worden. Der: Brechungs~
deanrakt;Rne 2aug+ em Syntheseol viel aledri-




0909\}‘)

",scHLussronﬁEauvs-*’“*

Ea wurde der E echungsindex von zwei Delen.in: den
‘'necheinander aufgefangenen Fralktionen Filtrat bestimmt.
"Bei Penna.Bright Stock hatte: -der .Brechungsindex der: zwei-
.| ten Frektion einem Meximalwert; be¥ synthetischen Bright ] .
; Stock steigsrte sich der Brechungeinde\ reuelmassig._; L

'?QGEPLANTE WEITERE UNTERSUCHUNG" T

5{ ':’,-'f Es wi .‘ntersucht werden ‘b daa daximum im Brechunge-.
J'index bei Penna Bright Stock auch suftritt wenn unter anderen :
.. Umgtinden chrnmntographiert wdrd; Z.3.. mitgmehr Bleicher s am

- +'A12 3 oaer in<grosserer Vcraunnung, o
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'*{UNTERSUGHUNGSTHEMA- UNTPRSUCEUNGEN UEBEY uND ANALYSE-»*;
T " METHODER FUER SYNTHETISCHE SCHMIER-‘@
S OELD¢~- L o

: 4-: berich on . Gegenstapd wurden ahf_~
=81t e~T7D -*ll‘Varsuche zur’ Bestimmung des Chloraehaltes

cin Synthesedlen mit ‘Hilfe dex "Lenpuwethode™ orwihnt. Die
"”{:Untersuohung 1st jetvt auf’; erweiterto* Basis zortgesetzt

: ;_wordon, wobei d*o an;ﬂnglzch auftretenden ‘Sot wier'gkeiten
'ggr*smunteils uberwunden erden .konnten; i

Herr Prof Zerbe gab jedoch bei’ ‘Beinem letzten Beauch,
oals, seine Meinung 20 erkennen, dags dle Verbrennungsmetho-
" de. fﬂ ‘dies Spe21a1produkte zu_zu iedrlgen -Ergebnissen
:fﬁhrt laut den”ihm*zii, Gebote 5% " Angabeyn seien die-
. n, We. *erhaltenen Synthesedle 'niemals gansz
,jchlorfrei' eg xommt :80gar vor,. dass -e8' sich um relativ
'fhohe Chlcrgehalte einigcr zehnten Prozente handelt.

; Anlasslich dleser Meinung und aer’ Tatsaohe, dass ;

: mlt der Lanpmethode wohig odaxr keiai Chlor in’ den Produkten o
-ygefunden .wurde, singd. nocheinige’ anderen: intensiven. Beatime'
- mungsmethoden in-die Untersuchun& nit hineingezogon und de<
,m””“ren Ergebn1sse«wurden*mit»denen-dervLampmethodewverglichan"

ZUSAMMLNFASSUHG DER UNTEPSUVHUNG-*"‘t”’”‘iu S

- 1 \ple angewandten Methoden griinden ;sich auf eine “Auf- e
) Bchlieasung" des. Ghlors, bzw. .durch B
v &y Verbrennung: (Lampmethode, SAMwMethode 11&/36)
b.fDamnfdestllla tion -bei’ Flﬁssigkeitstemperatur 350°
BRI ¢ ik ' Anwesonhe % ¥on Torrana;.: .
“L&ngerelErhitzung des Oéles mit atrlum;
:Gltheén ‘des 0elss. ‘beiAnwesenhe
magses Calotunoxyd: (Kalkmethoﬂé) :
‘Verbrennung ‘nach der Cariusmetha&

Anfanga'atieea die regelhﬁssig  Verbrcnnun"
on:Lémpohen’ auf*Schwierigkeitenu’- J
ierbei? 3.

muw.;~3adéutende~Yerbesserungenmkonnten~ﬂedoohwdurch"Ve
dnnn g ‘des eles [




000912

.Aufeteigung dem Flﬁssigkeit in den Dooht duroh einen :
~Kleindn Ueberdruok auf dem Oel-Benzin-Gemisch im Lump-,:
wohen gefdrdert wurde, Fir Jede Bostimmung wurden Mengen -
irvon: 5+10-g- el verbrennt, 788 -etwe -5 Stunden in. Anspruch - 0L
nahm, wihrend . derselben’ Ze*t wurde ein Blind=-Versuoh fUr:. -~
‘dasials Verdﬂnnungsmittel verwendete aromatf*ele Benz‘n .
ausgefﬂhrt R SO L . .

