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U'oor ddc Bildwlgabedlnumzucn von I:rintmieierten Auuaoheidtmgen
'bai dor 8 hniersle thogo

_ A 'inleim

Bei o*nzolnen Charpen der technieoh(m uchmtordlsyntheso \'mrae 1n dor
Troktion BV III das A‘lﬁk"’iﬂtm-.liﬂ’@?ﬂf‘ eluos golhen bis gelblioh-
grimen 3502fey boobachiet, Die Freliions. ermg eilnes derariigon Giunde
8ls im Tabor ergab, dess die aus?a'istelliaierenc'ion Atedle bai oinem
Valom ven 4 mn 4n oinem Tememtvxboreioh ven etua 19‘5 3000 v.ibez-
schens Dex mmlr*omn:{%lge Antell des. Krista’lis ats in c!en einmlnen l
I’r';"uz.omn wrardo \710 i’ol"t Uoﬁ ﬁen.

Praktion, 21& - 22503 Geaamt. 87,6 &3 kriat.Antoil: 0,5 g 'bzw. 0,57 55 x

“ 225 - 23000 ' 1894 M - n s 095, & bowe 0,56 ' |
" 230 - 24005 r158,7 g " " %0,8gbaw. 0,50 4
LT 240 - 50 1ﬂﬂs3.”‘*'"=0ngmme%
M o5 . 2500, v g )9:'? s S _::, " 30,2 g b, 0334—'5;

Daroh Abnaugan, Auawaeokon mit Benzin Kp, 60 - 90, wiedevholtes Un-
krista.llisieren aus Eioessig ansohliessend Alkohol, durch weiteres
‘Rednigen ther dag mehrfach aus Bongol mﬂu'istalliaiertgn Plirats
wurde aus donm i’ragliohen Stoff ‘eino relne Verbindung pewonnan und
auf Grund {htor L‘imnscha.fton als ﬂp'D:!naphthyl erkamt. _

Bizengehal4dan der 1301101'1:0'1 Verbnldun; ’ dio our Idae: itifiz aruﬁg
- aln ﬁﬁ'mmmhbhyl fd.hrten. ' o o ; '

, ~

1o Aungohon! Fm'blo.{e Schupz;gi; oy loicht bldu-v*ldla $ter
-" £y - Tluoreszons. Ero} quroh das Reinigen Ubor das
%’ " Pikea® versolvindot eine hartndc)ug anhaftende

3 - Gelbflirhung; verpl, Vogscheddr B.25 0.3200(1890.

2, Lbsliohkolt? 1. Fenzolj 1 Figosels, awl, lthylall-ohol; faot -
B ul¥s1.4n Donzin Kpe GO - 90 44 der miite,

3. Sohmolapnlchs. ‘186,50 uikorre bow. 188,30 korr. Iiteraturverts
e Y 107,80 korr. (Chattavay Soo. 67 3. 657.) -

4, sdimlspmnxzt des
Pikraty® - 185,50 Litcmtumort‘ 104 (Wegaohoider a.a.o.)

Se. Lleuontaranalybel Upp Hyy Dors G 94,45 1f 5,55
- «gef. 0 94,2fl 1 5,50



e o
6. Molekulargewichts Berechnets 254, | s ‘2774

gef. nach Rasts 285 -
Durch Titration des Pikratsx 256

Abkesehen von der bekannten pyrogenen Intstehung ﬂinden aich in dor
Iiteratur u. a. folgende Angaben {iber die Bildungsbedingungen des £8°
Dinaphthyls, dle im Zusammenhang mit den chemischen. Vorgingen der )

: ,__Schmiertilayntheaa von Interesse sind, 88! Dinaphthyl bildet wichs .

" 1e Burch Einwirkung von Aluminiumchlorid aut Naphtk 1in bei 100° neben
a.nderen Kohlenwasserstoffen. (Homer, Soc ‘91 . 8. 1110, 0 1939 II
. . B 3914 AP. 2164 i 780
Boi der Einwirkung aliphatiaohor meist niedrigmolokularor Ohlorkoh-
lenwasserstoffe auf Gemenge von Naphthaun und Aluminiumchlorid, ins-
_besondero bein Einleiten von Methylchlorid in ein geschmolzenes Ge-
menge von 130 g Naphthalin und 26 g Aluminiumchlorid (Roux, A.ch, 12
. 296; Bischoff B.- 25. B. 1905; vergl. auch Wogschoidor B, 25
B. 3200) o -
Boi der letzteren B.q.dungsniso ist die Rolle der Ohlorkohlenwauer-
atoffo nicht eraichtlioh. Es handelt sich bei diesen Arbeiten um Ver-
suche gur Herstellung alkynertar Naphthalino. Ub die Gegenwart von
Ohlorkohlenwasseratoffen die beroits bei Einwirkung von Aluminiumchlo~
rid auf Naphthalin orfolgondo Dinaphthylbisdung tatsaohlich begiinstizt.
ist anacheinend nicht untersuoht worden.
_Weiterhin finden eich in der ILiteratur duriiber: Angaben. dass uoi dor _
Einwirkung von Aluminiumchlorid auf Nophthalin suech noeh andere Kohlon-
~ wasserstoffe gebildet werdei., Homer. (L.c.) nennt die Bildnng der Koh-
’ lenwasserstoffe unbekannter Konatitution Cy4 Hm (b1, sehr loioht 168~ “
‘1ich in P.A.); © H22 (evenfalls U1 gehr leicht '1éslich in P.A, _nndk
Eisessig) sowie 0 o0 g (rtlich, gelbes Pulver). Scholl (B. 55. B. 169)
‘beobachteto die Bildung von o Dinaphthyl, das sioch in 3B Dimphthwl ,‘
'. umlagert aber auch zu Perylen Cog Hype FP 264° woitomagioron kann,
Nach den gemachten Angaben ist die Bildung von 88°' Dinaphthyl bei dar
Bohmioralsynthose, boi. der Haphthalin oit aliphatischen Ohlorkohlonnl-
- seretoffen in Gegenwm von aktlvierten Aluminium eﬂgosetzt wird, an
‘.aich verstindlioh. 3 |
. ‘Die Fraga,. ob ausser B3' Dinaphthyl auch noch aﬂdoro kornvorknﬂpf-
te Naphthalindergvate gebildet werden, kann nieht ohne weiters beant-.
- wortet werden, Einerseits wurde ‘boobaohtet. dass der Sohmelzpunkt dor |
_aus den technischen Synthesedl auskriltauiaieranden Antono ohne vor-
_ heriges Uniristallisieren der nur mit AK Benzin susgewaschenen Subltm
. bereits 184° betrug. Aus dem verhdltnianagsis hohen, in mlttolbaror
) Naha des FP. von reinem BB' Dinaphthyl liegondon Schmolzpunktc nuls f



