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Horstelluns von syntheotiochen Fetten.

P o t o BEur e i P ot
Bovoichnung | Fraktion | Siodeotemp, 52 VZ: Ji: OHZ: | COZ: | UvVe:l Henge | 52 Ya: JZ:j QHL: ) CCZ: JUVe: | Porde
0 P g
C.
Pgn | 1 000)0,6 |234,5[20,91 12,3 10,0 | 0,7 frendes Prodmkt
Wo 483 Fg, C16~C1g | Epg 190-213|216,0 | 223, 6| 25,8 0 | 12,7| 1,49 6 500} 0,54|207,2{22,2] 12,2| 9,3 | 1,06
Wo 484 Fgg | Cyg-Cog | = 196-227|217,8 | 227,53 24,1| o 9,2| 1,521 9 300|0,9 |211,6/21,0| 9,6{ 9,2 1,27 ontspr. Peg
Fge | 1 800}0,25/234,2{12,9} 15,0/ 11,9 | 1,0 | - 5 |fremdcs Produkt
Wo 485 Fgyp | Cy5-Cyg Kpy 145-202)242,4 | 248,0/13,2| 0 | 16,8| 1,31} 5 800 | 0,26 232,3| 4,8 8,3/10,0 | 1,5 -9 ;erglei§hspr.su
: ' ‘ 63 2+ *g6
Wo 486 Pgg Ci2—C1g | " 145-202|251,6 | 256,4/17,7| 0O | 14,5| 0,40| 5 800 0,56 243,0{14,9| 9,8| 3,9 | 0,46/ -9/10 ayg%%e%ié.?aln—
Wo 497 Pgg | Stearin-|Ep,. 232 |196,0 | 197,7 1 800 | 0,4 |190,3] Sonderanfert
sdure ‘ o 4 o 4 ‘ Co . _ f.K-W.J.,HBldBlb;
Wo 487 Fng | C39-Cyg |Epg 153-213|256,9 | 260,7| '2,7| © | 12,2| 0,34 6 800 0,45|241,4} 3,0 - | 3,6 | 0,47/ - 10 [entspre Fsgq
Wo 496 Fmy |- 312“018 Kpg 145-205|254,2 | 257,8 5,0{ 1,2{ 12,5| 2,27 5 7501 0,36¢241,5| 3,5|11,6| 4,6 | 0,58 —9/10 palmkernfs ttsau—
. 1 o NEE . : - SR T I - N E R R & ; re% Na grhltzt
| S 2 ) e -
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fxeefynthone,

Ale Ausgangezoterial fir dde Oxo-Synthede konaen 4n orster -

Linie Olofine 4n Betruoht, wie sio duroh Oraokung vanhléha
Fohlenzacserotoffen oder bed der modifisterten Pieoker~tropady
Rubrobenio-Oynthese anfallon. Bai bedden Prosossen erhlily
Ean die Olofine niohd roin, sondern otots dm Gemisoh iy
mehr oder nindor grossen Antoflen Paraffin, PRIt

Die kSgliohkeiton sur Enttermung dem Poraffins worden anagh,.'
folgondon untersvohs, : L sy

Ay Frepnung Olofin-Paraffin,

Plo Ausalcht auf oine Zorlegung dos Gemdoches in dde beiam
Bastendtodlo war von vornhorein sehr goring, ¢g .M;‘sf?”?:“*f{f
gentlioh nur 2 Wogo o , S LS :

1. Zremnurg durch genohtets(ohr;majog:aphisohg)&éegg ‘v

$ien,
2, fronnung duroch seloktivo LUBMgﬁ:;itte;. .

Uober dio chrozatographicohs Adsorption und ihre KYglichs:
koi% sur Ironnung derartigor Gemigohs mgen_“”;@ mh-
rore Poriohta vor, Bl Tronnungon im taohni’ncgq#‘m' ﬁb
1% ddoso Kothode ungoedgnoet, T e