. lethode,: die in unaerem Laboratorium\schon

S fir chlorbestimmungen in synthetlsohen Oelen an-
'gewanat war; 18% daé"Einleiten iiberhitzten Dampfés in
50=100. ¢ des, .Oales) " das auf 35000 erhitzt wordeén ist;
des Ghlor wird lLidrbel "als’ Salzs8ure ausgetrieben; letsz-
?marésﬁwird in dem durcK EKthlung der aus den erhitztex

X "hQnden Dimpfen erhaltenen Kondenzwassor go-

In alnem elnzigen Fall wurden ausserdem dem Oel nocl

- Terrana zugesetzt, was die Destru tion des Oseles ' :
sehr fBrdert.-Dass die Terrana an sich hierbei kein
" Chlor’ ‘abgad wurde in einem Blindversuch (mit Penna Rllck-
stand) gezeigu. .

g Elne drltte Methodo, wobei das Oel einer sehr inten- -
siven: Behandlung unterworfon wird- und- sich-zugleich-gros=
se'Mangen 001 (25—100 g) leicht in Bekandlung nehmen las-
‘Beil,; is¢ die Erhltzung ‘des O¢les unter kriéftigem Rtthren
mit etwa 10 ¢der- 20 Gew,% Natrium auf Oel, Die Kontakt-
zeit mit Natrium variierte bei unseren Versuctenm von 1
7'Stunden, die Temperatur yon 170 bis 280°C.

Durch einen Blindversuch wurde iie Abwesenheit von
‘d

‘hHA 1auf dar ReaktzonszeltwwurdeTdanUebermasa~—w e
Natrium ‘nit) einem Benzol~Aethyla1kohol Gemisch (etwe -
gl ,5) destruiert, worauf dig ganze FlUssigkeit nach "
Ans&uern mit Salpetersaure einlge Male. mit Wasser extra-

ins Rohr wurde ein Gemisch von 5 10 g Oel mit
Kalk gebracht (Fillungslinge .etwa 5.cm), und 'dariiber noch
ain ZSchioht Gao onvetwa 7 enm- Lanbe .

%mmrMammmwmml ﬁm*—'wam*dmrw———-——
ngaah Yom ‘offenen Ende des Rohrs naoh der Stelle,

wo das"OeeriOA befand, geschoben wurde. Hierduroh fand
die Dea%ruktion des Oeles langsam etatt insgesamt wurde -

‘:timmung naoh Carius wurde ‘auf- die flbliche Weise,.
'betvérst&ndlich konnte b91 dieser Bestim-‘



2

.xWir untersuchten verschiedens’ Mustor, ‘aio” alle vom;'
Herrn Dr.van' Westen erhalten\und ‘durch . Polvmeriaa-;;u"'“"

tion:von Spaltdestillaten mit: Hilfe' von Aluminium-,f;

chl d:als Katalysator hergestollt‘wurden.'=- '

hren Uraprung anoelangt unfersohieden die un-_ DR
en.Syntheseale sicii; dadurch, dass. die Polymeri~ . - R
sationsgrundstoffe, ‘die” Polymerisationstemperatur und

B:Nachbeha 1ungsweiseider Polymerieationunrodukte
) Ayl : o

Aine_Aufstellungkder-unterauch*ep Produkte. und der
~Piir ‘unsers Untersuchung wicht*gat Polymerlaations-
einzelheiten findet manin” Tabells.l1,. ‘in’ der ‘auch. die
Ergebnxsse dex: Chlorbestimmungan aufgenommen worden sind.
‘Die in“dieser. Tabelle erw&hnte "Normalnachbehandlung" der -
»PoWymorisatlonSProduLte bastand An_einex scharfen-Abtrene..
“nung-der” Katalysatorschleht, sinenm 1ntensiven Rtthren der
;Oberschicht ‘mit einer konzent“ierten NaOH-LBsung (25p-18),
C.dem Absche;den dox. Laugeschicht- und- der Entforning dor
1edrigs denden Komponenten durch. ‘Dampfdestillation Ll
fGegenwarf won 4% Torrena,  wobei dia- P1ﬁ531gke1tstem- o
peratur bls 250°0 gestelgert wurde; darauf wurde der
Rﬁckstand filtrlert and aufs, neue nit Dampf behandelt -
‘big eife F1u951gkoitstemperatur von 280°C erreicht war.
Abweioch ngen dieses. norwalen- Behan&lungschemas 91nd in-
eutlich angegebon vordens”