v 20

gofolgerc wex;den, dnB dioe auskristalusierendon Anteile bereits einen
giemlich einhoitlichen btoff darstsllen, der’ sumindest in seiner Hanpt-
{menge aus 88 'Dinaphthyl beaf,eht. Andererseits wunde bel dem woltor j
unten beschriebenen’ Versnchnmatnn gefunien, dass das Aulkr:lstpln-
“"sieren des fraglichon Stoffes in manchen Fillen txot: Antlpton nit _
88 'Dinapht!vl Nochen und Monate dauem. wehrend in anderen Phllon d.te
‘Kristallisation in oinigen Tagen praktisch beendet ersohhn. Aus du'
fletzteren Beobachtung kann umgekehrt gefolgert werden, daB dle aulkri-
stallisierendan Antelile in Abhangigkoit ihrer Bildungsbedingungen éuo '
verschiedensn Verbindun(;en baw. ,Gemischon bestehen., Die nachscohend |
Aihep beschriebenen Versuche verrolgten das t’iel. dio{denigon !’aktoun.
die" bel . der technischen bchmierﬁlaynthese gang. angcqain die Bildung .
kristallinor Ausncheidungen begdnstigen bzw. humon.\ L emttoln.

Bosc 1b dar Ver, ucho. \
Versucnstachnik. , .o
Als "Normalansatz" galt ein Amtz folgendor Ausammenaetzung:

125g Balan

203-g. Laaungsnittel (Blbon bzqm._ labon)
" 144 sH battknson. '3 0.902 '

1,8 g Alka
- 5=10 g Teer ‘zur Akt!.vienmg du Allas

: Rcaktionsgang und Aafarbei.tung erfclgte wie bel der mter&hyntheso ,
tblich, - Abweioﬁend vom .normalen Aufarbeitungsganp:e ertolgto 1etnsnch
die Frahtionierung des. Grund&ls. Das oborhalb 200 13 m tiodendt

Gx-undbl warde 1n folgende n'antionan zorlegt: _‘_ N
oA T eder e
1 bie2y® 4m: -, bs 240° A um
2 Rickotand | | 2. vis 2%0° Ama
: : N o 3, Rilokstand ’

Nach erblgtar Dostulation w rden dte Frastionon des Gmndﬁll llt o
B8 'Dignaphthyl angoimptb und esich solbst iiberlassen, Zur Versuchs- o
beurteilung diente lediglich dia Tatsacho. ob nach Ampten kristalline
_Auuschoidungon in folgenden koA absokﬁr:t - autcrauin.(f Die. longo |
der Ausschoidungen wurdo nur geschitst. Isoliert und' srotnigt wurdon uo
,,&rutannato bioht. Es wurde also: bewusst darauf vorsichtct. im Bin-
-solfalle den Identltatnnachwau zu fiihren, dass die keAs tatsiohlich
aus 38' Dinaphthyl oder miglicherweise auch aus anderen dmb Konur-
knfipfung gebndot;on laphthullnderlvaten bestanden.,
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o I. Normalansatz bet erl;dhten Reaktionite@ymturen. Esbon als 148-
ﬂmttelo ) )

Jersuchsreihe 1. Statt - emerﬂormaltemparatnr von ea, 90° wurdo die

Kondensation bei folgendon Tempar turen durchgefiihrts . -
“&e-bed 90° Vergloichsansatz
~be bet 120°
¢, bei 150°°
"d. bed 170°
- @, bei 190°.
2. bei 190° Vergleichsansatsz it sg-ammrm Alamm{m. o
Epgebniss Bildung von k.A. konnte nicht beobachtet werden, Die mit Teer-
akuvioruns gefahrenen Ansiitze seigten gans allgemein oinen trigeren
Reaktionabesinn als die mitt;eln ﬂg-aktiviortnm Aluminium gotahrﬁnon. .

| ~ Durdgh Tomparaturenhdhung sprang dio Reaktion wie zn omarten sohneller -
- an’und verlief stirmischer, Um ein allzn stliirnisches Anspringen der
Reaktion zu v«armeidon, konnte beim Reaktionbeginn nicht iiber 150° gee
arboitet werden, Bei den Versuchen 4, e und f/uurdo daher die Tempera-
turstoigerung auf 170° bz, 190 orst nabh orrolgton Reaktionaboginn
' vorgenommen, e

- Bonstige Beobachtt.z_ngen In der Ausbeute. t:;agen kleine Voraohiobungen
auf. Die Toermengo nahm mit steigender RogktionstOmparatur ab und lank

bei 190 auf otwa 50 % dos Nomalwertoa. Der Teor wurde aussexrdem fester,
Porner stieg die Ausbeute der iber 200° 15 mm siedenden Anteile (Grund- .
1) von ca. 40°% auf 50 % des Neuprons. Da es sich in der Regel un Ein~
zelversuohe«handelte, kdnaan - genauera Zahlenangaben, die frei von Zu- -
- falligkeiten. 8ind, {iber die Auabeutzeverhdltnisno Laum gemacht werdon.