3 Blieb dio Zronaung duroh seloktiva Maungauittel, wie
Bchwefeldloxyd, Purfurel, Bonsylalkohol, wmd fhnliohe,

Argewondot wurde danp Vorfahron nagh Edeleanu, ,Mohsj Wi
4o in einer Glashilrette goardestet, aplitor bdal aaagergg, :
fomporatur im Lisenrohr, das, un d1e Abtremung beobaohs
tan su kfianen, mi% Sohauglisorn ausgeriinted war, “gulotay
in efnea 50 atd sushnltenden Kotamesser:., dox it efner Voo’
lage vortunden wary von der Yorlage ging ein Rohr mum obaa
¥ea 2011 dou Keceors, dadurch war as mlglioh, in den gaps .
son Byoten gleichsn Druok su helten undein Verdvanton des "
L¥sungenittols beim Adlasson s verhindern (siohe-Sotobe
+eagh |
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Laa faraffin~Olofingenieoh wurde mit dor ansegebenan Hen”""‘
£o sokwofliger Blwre gowasohen) die in Bohyefeldioxyﬂ. )
lUaten Antedle wurden abgotrenns und naoh Verdunston. des
Hohsefolddioxjds gowogen und annlysiort, Die Tenparatur
bet wolokor oin Verauoh durohgofihrs wnrde. ist aui de

2abolle vermorks, - ST

Yersueh Gentsoh JZy | tenpyr | 80, | 4n 80, goltot ’?ungelﬁéﬁkf;
Ers %, | con 8 I |8 .
19/1 50 can 18 |11 |se28 | |
Dodscan-Dodecen |76 | - 10 18 1,0 81, '8
1 1 18 |10 |o1,2
f‘k,
T10/2 . "=~ |33 |12 |81,4
53 009 7503
3 11,0 98,0
10/4 ] v + 20 17 1,2 ]89,9
+ 35 17 807 75'7
+* 50 17 1.4 7’04
vy | . “ |« 50 17 1,5 78,2
17 | 46 | 71102
17 4,8 | 76,1

B,

Dlo Zreanung von Paraffin und Olofin gelingt bei Ybrwen-
durg von Sckwofeldioxyd niohs bofrisdigend, die Anxat~ 3
ckerung der ungonittigton Anteile 1ot nur gerins.u e

Die begonnenen Yorsuoho sur Tronnung nit Hilfe enderer ;;
LUsungonittel rusaton wogen Binborufung von Arbeitakraf-
ton adgedbroohen worden, : S

Zronnung Alkshol~Taraffin,
Eine weitore MUglichkedt sur Entfornung des farafftns ba-
astoh$ nach der Oxosyntheso, . L

Untorsuch¢ wurden i

1. Die Zromnung #3kohol-Paraffin ait aelakttven Lﬂaungﬂ-
nittoln,

2, Dle Zronnung Alkohol-Paraffin ﬁnroh.Deatillatiqno



-1 - 2708

Dle Abtrenmang der Parafﬂna aus Derivaten des Alkohola
wvurde niochs bearbeitoet, A e

1.a) Extraktion dos Alkohols auo den ueniaoh dnreh Bolm-»
foldloxya,

Dio Yorauche wurden angentolls ait dsa teohnteohe
Alkohol-Paraffin-Uenisoh der Ruhrohende 331’ 085:93.
Alkocholgehalt oa, 30 o, anenaatmg dos Gomiw
sohes eichs Doriochs von Horrn Hirth v, 19.11 .1940.
Die Vorsuohsenordnung war dio “glodohs wie bei der
fronnung Olofin-Fagaffin, :

7»;:&&& ?‘mg}; oenp, mﬁmhégrt nid een | Jn B0, god, ungaiuij A;ma-
Ty |Para 0 : 9 - 1088| Yo
10/8 39,8 [+5 [1x80 eon : 9,1 |188,3 29,5161 g’-‘ﬂﬂk‘;&,
. | |t
10/7 39,5 f+50 [1x 50 cen 451 :90,5 24,0 ?o.anuex-
10/3 59,5 [+ 50 |1 x 100 ¢em 11,6 154:9 22!2 5’50 i
1043 | 39,5 |+ 50 |1 x50 aom 8,5 153,0] 28,4 64,q
10/14 39,5 [+ 50 )iExtrakt,n, 50 oea 9,0 {168,0f - 1
N 19,0 1353,9] -} |
R %0 [116,2(10,0158
1{1/15 59'5 + 10 . ] L] ] 5j.9 15,., I R
., PR -1 8,0 J]185,1 - 1
e " 8w 5,0 175¢3 23,0 43:? A