,der Beurteilung der Ergebnlsse soll berucksich-

. __'tigt werden, dass die Reproduzierbarkeit dieser Resulta~
ot schitzungsweise fiir die "Lampmethode" und ‘die-"Kalk~

‘methode" nicht mehr.als O, 01p fir-die- Dampfdestillations-

und Natrlummethoda nicht menr als. etwa O, OOSN betrigt.

Di eproduzierbarkeit 'wire v1elleicht noch etwas -zu
‘verbessern).‘

Tabelle 1 zelgt dasa kein ein21ges der untersuchten
L+, 0ele einen” bedeutenden Chlorgehalt besitzt; mit Ausnahme
: des Oeles von Versuch Nr.l betraeen die chlorgehalte im-
o DOrs Oy-.0der-nur so viel hilier: ‘als 0, wie nit dem Repro~
oy du Lerlarkeitsfehler der Methoden ﬁbereinsuimmt.

; Sogar oine in einigen F&llen angewandte Erhitzung des '

'Oeles von mehreren’ Scunden auf 2600«2800 .bei .Anwesenheit
“von-Natrium;" 1leferte praktisch koin Chlor..Besonders
yymerkwurdig ‘18t 'eg, "dads atch-die Versuche mit Polymerisa~
tionsprodukten; -die eine" vereinfachte Nachbehandlung er-
“fuhren (Versuche 22 c, 29 und 30 A), 2u genau demselben
£

1 kr#ftiger Weiso nachbee ... :
neswegs. annehren, daasg:

IG*Gln qUantitativ inper gang
frlchtlgea Reathat 07 den Chlorgehalt érgeben ‘werden,

ist-es hBohstunwahrachelnltoh, ‘desp ‘diese Mothoden qua~ -
”Iitatlv kein einziges Anzeichen flir.die Anvesenheit von:
Chil ;epgeben;wurden;“wenn ‘wirklich: mehr als Spuren

lor:in den Preédi anwesend’ waren. L

11ung nehmen die @“gebnisse vqnuler-

*“""""‘""""’9"“"‘

éi-diesem Poiymerisationsversuoh' wel-
ge: phrten Bzperinento. war




- 2ic Dampflentillation bai 3509C ergaben hiorbai zu. .
‘-niodrxgbkﬂesultate;;die'Uebereinetizmdhg;zwisohenfdeni“" '

;,i‘iiéié;173>v
R

inofﬂehﬁﬁi}ﬁbhigaih}wghigfcﬁlo;.iﬁnoéIZEhidéﬁ .eben
: . Dooh handoly es sioch auch higrfnurfym'yelhtivfklginp--'~_',’w
- fMengqu:bgdeutend“weniger'als*l%a4niést@bméthOdefund_*,1,;‘u;_

éébiiebéﬂ

,* Ergebhibhep~der;Begtimnung»na¢H;Cariub;hﬁqurﬁer Kalk-
fjmg%hod@*ﬁpdfdarﬁﬂatriuhmethodg‘geben,lértrnuanjinﬂdé?.. o
»“Zuverlasbigkgit]derfbei-diésan Besgtimmungen erhaltensan -

lirgebnisse, duch die Tatsache) dass einéd ‘Natriumbehand-.

lung‘dég,Oeloa;bei;l1096zw&hiénﬁ‘I Stunde. géenau dassél-””':_ "

~be Rasulbeb ereibt wie -dieselbe Beliandlung wihrend 7. .

‘ist, dass Versuch Wr.12, der als

gab, .