Der Vergleichsweise nit Hg-aktiviertem Aluminium an Stelle von Tur
und Alka, dumhgefuhrte Versuche bei einer Roaktionstemparatur von 190°
ergab eine besonders hohe Ausbeuteverso’hiobung; Grundby t staty 40 5
-ca. 62 % des Neprons; Teors statt 45 € nur 11 g; :

II. Nomalansatz mit Zusatzen; Esbon ala Loaungsmittalo

In diesen Verauchen sollte die_ Wirkung von Eisen und niedrigmolokﬁlmn ,
Chlorkohlonwaaserstoﬁen, die bei der teihniachon Schnierallynthoso als -
"Zufanigo" Reaktionateilnehmer auftreten /kbnnen, untorsucht Werden, .
'Die bei der technischen Battigung sich bildenden niedrigsiedenden Ghlor-
kohlenwasserstoffe werden: ‘normalerveise mit der austretéenden Saluéuro

abgefiiny und kondensieren in efinem Absohoiéer dor Krcbsanlago. Zu den . i
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Vorauchen dionte . a. oin derartlgu als "kondensat" boniohnotos Pro-
‘dukt. Ein besonderes Interesse besassen diese Versuche in Hinbliek .\
auf die Literaturangaben, in denen eine Bildung von. Dinaphtbyl bu -
der Einwirkung von ‘Aluminiumchlorid auf Naphthann in Gegenvart von
niedrigsiedenden Ohlorkohlnnwauorstoffon besohrioban wix'd. o

Es wurden folgende Versuche: durchgofﬁhrm '

!o suohsreihe 24

a. Zusatz von h'opylchloridi 14 g rohes Propylohlorid wun lomlmats. ,

be " n Kondenaai: 66 6 % des Battkasons duroh Kondensat or-
’ _ ' ‘ ‘Qt“c ‘
e " " ‘Elgen 2g Einntoilap&ne.

.Exgebniss Kelnen der drei Versuche fihrte zu oinen 01, du k.A. zoish’
Sonstige Boobachtug_gen Keine Beaonderheiten.

IIL. Abtinderungen des Nomalanaatzes; LSsnngsmittal Eabon.
‘Versuchsreihe 2 Nalanuberdosierung

An ;:eﬁz-c-l;r Nalanmengo das Nomalansatzos wurden; |
as 120% ,
- b, 140 %
c. 160 %
4., 200% ;-
der Normalmenge zur Reaktion eingesetzt.

*E_rgebniss Obwohl eine Ubordosierung von Nalan-die Bildung von Dinaph\ .
thyl an sich begdnstigen gollte, konnte trotzdem in keinem der nach °
obigen Versuchen erhaltenen Ule eine Auseoheidung voR kid. beobachtot
werden,

gnst;gg_ Beobaohtgg_gem Die Ausbeutegteigemng dvireh Nalantiberdosiomng
war betrichtlich. Das Verhaltnie Naben zu Grundsl blied pahozu konitant.

~'_Versug§§£g§he g Nalnnunterdoaiemng
An Btelle- der Nalnmenge des Normalanaatzes wurdem
a. 90 % o ‘

“bs 50 % - SR |
der Nomalmenge gur Reaktion eingesetzt. ,

Lrgebnies Keine Bildung voa k.A,

"‘Sonstige Beobachtungens Auch bei Nalanunterdosiorung biieb das Vorhult-
" nis von Babon zu Yrundsl nahesgu konstant,' Die abaulute Ausbeute an
Grund¢l sank, ' N : |

[

!grsuohsroiha 22 Es‘bonnntordoeierung.

An Stelle der Enbonmengo des Nomalansatzos wurdonl



“as 80 %

b. 60. % o

der Normalmenge zur Reakticn eingeaetzt.;

§ggobnisz Feine Bildung von k. A, Ruckgang der Absulutaudbduto an
Grundsl. : , _ - . . N

Vorgggggggigg_g. Sattkaonunterdoaieruns :
an Stelle der uattkaaonmonse dea Normalansatzes wurdenl

8. 90 % - :

_30 70 % _

2 Cs 50 4

b 30 %

$0 3%

der Normalmenge Zup Reaktion eingenetzt.

Ergebniss ‘Die Versucha 6 a und b fithrben nicht zuy Bildung von k.A..
wihpend bei- den Versuchen 6 ¢, d und e Bildung von K.A, beobachtet
wurde. Versuch 6 ¢ konnte trotz dreimaliger w1oderholung nicht ro- ’
produziert worden. Versuch 6 d war dagegen biebig oft reproduzior- :
bar.. Versuoh 6 e fdhrto zu einer derart reichlichen k.A. Bildung, dass
der itber 200°/15 mn siedende Rﬁckstand des Roaktionaproduktel zZu oinqn
‘gelben Brel erstarrte. : ‘ KR
Sonstige Beobachtungoens Ausbeuterdokgang durch battkaaonunterdosio- '
rung. Der Ausbeuteriickgang 1st aber vorhaltnismasaig geringer als
‘e8 der Veringerung der Sattkasonnenge’ im Roaktionsanstz entgprichx.

Gegenuber dem Normalansatz besitzt der ansatsz 6 d-ainen Unterachuas an
Sattkason bzw, einen Ubersohuas an den ﬁbrigen Reaktionteilnehmorn A
hsbon.'hlka und Babon. Is entsteht dle Frege, welchér dleser Reak-
tioﬂsteilnepmer und in welchen Uberaohusae fir die beobachtete Bil- '
dung der k.A. verantwortlich zu.machen ist, Zupr Klérung dieser Fra-
ge wurden die folgenden orientieranden Verauche durchgofﬁhrt '
Vergggggggéga 7. Ansatz 6 a nit wechaelnder\Esbonmengo. -
fupgehend von Normalanﬂatz wurde die Sattxasonmenge zunuchst ent-
sprechend Ansatz 6 d auf 30 % herunterbesetzt, ferner wurde die’Es-
bonmenge auf';

o, 80 % -
b 57.%

6. 36'%

d. 15%

der Normalmenge heruaterzesetzt.
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| Lipgebnips In- allen Fullen wurde dlo Bildung von i.A. boobachtoc.
Obwohl bei don Versuchan Z ¢ and 7 4 die Kedo ‘Mengen otwas goringar
waren, lana trotzden beachloneen werden, dass die 1inm d'akt10n33!lll°h
vor ndenewﬁsbonlonge zunindoah kelnen wosenzliohan &1nr1nns_an£ dto..