Plo Extraktien niy thsatelmzyd :um sa e:m Am'e:l-
shorung des Alkohole. Yesder eind aie erhalterion Akpe 7
kole nicht frod ven Peraftinen, Durol sxn-akﬂen ta oi—
nar Kolemne mach don G«agena%raspmup wird gioh’ d&e L
Ausbeute und Reinhods des Alkohols wesentlioh verbossern
lagsen,
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1.%) Extraktion dos Alkohole ni¢ Hothanol, =

Pio froumung Alkohol-Faraffin nittels Mo thariol wnd

Xetharol-Patroluthor 10 von Dr, Pachol (Berdohy . -
April 1940 ) oingehend voarboitos Worden, Do damaligen
Verauohs worden an ¥odelleubstanzen ausgesihrt, hi
Turden ole miy den tochnisch anfallenten Paratfigesle:
kohol-Yorlhufen dey Rulrehonio wioderhols, RS S

Dio Versusho orgaben, dass daie nfedrigen Alkohole im
1. Bxtrak$ sohon sun grasten 701l enthalten aind, MY
8telgendor Xottenlinge dor Alkohole 133 dio Aufnnhmes
fubigkeds dos 83 figen Kothanols fmmes mohr ab, Alkow
kola0yy wnd daribor oind selbiss mat siedonden Mothe~
291 witsohaf{lich nichd mehr m extrahieron, Efngel~
heiten dor Extraktionsvorauoho oind dey Tabelle i ente
Bakaan,
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g B raktionm von jg 500 g Parafﬁn—-ﬂkohi?»?oﬂanf una 85 ﬁim ﬂathannl.

T e P peee *“%gf“"“? T gseﬂf%;h
_ e ‘8 trak‘t. ‘ selnen Extraktionen t.Ann: chnii‘l

B 35/37]C;0/Cy; |48,6|4e 500 3.1 ‘20 85; 9,6; 5,4 l98,8 | ‘7,3" o

H.35/6'|Cy1/Cy5 |39,0] je 500 3 65 70; 23,3; 6,7 83,5 9,2

E 35/6 | €§1/C15  |39,0] je 500 - s 20 §9,2;37,8%;8,5 98,8 9,2

H 35/9 | €19/Cy3  |40,4] fe 500 3 €5 62,4;29,9; - 7,7 97,6 | 10,0

H 35/22| Cy5/Cy, |26,0{1)1500, 2)500 2 20 82,1;17,3 97,8 10,7

H 35/23 C14/Cy5 |26,7]1)1500, 2)3x500{ 4 .{1120°,2)66%{80 ;20 95,5 12,4

E 35/24/ Cig/Cy5 |25,8] je 500 b €5° 29,4;25,9;18,3;15;11, 4{73 ,0 13,3

H 35/25{ €} ¢/Cin |22,2 %glooggz)sco, 4 }1+2)20,3)65}43,2;17,2;16;13,6 68,0 14,0

E 35/26] Cyn/Cyg  [18,0 $)53380, 293z300] 6 1)20, 2)65 |65,1; 44,9 74,2 15,0

+) Abtrennung nach ltlgigen Stehen.
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2) Trunaung Alkohol-Paraffin durch Destﬂlation. :

Von dor Ruhrohonte wmxr vorgesshlagen, daa Paraffimoleftn
gendach 4n ¥raktfonon von Jo swod Kohlanaioﬁ'ata‘aen, 81
in 0)y + 030~ 013 + 014 usw, Paya mwlefmrraktienen.
EW gerlegen, diese nit flynthase

entstandensn wa ) O-Aton Yingoren Alkohole vea I’axaffin
durch Destillation mm tremen, S

Dio 8iadellicke zwischsn dea Oll + cl -Pamfﬁn und dem Q
+ cnnAlkahol l:atrﬁgt tol roinen Subatongen tmtez' einea
Trusk von 12 m 40°, toi tachniachen Frodukton ca. 35°

Her wurde mumn untersucht, ob ddo omtm-mw:ﬁn-?rmwn

- nicht ouf ¥ Kohlenatoffatons, aleo s, B, Praktion 0y
erhBht werden kbnnte. Bol dor Vorwendung ven relnm Bub»
stanzen nisate swigohon dem Faraffin 013 umd den Alkehnl
012 eina Sledeltoke von 27° (nuuuauon unter 12 ma Bg
lio0g0n, A ‘ -