Stunden,” bestdrkt uns in dieser Méeinung.. Bemerkenswert
‘eine Konirollbestimmung
chlorfrsie Produkte er-

von Nr.l:'zu betrachten ist, ganz

 SCHLUSSFOLGERUNG:

bqréh”eine Anzahl Verglaichsbeatimmﬁnggn; die nach

”3 verschiedenen Mothoden auggefiihrt und-auf verschigdenen Po-

'1yme:i¢atibnaproﬂukten angewandt wurden, gelangtem wir zu der

Ueberzougung, dass die in unserem Laboratorium bereiteten Po-

. lynerisationsprodukie im allgomeinen h¥ihstens minimale Spu-

ron Chlor enthalten. Dies 8.1t sogur auch .noch flir die Prc~
dukde, derén Nachbehandlung bedeutsnd von der Gebrauohilichen
abwich, und zvér in denm Sinne, dass die Waschung der Oele
mit konzentrierter Laugel¥sung oder Wasser ausblieb,

GEPLANTE VETTERE UNTERSUGHUNC

Beim Bosuoh deg Herrn Prof.Zerbe am 24. Februar 1943

wuraq inzwigchen verabredet, daas wir einige Synthesealf
muster der Rhenanis zur Untersuohnng auf Chlor erhalten

worden, .
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200 1" forealbohing” soje |0 | e aeys foees ) e ame 1 fog0 e
B gl ) ees o L 3 L m clomelie T 110 (0,120 110,00
SRS UIRPR LK SO IR I S 0,019 116 ~ | 1R° {7 {622
68%. YRS o o |- b ey foo e v je e
“ids o oe e - - B R S
{187 | Belik Papen . T 20°C, | 318" YIS 2 fwo poao b s tome e 1 B I LI R
o spattdante 4 e e S e e e e e e b
R S R I O e I .. C AT -
I S TR | oborschicht mit- |
CT asoer gowaechan . .|
und in 3 eilo,dic { :
bawedn dan’ folgon= | N
. den Wuisen nachbeh.
werdont gutolld: . o N
R ‘A Volligo normale = =l e - e i i) - 280° L G005 | -
~ Nachbchandlung .
39,1 B.konz¢NaOH-Losung | - - - - - - 16 2n° 2 (00051 ~
i B in Normalbshand- )
lung isth Ca(OH)y
- L5sung {18%-ig)
-orpotzt. . ) ~ .
15,8 | Cukonz. NaDH-LSsing | - - U - 20 | 20 | 13 |06,008} 0,01
K in Normalbshandl. - :
) ganz nusgofallon.
©'23 7 Ispaltdests | 20°CT | 30,9 7] Normalbo- ) Nach Ab-
24 |ous Baldk Po | ‘w 29,6 | handlung ; lauf Pro- . - - - - - 16 1700 6 o 0
ABC Paraffin- . " dukto go-
B kuchen berel-| " 34,9 ") mischt -
tot l
29 1de 20°¢ | 33,2 | Obornchicht wbe | . - - - e - 18} 2600 1-2 fo0s| 0,
gotronnt und ' 4
ohna §rgondeino T
Waachung mit
Leuge oder Was-
sor direkt mit
Jompf und Ter=
. rona in Ublichor
Y PRI N Wolso konzenw
i triort B
~fdy- 0] -20°C -} 29,8 - §de - - - - - - 22 260° 3 0,005 | 0,005
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UNTIRSUCHUNGSTHENA: ALLORNEINE ORIEFTIZRUFG. . . -

 BUSAMMEPASSUNG DER UNIERSUGHUNG:. - R
1+ Megohimenversuohe. . -

»
- e s a0 o

- SRR

oo Um 216 bai den letzton Versuchen au? dop Papier-
‘masohine eufgetretenen Schwisrigkeiten n#her studieren zu .’
.. XBnnen haben wir diese Varsuche nochmels wigdérholt.. Vexr~
" wendet. vurden .dieselbsn Grunds%cffe‘(Kraftéellulgse»und
_ Dirxe ’&%;gggeat:qt)zﬁnd,dieaelbéﬂLeimuﬁg;(lﬁ.Oélfaqffdie
" .%trockne Faser). Der konuzentrierse Broi vurde im Holl#nder
., geleint, aber dissmel .wurde aur *25 g Aluminiunsalfat pro

kg Fasor zugesetzl, 8o lass der Al~gehalt des Papieres
" aicht hihar ala.etwa .0,25% werden konn#e;ﬁVqrigeS;Mgl,hat-

‘%o es sich hersusgestells, dess dieso Xonzentration die = ~
Leimung[ncch nichst unglinstig beeinflusst. Dor P, Ges Brei-
88,. dor nnch Zusetzung der Enulsion 7 < 17,5 bvetFug, wurde
nit dieger Menge Al-sulfat 5 ~5,5. Um den P, aui den #be

z ‘}SYéinzusﬁe;lgy;mgsgte'weiter‘ein”Wéhig'

v lichen Wors . vem 4
- Schwefelsiure zugesetss worien, Des Rilckwasser wurde auch
- it Schwefelsiure auf den erforderlichen’ S#uregrad ga~

YL bracat o o ) .