k.ﬂ. Bilduﬂg hato (‘;’ iR

’__ggggﬁg;g&Qg;g. Ansatz 3 4 nit horuntorgcaotstdr Alknnongo.
; Dio Alkamerige des Ansatzea 6 a wurdo aufs SR

50 % -
‘lbo 30” -
" heruntorgesetzt. \ ' PR
"ngebnig -Bel Versuch 8 a findet: Bilduns von’ k,A. (n selir geringer
uonge statt. Versuch 8 b zeigt bereits keine k.i. Bk;dnng. d+auont11ch

‘Lir das Lrgebnis des Versuches 6.4 ist sonit untor anderem das Vbrhalt—
-als ddr Sattkason- gup Alkamenge. ’ ¥ |

\

&usanmenfahiend largen die‘versuchsreihen unter III tolgendes arkonnant‘

Lio an slch bekannte Bildurg von Dinaphthyl oder anderen kernverknnpf-

- ten Naphthalinverbindunyen durch Einwiriung von Aluminﬂlumohlorld auf

- Raphthalin kann auch unter den Bedingungen der Bchmiarolsyntheao boi

Verwendung von bebon als Lisungsmittel stattfinden. Voraussetaung'!ﬁr

- dde Bildung derarciger alg ki in % Zrscheinung tretender Vorbindunscn

ist eine recht erhebliche Doaierungsverechiebuns der eingelnen Reakti-

. ongteilnehmer gegeniiber dem Hormalansatze. Unm pind. Qborslcht B2 Of-

- miglichen,, sind die wesenblichateq Versuche dieses Absohnittes in der
sacihatehendon Tabelle zusummengefasst! hieriei wunde das Veznaltnia der

'Heantionsteilnahmer euf Alks = 1 bezogen: Es bedentens

< kelne KoAs Bildung « Seringe kiA, Bildungs. -dde Zahl dar Kreuao

'soll uagelihr die Menge an k.i. andeutan. | . ~

P Mlex . sgttkason - Nalan . kede

yNormalansatzJ‘: 1 ;80 v 695 . -
Ansatg 6 a’ 1 | R T 695 -
" &b Tl C 56 69,5 -,
" 6 ¢ 1 .40,‘ . ' : 69,5 « | 4 ? ;
" 64 1 24 . 69,5 s
" 6e N § 2,41 { - 69,5 ‘ +}*+
" .8a 7 1 48 139 +
.:'..-.,,"" &b 1 80 v -3 _.
" o34 1 . 80 139 .

\

Die Versuchareihe 6 lanst erkennen, daan mit alukendem Bingats von g
Battkason einu stoigende Bildung von k.A. ltntbttndct. Bondslioh dtr
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gur Bildung von k.A. fdhrendon Raaktion kommt dem B&ttknuou otronbat
_-pur die Bedeutung zu, aus dem metallischen Alka das katalytisoh wirks
same Aluminiumchlorid zu bilden. Daher sind sur, Bildung von KeAs pup ,
niuimale Battkasonnengon (Versuch 6 e) erforderlich, wihrend die Go~ 3
genwart groaserer Sattkaaonmengen die Bildung von k.A. verhindert.
-Die Versuche der Reihe 6 zeigten weiter, dass die Gefahr siner Bildung
von K.A, offenbar dann gegsben iat, wonn\das Vorhdlmnis Battkason/Alka
~unter den Wert 40 3 1 einkt, Versuch 6 ¢ und d. Andororsottu zeigt die
Versuchsreihe 8, dass eine Bildung von keAs auch boi einem Verhiltnis
von Sattkason/Alka gleich 48 s 1 noch eintritt; gegeniber dem Versuch.
6 ¢ liegt aber bein Versuch 8 a auasorden ‘eine Ubardoultruns von lalnn,
vor. Sowelt aus den vorliegenden Ergebnisaon geschlossen werden kann*
bostoht bei gegebenor Nalnmenge offonbar ein kritisches Vorhaltnia von
Battkason/Alka, das zwecks Vermeidung einer Bildung von k.A, nicht o
Juntorschnitten werdon darf. Wie die Versuche € und 8 seigen, liogt aber
'oin solchee kritisches Vernultnia der Reaktlonstoilnohnor wolt ausser-
_hald des Normalansatzes. - | -

Wenn sodi durch die obigen Versuche die Bildung von k.A. untor«don
1£0axtionsbadingungen der -bchuierblsynthese im Laborversugh sway uo-
zeigt werden konnte, 8o sind doch dio hierzu erforderlichen Dosiorungi-
verschiebungen 80 gross, dass eine’ Bildung der k.A., sus gleicher Urh
Bache im teohniachen Betriebe verh:iltniemassig unwahrecheinlich ilt.

is war daher anzunshmen. dase in tochnisohen Betriebe andere Urlachon
fir das Auftreten der k.A. verantwortlich zu machen: sind,” Die linter-
suchungen wurden daher unter dibsem Gesiglitspunkte fo gcsetzt. '

IV, Nabon statt Bsbon als L&sungemittel.