Yolgondes Poraffin-0lofingontsch wurde fm $ 1 Auemav' bog
uo 160° 51y Bynthosegns nﬁgsaatst wad ansablusaead b"x,
180° hydriexs, ’ S

123 g 0y, Poraffin  J%: 0,0 OHZt o.o pr5 se“ :

125 80y, * 0,0 0,0 "7 1p9% "
125 g 0y, Olefin 540 1,5 o '96"'
125 g 034 Olettn BOT 00 - azmd,

Ausbouts 530 g = 94 % dor Thoorte, bereahnat ant‘ nmna- ;;
ren Alkohol, S

Die Trakttondorung don Pamtﬂn-nkoholoeeaieohas mde' R
sunlohst in einer 50 on hobon Rasohigkolomne mit Dophlegs
tor vermioht. Hlerbod gingen nit den Paroffin 12,6 % dor - i
Alksiiole Ubar und sway enthily die oxats Pararﬁnfrakﬂea
boreits eine nennenswerto Nenge Alkohol. Viel Yoggoer: ww
die frecnoobiirfo nit einer T-faohsn w:.dger-xolmmo aaeh
Iz, X8prel,
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Gowa$ | OHZi |Alkohol - 5 a.eeaaas» :
i, 4. Frakt . Alkﬂhalg
g8 L
Yo 501/20 Rohprotuxs 132,9 |
Traxt. ) Kpy 90-105° 20 e2| g0 | 1~.‘oif-'}' o
) * 7 105-125° 1,71 24,3 | 38 3,7
0) *  195.1277° T | 35,4 35,3 1.65 P
&) * 1272859 49| 48,7 29 _Ads_.ﬁ.&s %i:
Svisokenl,®  135.2¢44° 52 139,5| 8,9 - 4.45 AN
ALk, Prakt,® 1441540 12,6 | 72,4 ‘
Riv,

Abor auoh hierded gingen mit dem Paraffin noch r\ma 5 3
des Alkohols verloren, former mmsste ofn Zwiaahamuf
von 5 Gew. % ganonzen warden, dér 4,9 % dos Gdssatal-st?.
kokols enthield, ohs roinor Alkohol ﬁberdenulueﬂa‘

Fur dl050 Dostillationen wurden gonan aisdm&e m eznm;.;g
bal$lichs Parsffing wnd Olefine als Aussangmtarm wr-
vendety trotnden golingt eino Trennung 4n Pavaffin m
Alkehol nur bei Verwendung edner sehr guten Kolonns: und;};{
ol Entnabze von Zwisohenliufen, Bei $oohnischon Parags’
fin-0lefin-Gondschon wird man sich daher auf fxmimniég
von 2 Kohlengtoffatonsn besohriinken mllagen, wily m L
nioh$ saviel Alkohol 4n don Paraffinen verneran.
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Die Qevinnung von Olofinen aus Moreol durch thermische Fpals
Yung 164 boreits von mehroren Soiten boarboited worden j
woiter sind die w0 orhaltenen Olefine sohon mit vassergasm
don Oxoprodukten wmgesotzd und duroh Hydrferung Alkohole.
daraus horgestells werden, Abver'die Ausboute an Alkohol ‘be:
friedigte wenig, Bo muchten wir sunlichat einon Weg, bessere
Austouten a erstelen. Woiter sollten dann dio Alkohole mu';
den TotisHuren oxydiors werden, Dureh Uatorsuchung der Peit
aiuren auf Wasohwirkung hofften nir dge Edntrittostolle dor )
ohezaligon Oxo-Grupps und soais dis Stellung der Doppelbine .
dung des Horoal-0lefing fontlegen gu kinnen, IR

1 kg Nozaodl { ochn, ) wurdo 4 §t4, wnter Durchleiton von
Stlokstoff an Ruokfluss auf 230° ephitst, Gowiohtsyorluats .
248 g. Doin Auswssohen nit vora, Natronlauge tritt Bwnletons
bildung nuf, deshald wurde das Olofin dostilllex wnd damy

214 Fatronlauge gewasohon, Ausbeute 600 g+ Naoh der s¢41la.

tion in Vaouun onthilt dog Dootillas ( 541g ) ﬂoehgeriuge '.f‘-

Eengen Chlor und Soimefel, o wurde derwa nookmals tber Nas'
triuz doossillders, Augboute 1 498 8y 92¢-101,6,

Das Olefin (Kpm dohen Wetse miy
8rnibesegao uages $ Vasserator? ey
160° kydriert. Fach der Deatillation Kpg 93 - 323% hatte day.
Dont11lag nooh edne J§ von 3449 Dio Oxosynthese una Ao
Eydrioruag wurden daher wioderholy, Dag Unsetsunga produky
hatte folgerde Kenncahlen ¢ R ;1'.