L Arfaugs wurde beil einenm SHuregrad 6 bis 7 im Ritck-
waadse: gearbeitet, die Leimung war jodoch schlecht; den-
noch v 1 der Al-Gghali das Papisres nur 0,24%, Offenbar

“ist di oy Pragipitation bei diesampr ungeniigend.

~w.v,ﬂ..ﬁ%ﬁ..,..,,_,,Nachﬁemwderwsiiuregradwauf“vlj'ﬁ“bi’s 5 gebracHt war,

war die Leinmung bedeuiond besser. Der p. des Rfickwassers .
stellte Eich um 0,5 Punkie hihen ein als der des konzen-
trierten Faserbroies, der forjwihrend zugesetzt wird.

\ Der. Al-Gehalt dos Papierces war nun 0,18%. Unter

- diesen Umstinden (p, FPeserbrei = 4,4; b, Rickwasser =
+,8 bis 5,0) wurde ®dio Febrikation nun shr verschiedene
Btunden fortgesetst, ohne cass Schwierigkeiten auftraton.
s 8011 hier bemorkt werienm, dass doi friheren Vorsuchen

ceyednp.iel4,5 das Auftreteon vieler runden dfinnen SHellen.

7 (Luft%laaen)“im‘Pabiér’ﬁéiAnlasste; dieser MNangel wurde

Je¥zt nich% beobechtes.

'“~M“vv»#3eiwdieﬂenﬂﬁdschinenvérﬂuohen”wurdéﬁ”dﬁé'dém"Rﬂdk;' N

vagser Muster enalysiert um;deauenAAanderung—w&hron&-&er

Versuche fontstellon zu kbunon, Gofunden wurdo (in mg/Liter):
. N . B I TR L o e N .>':‘ i -.‘ '

oy
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“*ﬂj‘v -4 hERn

Mugs e e L gon e In Sedf .
o kali- 91‘ U wal ,'E°°3 ;;_;9223_._;T‘*
als S co. - - :
Ug_ - i Co 7 2 . AL - S

j\ﬁfgnél_’}»{'fo,'63"_(}",o os L"‘9"§_ 12,524 43 N ézs'é 5 o ' 5 1“ 1,7 0, 57*
£0,034.0,16 104 24,7 "33 'ulai"lf*élo 8,7 15 3 10,95 0,30
o 14- 1065""‘:'15,1' 297 41 "-"'"’3'14- 11,0 9,2 1,3 0,04

an=======u==n=====~=============nu====n===n====u=
},undert sioh das . Waaser aur wenig, 5o dass .
eschwprden .8agen ginen 1angeron .Gebrauoch des. e
wassera-ohng Erfrischung gibt, Der” Sulfatgehalt ent- )
pricht ungefuhr dem des 1%-igen Breies der in die’ ‘Maschi- |
‘e kommt - 80 dass dieser Gehalt sich demzufolge nur wenig %

~——§ndarn kan'. Ca und. Mg nehmen zu,. wahrschelnlioh weil die-'

.‘se sich ursprunglich auf der Faser JBefanden, aber vom Al
réﬂverdrhngt werden.

$¢”ut Die starke ‘Aenderung der Mengen €0, und HCO, wird
wohl mit ‘dem bei diesen Tersuchen variie;ten S&urégrad 2u= .
Q“sammenh&ngen. Das Wasser ist einlgermassen $riibe aurch: die
Anvesenheit von durch den Sied gogangenen feiznen Fasern und
. Emulsionsteilchen., Darin wurde noch ein wenig Al und Fe an-
getroffen. Bei .Fortsetzung der Pabrikation wird diese Trii-
bung fortwihrend von der Papierschicht abfiltriert, aber
‘von Siebe kommt immer auch wieder -etwas ins Wacser zurllck,
. 80 dase auf die Dauer ein _Gleichgewicht erreicht wird.

Lin Vergleich des bYei unseren Masolinenversuchen or-
MM.m“*Ww.w*haltenon*PaplerQSmm*t~den -auf-~dem-Handgieb— hergestellten,
glbt das folgende Bilad:

==l=...====...x======:..======...n=======n============= ’

R
;'v.,,.‘ .