Bed dor Sohmierslsynthese wird das im Raktionaansatz cnthaltcno Esbon
soweit es sich nicht an der Kondensation botoiligt und verbraucht wlrd.
bei der Destillation des Neuprons wieder zuruckgewonnen. Es £511t mit

_ olinem Gehalt von ca. 10 = 20 % Nalan an. Es lagen bisher keins Beden~
den vor. das unter der Bezeichnung Nabon zuruckgewonnano Esbon/Nalan
unter richnoriacher Beruokstcntigung seires Nalangohalcos erneut als
Lisungsmittel in die byntheae einzusetzen, AT

In Zusammenhang mit dem Problem der k.A, Bildung wurdo ‘auch~die Ver-
‘wendung von Nabon als Ldaungsmittel in die vorliegenden Untersuchungon
mit einbezogen. Die. tolgende Verauchsreihe arbeitet mit ateigender -
Nalandberdosierung, wie sie sich betriebsmansig argcbenkbnnte. wehn
Am Rabonvorratsgehaltar durch. Ausfrieren und wxederautsohmolzeh von
»Nalan, rechnerisch udberﬁckslchtigte sonzentrationnandorungen atatttiadc,
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Véwsuchareihe 9. Falaaiberdosierung, Habon als Iﬁlun&Bn\':tol'. ;i
~a. Vergleichsansate ohne Nelanliberdosierung (Formalsnsats)
b 109 % Nelan = o
c.118% " -
d. 128% ™.
; 0.11385 % "
R0 LR T
Lrgeboles Beglnnend mit Ansats 9 @ wurae 14 gen uber 200°/15 mm'
sledem_don Fraktionen nach Anhgpfon und mehrtigigem Stehen dnjAuttro-
ten steigender Mengen von k.A. baobachtet, Eine naoh etwa 9 Monaten
érfolgte." erneute Durchsicht des \ganzon Vorahohspa%‘qr_.'hlh liess er- -
kennen, dass auch dietAnséitge 9a, bund ¢ g'orlnge ﬁehsen von k.A. :
enthielten (Vergleiche die in der Einleitung Seite 3 oben gemachten
Ausfiihrungen.) Das Ergebnis dexr obigen Vorsuohsreihen war insofern
Uberraschiond, als:die frither unter Vem’ondung(von Esbon.a‘_la'. Idsunge~

mittel durchgefihrten _Verauchehselb\s'rt bel weit htherer Nalanfiberdo- £
~'slerung (Versuchsreihe 3) keine Bildung von k.A., beobachten lieseen.”

Un jede Tiuschung aussuschliessen, wurde die Versuchsreihe 9 a - £
‘nochnals, aber unter Verweadung von Lsbon als I¥sungsmittel, wieder-
' holt,,;; Eine Bildung von k.A. konnte nicht beobaoh'tet werden.

‘Es.epglebt sich semit die swingende Schlumsfolgerung, dass das Au"f-'-.--
treten "__der bes;chrlebezi’ien keAs in den Fraktionen der iibor_aod"/lssm' e
sledenden Anteile der Hchmierdleynthese, durch die Verwendurg von Nabon
als Lisungemittel begiinstigt, bzw. durch die Verwendung von Esbon |
gehennt wird, Bereits der Normalansats bew. eine verhiltnisuiissig

- geringere Uberdosierung. n Nalan fihrt Weim Arbeiten mit Nabon zu
goringen baw. reichlichen heagen k4., wibrend 8ie belm Arbeigen

nit Esbon als Lisungemittek erst bel ganz extremur Do:i.emnﬁﬁqun-“ .
schiebung erhalten werden, | - SRR P

Un Zufalligkeiten mit Stcherhetit aussuschliegisen, wirde der Versuch

9 £ melirféch wiederholt. Hierbel wurde beobachtet, dass swar immer die
Bildung von k.4, eintrat, die Mengen der k.A. waren aper‘ion-Vox}puLh
zu Versuch deutlich unterschiedlioch. Ubgleich stets eine mbglichat -
glelohbleibende Arbeitswelise angestrebt wurde, musste aus dieser "
Beobachtung trotsdem geschlossen werden, dass unabliingig von der

ATt und dem Mengenverhiltais' der Reaktionsteilnekmer auch noch andere
Faktoren die Bildung der k.A. beglinstigen oder hemnen. Auffallend war
‘die ‘.l‘at'sachq. dass die mit Esbop gefihrenen Ansiitze vorhii].tnill&n;g |
trige ansprangen, wihrend die mit Nabon 5of§bromn Ansiitze aehy leb-
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,"haft ansprengen, in der Regel sofort naeh Alkazugube, ohne vorheriges
Einleiten von Salzsdure, Es hatbe zunichst den Andéhoin,»allwoﬁ’giq e
"Blldung grogser Mengen an k.4, immer dann eintrat, wenn die Reaktion be-
sonders lebhaft verlaufen war, g0 dass zwischen Bildung von k.A, und
‘Reaktionslebhaftigkeit ein ursichlicher Zuamgnhanﬁomutet wurde
Die Druchsicht eines grosseren Versuchsmhterlalsl;eigtev1ndesaon der-
art hiufige Augnahmen, dass an der -obigen Verﬁutung,nidht festgehalten
werden konnte. Zur Lisung des obigen Problens érschien es auf Grand
zuféilliger Beobachtungen auseichtsreich, such die Rolle der Reaktions-

: dauer auf die Bildung von k. A, zu urtersuchen. ‘ .

: T
V. Plldung von k.4, bet labger Reaktionsdaier, L
“Nach der iiblichen Arbaitaweise warden die Reaktionsbedingungen (Leme
peratur, Rilhrung) fiir die Dauer von gwet Stunden, gerechnet. von Zeit- _
punkte des Anspringens ‘der Reaktion an, aufrecht ophdften;.W£odeihqun~f
‘gen des Ansatzes 9 £ mit verschieden'lq@pr Reakpioﬁidauor'301gten oin-
deutig, dass mit zunehmender Reaktionsduuer eine vermehrte Bildung der ,
koA, stattfand, Begondors aufschlussreioh wuren die einep qputér Bu
beschreibenden Versuchsweise angehdrendon Ansutze 11 £ und 11 8 on
- wurde nimlich gefunden, daes oin und derselbe Ansatz bei swelstindiger
Reaktionsdauer (11 £) keine k.. Bilduig zoigte, im Wiederholungstalle
bei 20 stiindtger Reaktiongdouer (11 8) hingogen reichliche Mengen an
~keAs orgnb, uﬁ5511¢ 2woifellauuzunohlidsﬂon wurde dabel so gearbedtet,
dass ein Teil des ins Gzes 11 g nach normaler swhletlindiger Rlaktion§§’:
dauer abgezweigt und gesondert aufgearbeitet wurde. Doy abgezweigte =
Antell ofnthielt keine k.A., disee fanden sioh bet dor Aufarbeitung nup
1n der Hauptmenge des Ansatses, der ‘elner 20 stiindigen Reaktion aus-
gesetzt war, X D&mi% war es bewlesen, dass die k.A. des Ansatses g
lediglich durch die abnorm lange Reaktionsdauer verursacht worden wa-
ren.. iy . _ o Co