781 9,1 COZ1 26,05 OHSt 93,0, Eorr Dr, Paok erhdels diesds
Produkt gur Voiterverarboltung unger der fir, Wo 50315,

Pod oflncm 2, Yorsuoh wurde 1 kg teohn, ﬁefaél un‘léi:_ Hém!.-
druok dentillfent, gewaschen und fraktloniery,
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Elzeego 504 g Xpy, 70 -120° 30 g
" 120 - 150° 200 g
» 150 .268° 1508
" 168 ~ 200° 130 g.
* po0-250° 16g
Riokstand w,Gasvorlust 68 g

Das Gonlach dor Destillate wurde nis Bynthesegaa und an-
sehldossond nis Yasserotoff ungemedst, MG Uase'mms golang
aber mur unvolletindig 1 : ‘;;_:
J%1 $9,5) Oufs 40,8y 0021 55,7 Binen i‘eu dieaes J?roduk—
tas Vo 501/24 X erhiolt Horr Dr. Pack rur Alknliselnelse.

Dor Reat wurde unter Versendung von frisohsn Katalysatar,
nochzals der Oxosynthese und der Hydrierung untarwor:an.
Unsetsungsprodukd batte dama 1 J%1 13,69 C02s 18,8} 03303.99.;
Hiorvea erhiel$ Herr Dr. Paok etenfalls 200 8 ( wa 501/1 Iﬂa

Bin weiterer Versush gur Gewinaung von Oleun md@
gerder Veiso durchgefihrts Mersol wurde unter Haml;lm
in Eohlensliurestroa destilliors, das Dostillat nid verd
FaC3 ausgowasohen, gotrooknet, noohmals destilliert, wioder
gewasohon und gotrooknat und eohliesaliuh 1:5 Vaom &asi
3ers, : DL

Augdoute sus 1 kg teohn, Hersod 570 g ¢ Jm 66,4! Qhﬁ.? ﬁ,
81 2,75 4, : 4

Jnzvisohsn wurde hier bekanns, dass awsh in nodlebcn di.e
Heratellung von Olefinen aus Alkyloulfochlordden mﬁ thﬂ
Uzsedrung mit Synthesegas Yearboitod wurde, nm naelm 4
reatlese Entfernung von Ohlor- und Sohwafel ebanrana S'
rigkeiten, eine villig befriedigende Lisung lo%- bssm
richt gefunden (vgl, Arvedtnderiohs Er. 9 Dr, mswhlet
6. Hovenbey 1840 P 26 = 270)0
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¥ir votrioben daher dio Reinigung der Olefing nicht wei
for, sondern guchten einon Fatalysator m entwiokoln, dex
440 Uzsotsung dorartiger Chlor- und aohwetelhaltiger Olefié
orzlgliohe,

#ir ﬂrtenﬂnm don ﬁhliahen xobalt-?harimxxd-meselm
Xatalysator (9o 715 ), den wir noch ni¢ 5 % Kaliumoar'be'
trinkten und dann redusiorten, Ea wurden mit den ebou AT :
schriebanen Chlor-und sohmofelhaltigoen Olotin 2 VergleiGA/:
vorsuohs unfor den glodohsn Zoit~, Druck- wund !I!ompara%urbe-
dingungen durehgefithrt o ‘

1) Olofin J%168,4 ¢ 10 ¢ Ent, Yo 7% gibt ein
vssesaun;,nprodun 1 Jat 20,1, oaz: 19,3
(norraler Katalysator) '

2) Olefin J2:08,4 ¢ 10 % Kate Wo T15Ami% S 5‘ xzo
14t ¢in Vagntmngaprodukﬁ ' J21 14.7. 0E§a 85;4
?alxuliaierier Eatalysator)

