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bemer,bnr mavhen, deren Natur wir gur Zeit aufzuklﬁren.veru
suchen. Die urspangliche Annahme, daf es sich um ungeaﬁttigte
,4Dicarbonaaurun handelt, -scheint uns nicht mehr” gerochttortist,
da wir weder durch Bydrierung noch durch Auafﬂhrnng von Jodw~
zahlen die finwesenheit von Doppelbindungen’ nachweisen konnten, ‘

i

ﬁber die Hatur der einvolnen Bostandteile des Ihnen geliaferton
Sﬁu*egcri.ches haben + rir auf dom Vege iber die ﬂetrannt dentile
,lierbaren Diathwlestar nthere Anhaltspunkte gewonnan',

Die Deutiliation deﬁ Di&thyleeter und 1hre Unterauchung ergab
foliendes?

Praktion 13 104*11006/13nn Hg ),7%;v;z. 659 theoz;V.Z.d.Bernqtain- ‘
o k38 s&nr?eetera 644*
Prakiion 23 110—125°c/aamm Hgd 15, " 67l o« a.cautxar- L
Praktion 3t 125-‘-13500/13111:3 Hgl 9,651 " 598 " n d.Adipin- '
L S A ‘aHure 555
Praktion 41 135-145°c/15mm Hgli3,541 ¢+ 585 | " w4 Pineline »
| Sy afure 519
Fraktion 5t 165~165°o/13mm Hg15.1f;é noo597 | " " 3 Korke o
. o o siure 488 -
Prektion 61 165~175°0/19mm Hg|B,05 | " : 606 | " W d.hoeledne
' | | . sdure 460,
Ruokotand ! % L ns eni ,582 1\& y e %{ﬁk

Daraue (eht hervor, daf . trotz der Versohiobung 1n dcr 810&01&50
der Ester des lolekulargewlchb der Tator den nicﬁrison Diulr- .
/bonaauren entopricht, sodaB diese in atnrkon Mlﬂo in den

‘golioferten JHuregeniuch vertroten sein mlssen, elno Yermutung,
adie Ihren Deobachtungcn durchauo entapricht. .

wir hOfLPn, Thnen bald waitere odure anioohe lioforn %0 annen,
in denen dad. Vol.-uowioht der. uiearbonahuron im Mittel ange=
~aticgen ist. ¥ir haben dn der Swisohenzoit wortvolle Autaohlﬂnll
dartiver gewonnen,.eaﬂ die Oﬂydation gu fithren ist, nm einen
achwaoheren Abbau der entstehenden Dicarbonsauren au erhalﬁﬁno

Bia gir Abliaferung weitererProben»gaben wir Ihnen dhc Vore
iohérung, dal guch von unsarer Jeite auf weltore Zunanmnnnr—
‘beit mit Iinen grofer Jort golegt wird und wir unS/bamﬂhuu; :
; eo so“nell wie mﬁglsch zu,- emnem’branahbaren Produkt zu gelangd&
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Wir-dnnkén Thnen fiy Ihre Sehroiben von 24;5. wnd 5,8,1942
und teilen Ihnen mit, qup trotz der aur Zolt ersohwertan
_Bmstﬁndefghaere Arbeifeh'zu£~ﬂeretellungubr@uéﬁb&rer Diceom
bonediuren ?nverﬁndert'fgftééeetﬁt verden, ' .
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dex aﬁa_Soﬂiger Salpeﬁegaﬂuﬁb;umktiatallieierten;ﬁﬁuregemisohe
gohen wir nicht ein%gd i‘{’--’ _%'f ‘ | . }‘\ o ,:
Dpr'unterseg§ed zﬂidchen~Mélqgu1aggawicht undllqui?alentgowieht{
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Vorliltnis 152 Bl . T -
Daréua goht heror,:deB’in den hiheren Fraktionen varboxyle
drmers Stdf;é'vertreten'sind, v0da8 statt der an I@neﬁ var-
muteten Trilogep Polycarbonotiuren andere Bellatetofse LR
veriuten find,. SR ¥ o B e
Bei der geradkettiyon Kongtltution dop Ausgange~Kohhthwanipn~
'atoffe_ereohéint-uné die MSglichloit ger bidlung von Trimpdep
Polycarbonééureni‘&ie,nur Lol versweigger Konstitution denke

bar sind, wenig wahrachéthli@@,;
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< bemerkbar machen, deren Hafur\w;r guyr Zeit-auiznklﬁreni#erh?fyT
suchen, Die urspriingliche Annahme, dag es 51ch‘qm ungestitiigte
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DarauP geht hervor, daégt:otz der Vbrsohiebung in dor‘81edgla¢0
der Ester daep ltolekul argéwioht dep Ester den niedrigen Dioar.
bonstiuren entsprich, 80da8-diese 4n sterken Yage in den .
gelieferten'Sauregemisoh-veryreéen eein,pﬂsaen, eine Varm&tgqg;.
die Ihreu“neobachtungen durchaug entepriépt; \