P ;'ﬂhwij_ _,‘.‘ o Handsieb  Maschine
.. Kolophonium, Leimfakbor 200 . 171 ®
S Firnagral-Konzentrat . . ' R
i ' Lelmfaktor 126 118

nanunu_=—=—=========='—=========~=-=====n=n=la-t="!

o Diese Uebereinstlmmung kenn als ‘sehr gut betrachtet - .
werden. ‘Die Lelmung mit dem Firmagralkonzentrat ist also
2/3 der Leimung'mit Kolophonium,

. SO
s e, g e

Von den Masoh*nenpapieran wurden auoh die mechunischen : s
S e "Eigensohaften bestzmmt

Lo . -Lelm- i Relsslénge Debnung Falzzahl " i.
Harke * Lelmung Al - . )
. o fo= g Ui prel- L~ Brek B Brek P L ‘

o tor Coge te »cng‘<‘»-‘1e g te ‘ R

‘~ s . km\’_ %

AL Nichd gelelmt . e s m 2.9 W9 180
y <,K¢lophﬂnlum,, e . 4 Gt ‘ 5’,‘ 2“"0,'.:..:'

2000

- 2302170 -
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-}lae Bei Erhitzung von Firnag*al mit KOH .an. der Luft bis 300°

: Leimung mit Luboxkonaentrat die’ meohanisohen Eigonsohaf- _5f

o

00091855’

Auf Grund dieser Zifrern- kann man sagen, dnas die

V- 45'-_

“ten. des Papieras nicht dnglnstig zu beeinflussen brauoht., .
Nur 2hlt-das Papier sich: etwas- weniger hart’ an und igt-
weniger knuaperig als das nit Kolophonium geleimte (siehe "
dte angelegten Mus‘bor der Papiere Hry 11/1, 11/2 und 15/1)

Z.NmMJMeBdmmumw.ﬂv; '-'-"w/ EETREA

‘ entateht vermﬁtlich infolge: Oxvdation, ‘eine hqxte,v L
schwarze Hasse, ‘die nach Ansiuren -und” getrennt von der

..., Wagssergchioht, bei etwa: 120°C. weich wird, Dieses. Pro- -
t’?(dukt lat eine SH#urezshl 54 und i¢ine Versoifungezahl 60,
.. Wenn. das Lubex wHhrend einexr- 8leichen Zeit, ‘unter densel=

* ben Umstdnden, jedooh ohne KOH, erhitzt wird entsteht ..

ein ‘Produkt mit einer SHurezahl von 3,6 und - einer Versei=-
. ofungszehl 37, Dieser Stoff ist moch abenso flﬁssig wie

das Ausgangsprodukt und 1Hsst sich nicht mit Lauge al«

loin émulgieren. Schmelzen nit Alkali *et offenbar WeQes :°

-"n»sentlich firidie Umsetzung.’ T -

Erhitzung von Firnagral mit IIC oder NaH003 wurde in
einem offenen wiegel versuoht, ager be1"2%065”baw, 15509¢
" war schon alles Bicarbonat zersetzt, ohne dass eine Realk-.

~ion” ‘stattgefinden hatte, Die Versuche werden in ‘einen
~Autok1av wiedorholt werden.

- 0 4w 1@ hes B o e v W 0 e e e S

lﬂufig versucht durch Er“itzung von Na-Sulfonat mit

K, Pof CN) » K-Formiat und EOH. Fur mit KOE findet eine
éaktion statt. Da die gebildeten Produkte sohwer zu han-
tieren und zu- analysieren sind, wurde von weitemn Versu-

" Shen mit’ Sulfons&uren abgeaehen.

. 3.,Leimversuche.

" 8. Mit den aus Tetralin und zwel Firnagralfraktionen herge--

“gtellten Phtals&ureanhvdridkonaenelerungsprodukten (siehe -

DT > e T Rl T3 AR papeanpuinieunpusfuainbagicudiionrist = Jinf el

Jenuarbericht Suibe V=39 ung folgend37 habon wir Lelmver=
suohe auagefﬁhrt.”‘

Die Ergebnisse sind wie folgt'

Al
===========n===n==n=======_n:nnﬂmn::"u:::::sﬁuﬂ

.Sulfitzellulose.mits . . . Gehalt Leim-
SR S SV ———— L faktor )
... TKetonshire aus Totrelin. . 7 SURUU, DU
. reduzierte SHure "o, C 2,1 -0
‘KetonsHure aus rraktion 1 3,1 13
SR, P S "o 2,2 28
Frak‘tion 1 (204 Koloph ; 1,6 . 20
: I L G : 2,1 7 ..5%

" :=======n====un:nuuu:u:n:naﬂ:ﬂﬂanﬂﬂ=l=l===nnl==n===!