"

zFulanote" : AR L
Berelts nach Abfagsung dieses Berichtes wurde bei einey ernsuten Durohe
sicht des Versughematerials auch im Ansaty 11 £, wenn auch aur in Spumen
keA. gefunden. Dep abgezwhigte Anteil des Ansatges 11 g war nach wie
vor frei von k.A. Diese etwa 8 Monajite nagh Durchfi der Versuche

gomachte Beobachtung vermag die wenige Wochen'nadh ang depy .
Versuchsrethe 11 gezogenen Sohlusofolgerungbn keinesegs zu ohtkr&:tqn;;

das Vgrauphsergebp}ﬁ-bleibt qualitati dasselbe,



aigentlichen 3chgtpp518ynthaaeuber;agerte Raaktion, Solange die Satt-

: kasodmehge_im'ReakﬁIbnsgemiach groes'ist, ubérwiegt die.ﬁikylidiungs- ,

aktion dep Schmiegalsynfhese. erst be1 fdttéaachritténdm;baw. g&nzli—;4'
chem VBrbraﬁ%h#hqé’ﬁattkasons‘tritt_dfetk.A. Bildung 1n Lrach. {aung, In
Ubereinstlndﬁpgfmlt der Verauchsrefie 9a- 218t dies um 80 friher
der Fsll, Jézgréq;ér'dgr Nalaniiberschugs ist, . : ’

" Die zup ked, Bi3dung fﬁhrehdq Reaktioq_bqsteht swoiffellop in olner I
Einwirkung_&gs %a@alytiéch,wixksamen Téérn~éuf_daa»1n Reaktlbdzgcﬁiaqh7
aach Ablaut oder gegeh knde der Alkylierungeaktion nogn vorhandene

ﬁperachﬁssige Nalan, Der an sich méglich brschglnepdo.Fai}@ dzss
die @inwinkung_dés‘Teena auffberéita‘élkyliertesfﬁalan urBlldung

vqn;Dinhpﬁthyl bzw. k.4, fihrt, mues'aqf Grundldgr,folgendqﬁ7Vbrnncho

kauégéschlogsen werden, R R o : vi ) :

“ggggggggggggg.ggg anma1ansatz,'Nabon als'Lésungggittel.

8. Nach normaler Reaktfon un g Abtreanung deg Koprons vom Tg,: wurde

3 auf-den: Teep erneut Nabon aufgegedbon und dag Gemisch unter den for-
‘malen Reaky§on$bgdinguhgen,fur die;Dbaer von 20 Stundéégpelassen...
Bei der Aufarbeltung dieges Gomisches wurde in-der von 200 < 3009

15 mm aiedendep Fraktion Srhebliche Méngen 8R KA, gotuhdén. |~

b, Wie oben, ep wurde ader nicht Rabon sondern Grunasy auf den Teep -
“elnes Normalahshtzeq aufgegeben ung fir die Dauer vop QOISbuﬁdiﬁv ,

; unter Reuktiogsbedingungon bqlasuon.{”io Aufa:baitung,erggb,noggalo5

o Sehaderdleraiticnsn ohge 1,4, ; o oo

‘D;q ¥rage, ob die 5iEHUng von k.A. aft zunehmender Reaktiongdauep olnes .
Hakimalwert 2ustrebt uniin yelehep Ze1% ein derartiger Méximnlwert’f
orreicht wird, wurdo aicht nihep untersucht, OrientierendelVorgbche}Qr-
giben, dass dig .,,, Bi 1dung iiber eino etua 10 8tindige Neaktionsdguey
hinaus aucii nowh véitep zuniont, Ug die Rodgung eines angagyeg Zuy
Bildung von Ked. gu prdfen. wurde'dan6r>1n rortsetzung d;éaer ADDOL.
stets mit einep 20 stiindigen Reaktidhsdauer:gcarbaitet,

jbiq:gerundano,Aﬁhﬁngighéif der k.4, Bildung von dep Heaktionsdauey

Orilirt befriedigend dag unterschiedliche brgebnis an gigh gldioh@r :
Ansitge im Wiuderholungétalle. us st a;lerdings ansunehmen, dass auch’

och undere Irakgopen auf diq mengenu&tiige_g;d.'Bi;dung von Einflusg
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sind. Boispieleweise wurde gelegentlich gefunden. dass dor Teer noch
5unverbrauohtea Alka enthilt. Diese Erscheinung ist wahracheinlioh aut
eine zu geringe Ruhrgeschwindigkeit zurﬁckzufﬂhren und kann aelbstver~
stindlich auf den Reaktionsverlauf von grisserem Einfluss’ sein, Daduroh
18t leider der Dxaktheit der Lqporversuohe eine Granze gezogen, denn
@8 zelgte sich, dass die benutzten u.P.G.-Rﬁhror bei 20 stdndlger Ba-
anspruchung praktisch nicht mehr das Aufreohtorhalten elner konntanton,ﬁ
ziemlich hohen Rﬂhrgeschwindigkeit zuliessen. i 4 L

&usammenfassend lassan die 1m Abschnitt IV und V boschriebonon Versuche
'die k.4, Bildung bei der technischen bchmiordlgynthea verstindlich er~ f
scheinen. Sofern mit Nabon als Losungsmittol gemrbeitet- wird, besteht
‘bereits beim Normalansatz die “tglichkeit einer k.A:-Bildung; beroits