CWir hoffen, Ihnen bald weitore S&ﬁrﬁgemiSche liotbrn su,kﬁnnan;

‘Stlegen ist. Wir haven ip dér'ziieChenzeit wertvolle dufschltinge:
dariiber gevionnen, @48 die Otydation_zu fihren iat, un elnen
schwiicheren Abbau- der entstehenden Dicarbonsﬁurenfgu erhelten,
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‘;%"W"Dikargonséuren fug;gpgléynth. Pasern.

Wach Empfang der beiden, von Thnen hergestellten
Dikarbonsiurege~ische I und IT habep wir derbus mit Hexame-
.thylendiemin Salze hergestellt und Polykondensate gewonnen..
{ber die Trgebnisse der Versuche mochten wir Ihnen lkurz
berichten. - ' :

- . Dic beiden sdurégenlsche natten folgende Xonstanten:.

I o IT o
PlieBpunkt I.Ps - 115 - 148/150° . 105/140°
siurezahl < 752 699
fquivalentgewicht T4 6 80.3 -~ N
unloslich in Athanol . 2.8 % 3,35 % o
Glihritckstand., - ' 2.3.% 2.7 Jou

Aus den rohenSiuren ‘urden in alkoholischer Losung

~mit derféquivéientén jienge Hexomethylendiemin: Selze hergestellti

Die SHure I lieferte nur 60 % gut kristallisiertes Salz

© (F+183/1850), vihrend .eus dem restlichen sohmierigen Produkt®,

nur noch 20.% Salz (F.148/165°) gewonnen werden konnten. Das

" im Stickstoffstrom und unter Valkuum erhaltene Polykondensat -

1gt ein dunkelbraunes Produkt, des nur. genz kurze, textil nioht

‘ brauchbare-FadenfIiefert.

: , oA&ch dus der Siure II wurdgn”nur 51 % Salz
(F.169/172°) und 25 % Salz (F.140/150°) erhalten, von denen
das erste:ein brsunes polykondensat ergab mit lédngeren, ver-

gtreckbaren, aber textil nicht brauchbaren Féddens
LEECRDEIEMY € . . ,

Bei einem zweiten Ansatz sur -Selzherstellung in.

-Methénbl wurden aus der Sddre I wiederum nur insgesamt 76 %—:.

Selze in 3 Kristallfraktioné%\gewonnen, von denen die erste
einen FlieBpunkt von 193/196 eufwies und in einer lenge von
43 % angefallen war. Der stickstoffgehalt dieses Salzes:mit. .-
11.84 % und seip T.P deuten guf berngteinsaures Hexamethylen=
diemin (11.96 % N, F.1964197 ) hin. Der Mischschmelzpunlkt ”
peider Salzée mit 194/195° bestitigh das. Die andersy Krigtall-
fraktionen wurden immer schmieriger mit F.P. von 187/190 " .mnd

(}i?va;;
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171/183°, Aus der restlichen Mutterlauge konnte nur ein
Oliges Prodult exhalten werden, das eine Siure enthielt

- deren T.P.99/110% wap.

. Die erste Kristrllfraktion (Fi193/196%) wurde
unter Druckapolykondgnsiert,'ergab.ab r trotz einer Nach- .
kondensation bei 2807 nur ein bvei 200 sehr dunnflussiges;x
allmdhlich Wachsartig erstarrendesg Polykondensat, das tiber-
‘haupt nicht Tadenziehend war., ' S

— {  Die Salzherstelluhg aus der+Siure II 1in Mefhanol

-Yerlief dhnlich wie boi Sdure I, eg konnten 76 #,5alze in

‘mehreren Kristallfraktionen nit F.B, yon 194-148° herap
erhalten werden. . .,

. Da aus den rohen Sduregemischien so keine Salze
. 8ewonnen werden konnten, die zu fadenziehenden,'textil v :
' ) Polykondensaten geflihrt hitten, wurden die noch -