Der Yorsoil des Alkalima’ezea gun Xa%alysator m deuﬂsi’ g
Tie Uasossung niy §ymthonogas und die mohneaseude Hy'
driorung golang ohne Bohwierigkoid. Von. weiteren V@rsuohe‘
{nsbagondore such gpolohon, odb alkelisiorte Katalyaawrén
mehraale verwended werden kinnen, mate sus Hangel on Ar-
boltskrifion abgeschen worden, : S

Iie erhaltensn Alkohole m—dxerte Horr Dr.. _'?a‘of duroh Akp
1teokuelre sn don Bodfen ( vgl, Bordohs Dr. Paok vem 28,1
1940 tbor dio Alkaligolmelss von Wo 501/14.1 und I1.

Pie Untersuohung durch FPriiulein Gleseking (Berioh$ vy
vea 29, 10, 1940 ) orgadb, dass dle Seife dor Hauymakg
dor Pottsluren ~ Kpgy o 135 « 245° = 65 ¢ vom Gesasblay i
fust genau a0 gud wio Sudsoifo whaohs, allerdings i.si diﬁ,

fehawmentwioklung und Gohawmbostindigkeld acmeahteb M
Vasohwixkung der Beife nus der Gesamtfottaliure bag em
Eonsentration von 1 g Fettsliure dn ) entsprs.chﬁ d'r w
0,8 g F#‘t&ﬁm der Rauptfxaktion i, 10




e 2u6

Ja Borioht Kr, 93 vou 24. Januay 1941 tmtsrsuoht )‘:&ulein :
Gleseking die Vasohwirkung der einsolnen Siuren, Mo Wix'kuns
dor Boife aus Praktionon dop Eettonllnge ¢ 16¢ 0 i7 ! m a,

18
in oinor Konsentration von 1 g/ 3 ﬂnﬁastenﬂ ebensé gai wie
die Yaschwirkung ven Eudsoelte, ' . -

Es 1s% also wahrachednlich, dags onéupreehena dem gntan ‘Wast

vernlgen dis Doppeldindung dor Anagangoolaﬁne Bienlich
&2 Esdo lloghe

Estr Dz, Plaser Xaa bod doy thoaretisolwn Ableihmg é‘vrﬁn-
Vritteaigliohkolton des §0,01-Restes in des Paratfimiclokill
5u dea Ergobais, daws o, B, aus einen olsmram tfber

Enlfochlorierung molbsé bot gle&ahaasstger Yerteuung dez :
Eintrittastollen tibor daa gonse Molekill nach Oleﬂnharaiall”
vad Cxosynthene odn Alkoholgenisoh erhalten wird, daeaen '

gorade Xetto im Durcheohnidt ca, 13 Kehlens%offaeaae ha
dtrfes,

P, Qxo-fmthese mit Olefinen aug ﬂ-ga;ml.

Jn unvorsedfdaren Antodd des Mercols sind ehlarierta Paraz'
firs onthalten, aus donsn sich duroh Abspaltung von Oh;l.or
vesaoratoff Olofins gewincon lagsen. plo Oleitna wuzaon v&n _
Horrn Dr, Fack geliefors) nach dex Onaynthesa mden aua
dhnon die Alkohols horgostolld,

1) Mx; 433 Epy, s1 173° I3 34,1, 011 0,2 g, 810,16 g
2) * 460 kv, -2715° ¢ 34,1, 01 m0,0,2 %, 8¢ 999{#,
3 * Koz 77 - ag? o 3509! 01y 0,55 5_; a O,Q g,-

1) Yo smﬂ% ‘TE»xpl 300° 881 0,4, VI 1,2, aoz:xo.o. s, 2
2) * 504/44 4 €5-265° ot LT, " 59, 0 5;’\ f
3) * 501/56 usdest, LG 49, 8!5{ n"!



Die Veltsrvararbteitung der Alkohole su 6en l‘etﬁﬂéu#en ‘ﬁn%et»
naka Horr Dr, Pack = pioho desson Bordcht vem 27.2-1943- -
Ifo orkaltensn Heifen prife Friulein Gieaekiag ~ Bordohy
Ir. 97 vou 44 Hirs 1941 -, ' 4
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