' verhaltnismaesig geringe Uberdoaierungen an Nalan;ruhren zu einer -
uengenmassig recht bedeutenden k.A. Bildung (Varsuchereihe 9 a=2)
Wetter ist zu baruckéichtigen, dags die téohnisohe bynthesolgegenﬁber
den Laborvereuch sehr viel stilrmischer verlauft. Der Zustand, bei dem
libersch.issiges Nalan und katalytisch wirkdamer Teer bei Gegenwart nur
~moch geringer Sattkasonmengen aufeinader unter k.A. Bildung einwirlon o
kénnen, wird somit bei der tec nischon Synthese zeltlich frither erroicht‘
‘und komnt deher bei gleicher Gessmtresitionsdauer seitlich linger sur \
Auswirkung. =

VI. Bildung‘von ke A. ‘unter Verwendung hiher chlorierten Battka~
sons. -

Wahrand der Durohfuhrung dieser Versuche wurden die Betriebnayntheaon
" auf die Vorwondung hbher ohlorierter Battkasone umgestellt. Abweichend
von dem friher oingesetzten Sattkason der Dichted = 0,902 wurde Batt-
kason der Dichte d = 0,910;°d = 0,915 wowis 4 =, 0,950<zur Synthese
herangezogen.: Es war von Interess auch das Verhalten derart hiher
ohlorieter Battkaaone in dieser Untarauohung mit einzubosiohen.

.Bei Verwendung des friiher betriebsliblichen Battkasonl. d= 0,902, 80~
" wie bel Verwendung von Nabon als T8sungsmittet wurde eins keds Bildung
~erstmals in der Versuchsreihe 9 . -~ gefundex,. Diese Versuchsreibex wur- .
den nunmehr unter Verwendung eines Sattklsonl d = 0,911 wiedorholt.A :

-353329253353-1-'Halanuberdosierung Nabon als Lasungsnittol. |

8 Verglelohsannatz ohne Nalﬂuberdosierung (Normalansatq)
b 109%Na1an‘

e118% "

d.128% "
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-e 9

o.'l}&‘%
Lo 247 % ‘
8. 147 % 20 stindige ueamonsdauer. L i
Erjjebniss Im Roaktionsproduht der Ansitue 11 4 - £ wurde nsch Animpfen
‘und mehrwochigem btohenlassen kein auftreten von Kok, beobachtet. scat
nach mehreren Monaten konnte in den Adndtzen 11 e und ¢ ein . geringe
Yenge von ,”, beobsehtet ~arden, Wurde nber der Ansatz 11 £ nit 20 stdn--
aiger Heaktionsdauer gefahren, (11 g) so traten, wie bereits in vorigen E
Abschnitt beschrieben, bild nach dem Animpfen arheblichoLMengen von k.l.
auf. Bei einem Vergleich mit der Versuchsreihe 9 ergibt sish,daes durch
Vervendung des hiher chlorierten Sattkasons die Bildung von k.A. gohemmt
’wlrd,_bie findet beim Normalansatz (11 a) Uiberhdupt nicht statt und Be-
'ginnt erst bei einer Nalan \berd":sierung von 138 %.

Um uber die Abhingigkeit dor k.A. Bildung vom Chlorierungsgrade dol oin-
: gésetzten battkasons ainen Uberblick zu geben, sind die Ergebnisse der :
diesbezuglich durchgefiinrten Verauche in der nachstehenden Iabello BY=
rsammengefasﬁs. us bedeutent L | : ‘ . ?w-i

= keine k.A. Bildung 4 , -

(+) ko BiLdung,,geringe hengen, ‘erst nach Monaten in Ersoheinung sotre-
ten, l { \1-‘:: :

+ bis +++T“K;A Bilduns ateigender Menge. aofort nach Animpten auskri-

VO atanisiert. ' r
e Ty Nomalansatz IR Ansatz nach 9 ¢ (Ralan 147 %)
~Reaktionsdaverst- 2 Stdn. 20 Stdn, - 2 otdn. . 20 btdn. »
battﬂason d = 4,902 () | L e s
" . dae @911 - e (+) e
T aeC9me (*) e SEPYSN
"o d = C’958 , . A e

-Das bchema lésst klar arhennen, dabb die Neigung zur ked, Blldung pit .

" steigendem Ohlorierungsgrade des Sattkasons abnimmt, Bei 2 stiindiger Re-
aktionsdauer konnte k.i, Bildung beim Normalhnsatz nieht mehr beobachtet
werden, venn dle Dichte des Sattkasons = 6, 911 betrug. Bei 20 atundiser '
Reaktionsdaner iand ke A.,Bildung aur noch in uﬁ*uron bei Vorwondung eines
.5attkasons 4 = (,926 statt. Dieser Ansatz kann bozuglioh kebo Bildung

als praktisch unbedenklioh:gelteni Ungunstigor 1Tegen die Verhiltnisse -
bei einem Ansabz mit Nalandberdoaierung nach 9 f. Bei Vorwonduns oines

- Hattkasons dossen Dicht = (4926 wur, hirte bei swaistﬁndlger Reaktiong-
dauer dis k.A. Bildung zwar wuf, bel 20-etindiger “esktionsdamer biieb die
keds Bildung aber selbst bei Verwendung eines Sattkasons d = 0,938 noch
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]bestehen. bie Mengen der gebildeten L.A. sind in d;esem Fallo allerdinac
senr gering. ’ - Lo

VII. hinfluss von. Roh- bew. einnalan auf dio KeAe Bildnng. E
AL} Beglnn dieser Uhtersuohuns stand u.a. auch dte’ Frage zur Disknlstnn,
‘ob die k.A, Bildung durch- Verwendung von Rohnolen an Stelle von Rein-
“nalan begilnstigt wird. Zur hntacheidung dieser Frage wurde unter Verwendung
eines Sattkasons d = 0,911 folgonde Versuchsreihe durchgefilhrt, wobsi
gleichzoitig auch das Lbsqumittel (Nabon' bzw. fsbon) variiort vwurdes -