T eonn man ‘in” Erwagung zioht, dass bei 'den letzten zwel '
Versuchen-das. ;anwesende.. Kolophoniumuallein“echonmeinenumw—-wwmf

i Le1mfaktor 17 geben wlrde; s6 zéigt ‘es sigh ‘dase durch
Eihfﬂhrung einer.Sﬁuregruppe nich{: nﬁr/das Oel emulgier-”"
gemasht wird; sondern, @ g,




wohl .d n mit Phtalauurennhy-»,j
Jnri wenig wirtsohaftlich" 1gt0 et dooh’ naohgowiaQ‘
n ass der Prinzip: Umsetuuug i7" Garboq o N
tig ist.‘Bei Anwendung: -einier: billigan‘M ho-
infi hrung der OOOH-Gruppe, wirde’ man also.so-'
woh g s'Kolophonium als: Emulgator?weglaasen wie. die
eimkraft des Lubex erhvhen annan

“Bei Mischung des mit’ KOH hehandelton. Pirnagral
'"Chemlbohe Bahandlung“35
bekan olten Firnagrals

l
3

j(siehe
‘mi g einer”gleichen Menge ‘Wi
urde eing- Yasse- erh'lten, ‘die -

R giwar um~emulgiart werden zu -
¢ Mit einer: équlvalenten Menge von 10#~igen KOH
‘ “aine Fiulsion: ;hergestellt, 'die“auf die Dauer ge=- -
{mentiert; gich- jedooh leioht aufsohuttel"laset (Toil~

eleimt Die" Lelmung wer gut die Parbé sehr dun-

"kellbraun. Der .Leinfaktor ’netrug 42. Priffor war fir Fir- , %
‘nagral nit 10%: Kolophénium 27° gefunden, ‘so dass: .das mit ’
- EKOoH'. oxydlerte Produkt eine gute Lelmung besitzen muss,

,,TS"dLUSbFOLuE?UNP

» Baipt gelungen nit Fl*nagral S0 -Konzentrqt{ein 8o= . .
Azhgend geluimtes: Papier‘herzustellen, geasen mechanische
Bigenschaften nicht schlechter sind als die von nicht, oder !

miy Kolunhonlum goeleimtem Papier. Die. Leimung verhalt sich
'”zu der m Kolophonium wiog 2 zu 3,

I

Es wurde gefunden, dass durch Elnfﬂhrung von Sﬁﬁre-
“W”lgruppen ~.mittals- nondensierung von Firna@relfraktlonen <
imid, Phtals&uroanbjdrld ='nicht nur das Oel emﬁlgzerbar ge~
ﬁimaoht Bondern such die Leimung vervessert wird, )

SO, T P MmN~ PLrnEgTal Hit KON "an der Lutd erhltzt, 9T=
h¥1lt man eine harte, schwarze Masse nit einer “‘erhlhien Sku~ .
-~ rezahl und- Verceifungszehl., Eine Mischung dieses Produktes
it eha*deltem Pirnagral l#sst sioch gehBrLg emulgieren
bt eine gutae. Leimung, . .. , .

“Umgetzung von Firnpgral mit KHCO odor NaHCO in el-

- ‘nem-offenen Tiegel Jelang nzcht weil lees Bicarblnat
>‘81ch zersetzte.., . Lo PR

'entierende Versuohe wurden gemacht ‘Zup Umaetzung

. fonat mi{ K Fo(CN),., K<Formiat und KOH; nur nit
XO0H - fand elnlge Reaktgon staé B

=W‘“GEPLANTD WEITERB UNTER»UCHUNG- j””f“f”T”””’_,' N

1.‘masoh1nenversuche nit hbherem Lelmatoffgehult und einer
s anderen Art Fasern.‘vux.;nMKI . S

; om, gunsti#stonyarundstoff und deseen )
1 'nurieren»odqrmnestillieran**vérachr =
sittel),