{petersture umkrlstallisiert. Es vurden erhalten:

i Vorhandenen Sduregemnigche vereinigt und aug 50 %igerh§§l~

g

' . Ausbeute T.P, . Aquivalentgew. Molgew. Verhilﬁnis

. 694 07/156] 764 [150.8 12t

-2 14 | aag/1s0 766 N7s.3 | 1 2 2.3

’aué‘ﬁéschwassér'v9 P | 96/150]  80.4.. om 200 1: 2.5
Fggs'hutterlagge  9 %" fschmiefig 90.§. . -

- einwandfreéi .ayg

-

N in
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_.Von .den Kristallisaten lieBen sich qie Molgewichte

nach Rast ‘mit Kampfer gut béstimmen, “dhrend die erste Fraktior
Dikarbonsiuren besteht, misgen die niédchsten :

~Fraktionen}geWisse ilengen Tri= oger Polykarbonsaurep enthalten.

Nur aus der ersten Dikarbonééurefraktion ‘urde mit Hexamethy-

,lendiamin,daS'entsprechende Salz hergestellt, wobei wiederum

drei‘Kristgllisate in insgesamt aber fagt uantitativer Aug-
beute erhalten wurden. ' : —

iatalss 288 eTste (P 169/1750) wnd dritte (F§105/145°)¢~\
Kristallisat Wurden im Stickstoffstrop und unter Vakuum o/
kondensiert. Dag erste KriStallisat,ergab,ein rotbraunes

‘an der Oberfliche zerflieglioney Polykondensat, das klebedge

und hygroskopische Faden Iefert. Ayng dem dritten Krigtallj. :
sat konnte eip dunkelschwarzhraunes Produkt alg Polykondensat
eghalten-werden, das gwar lange verstreckbare fdden liefert,

-~dle aber bald schrumpfen,

Als wesentliches Lndeérgebnig ist ‘demnach fegtzy-

stéllen, dal aus keinem der Salze ein Polykondensat mit :
guten fadenziehenden Ligenschaften hergestellt verden konnte.
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fadenziehenden Polykondenséﬁe liefern. Da erst voﬂ der Adipin~

Cyo o " S :
%Mmy@f/gé//ﬂé{d/%/z/%}ﬁéﬂ&/{g ’ Blatt 2  zym Sdlrijigen vom 9. Juni 1942

sdure an aufwdrts solche Polykondensate erhalten werden, wire
anzustreben, solche Dikarbonsiuren aus den Paraffinoxydétiops—
produkten zu igolieren? die 6 oder mehr C-Atome enthalten

sind, da diese zu*Vernetzungen AnleB geben und keine linearen
Polykondensate zuy erwarten sind. E ~ :

: Uber einen meil aer Versuche haben wir bereits mit
Ihrem Heirn Dr.Grimme bei seinem Besuch in Seehof am -23.

April ds.Js. gesprochen. Es wurde damals erdrtert, ob in den

SHuregemischen auch ungesdttigte Siuren enthalten sind, was

Vielleicht haben Sie inzwischen schon Gelegenheit_gehabt, die
Sduren zu hydrieren und ‘sind in der Lage, uns auch hiervon
eine Probe Zu Ubersenden., - - , |
. Heil Hitlert :
Vereinigte Glanzetoff-Fabriken AG.
 INSTITUT  SEEHQOR

A it //m{c/, |

/s

LoV.Dr.Vitge. 1.4.Dr.GieseTer

i

NOS. / . w . .
: - Aus vorstehendem Versuchébgrioht, der infolge

Abwesenheit des Institutsleiters lingere Zeit liegen blieb,
ersehen Sie, dass wir ung eingehend um die Verarbeitung der
rohen Di¥arbonsiuregemigche bemiiht haben.. Wiy vergprechen .
uns erst einen Erfolg, wenn wir Dikarbvonsiuren erhalten, die.
virklich 6 und mehr G-Atome haben, und' kniipfen hieran die
'Bi%te,,uns dooh einige gréssere Proben solchen Meterials zu-
fzusenden, Auch als Ester sind die Séuren fir uns ‘brauchbar-
‘wenn sie bei dey Reinigung vielleickt in solcher Form an- .
Tallen sollten. = o -

‘ - “Yugleich gestatten wir uns bei dieger Gelegégheit
anzufragen;¢opwwir in'absehbarer'Zeit mit einigen grosseren
Proben von Kohlenwasserstoffen (. Okten, Dekan y- chlorierten
-Kohlenwasserstbffen und lonokarbonsduren, wie es mit Herrn
Dr. Grimme besprochen worden ist, rechnen konnen. -

o ; i -

den 24,™Juni 1942