Versuchereihe 12. §§ tattkeson 4 « 0.911; Normaluncatz

Baantxonsuuuarc 2 Ltda. ~20 SYoue
a. Nelan roh Bebon = _ ~ . - e
b.'. N " Esbon - B ' ;; e E e
¢. "  rein Rabon - e e
. " " ssbon : oo . 2 - v S (*)g

De Vereuahareihe 12 zeigh zunuohat gang elnwandfrei, cass eine Begﬁn~,-
Btigung der k.A., Bildung qurch Verwandung von Hohnalan nicht stattfindet.
_hus der Beobachtung, dass der Ansttz 12/d (febon, Reinnalan) nach mona-
_tolanber Lagerung Ypuren von k.A. aufwies, iGnnen keine beaonderon Sohliis~
- 88 gazoyen werden, da o8 eioh’hierbei zuhichst nur um eino Einzelnrsohoi-
nung handelte _ ‘

- Woltor! zeigt die’ ﬂernuchareihe. dass die auf die k.i. Bildung henmende
ﬂirhung des ksbon auch bel 20 stilndiger Reartionsdauer woitgouend_wrhal-
Yen bleibt. Die Verwondung von tsbon ala Lisungsnittel 1st somlt eine
sehr wirasame venn auch nicht 100 % Mﬁssnahme. um oine k.A. Bildung 2u
verhindern. Orientierende Versuche zoihten, dans duich VorwendUng von
"Losungsmittelgemischen,,die aus sbon und Nabon bestehen, die Nolauns
_’zur kedo Bildung agenfalla heantergeaetzt ‘werden ksam, -

VILI. Unterauchung einea besonderen Ansatzea. S : :
mus betrlebllchem Interesse wurde das Verhnlten einns AnaatQQB folgcndor
Zusammensetzung; ) : S

85 ¢ Rohnalan SR .

40 g Fglan ; - 249 Nabon 1%
°09 g L‘eungsmlttel

179 g Sattkason 4 = u,926 bzw. d e 0,938
l 4 g Alka’

- 10 g Teer
funtersucht. Unter Verwendung eines Sattkaaona a 0,926 wurde-die unten
atehende Versuchsreihe durchgefiihrt, wobei mit ateigender Sattkasonuntor-
‘doslerung gearbeitet wurde. Die angeyebanen Prozente boziehen.sich auf

N
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die fm obigehﬁAnnE§z~enthéltene Sattkasonnénge von'179 g bed gonst
;gléichbleibépder Menge der iibrigen Reaktionsteilnehmer, ' S

Versugherethe 13, Sattkason d = 0,926

i | ‘Reaktlonsdauer
- | o o 28tdn. . . 20 Stdn,
a) 100.% skttkasony k.. Bildugg = - . . | -
) 70% ¢ g "o - T 44
_ 0) 65 % 1" ;" " o .‘ - S C R T
d) 0% v pow e s e
) B) 50 % " 3 " ", - . - L TR

~Wihren bei elner 2 stiindigen Reaktionsdauer selbst beiléﬁﬁrkat;n:Do- -
5sierungavérschiebungen keine k.A. Bildung beobachtet werden kann, findet
bei 20 stiindiger Reaktionsdauer bereité.bei 91ner“Verh&ltniaméssig 5ow

ringen DosierﬁngsJ;rschiebung eine k.A. Bildung staty, dm ﬁbrighn'zjigyz
das Lrgebnis' der Ansiitze mit 20 stilndiger Reaktionsdauer einige Unregel-
méssigkeiteQQYEs ist anzunehmen, dass hierfilr ~ wie bereits erwihnt~

die iber einen lingeran Zeitraum nur sehp schweé konstant zu haltende
Riihrgeschwindigkeit veféntwort14gh zu machen ist. ‘ e

In der folgénéen Versuchreihe wurde unter Yegwendung eines Battkasons'
d » 0,938 gearbeitet. . S : |
Versuchspeihe 14. Sattkason 4 - 0,938

_ B Reaktionsdauer .

-' o 2 stan. 20 8tdn.
8) 60 % Buttkasonik.A, Bildungs e
b)50%. v ym w A L e

'Zusammgp:uxfend bestatigen die letzten beiden Verahchareihen die ba-;“
reits frilinr gewonnene'ﬁrkenntnis. dass die k.A. Bildung sowohl durch B

.Vérwendung eines hbher chlorierten Sittkasons als auch durch eine Br-
“hdhung der im Ansatz enthaltenen Sattkasonmenge gehemmt wird. .

| Zusammenfabdung, . |
1.) Die bei olngelnen Chargen der teohniaohenggchhiérblsynthesé in
einem Siedqbureich von etwa 195 - 300%/4 mn ‘ibergehenden auqkriltail;-:
slerenden Anteile wurden untersucht und nls 1n der Hauptmenge aus 8a"
Dinaphthyl bestehend erkannt. Es ist in Betracht zu elehen, ‘dass die
auskristalliesierenden Anteile (k.A.) auch nooh aus ‘anderen durch Kern-
verkniipfung aus Naphthalin gehildeten Kohlenwasserptoffen bestehen kba-
nen, Die Verbindungen, aus denen die k.A. bestehen, verdanken ihre Ente
stehung einer katalytisohen finwirkung, des wihrend der Synthese gebil-
deten Aluminiumshloridj bew. der »Alum1niumoh1orid~29p§§1vefb1ggung-
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(baureteer) auf das 1m Haktionsansatz enthaltene Naphthalin.

2) Die zur Bildung der i.A, fuhrende Reaktion wird entscheidenﬂ bebin-
iiusstt -

a) burch die Wahl;dea im Reaktionaansatz enthaltenen Losungamittels
(Lsbon bzw. Nabon). is wurde gefunden, dass Nabon dle Bildung der k.a.
begdnstigt, Egbon dugegen hemmt. Bel Verwendung von igbon als Lpshngs-
mittel ionnte die Bildung von k.A. ouy unter g nz bnormen Bedingungen
OZusammensetzung des Reaktions :nsatzes, Zeitdauer der Reaktion) wie sie
bel der technigschen & nthese prakcisch nichc vorkommen durfton. beobache

b) Durch die &eitdauer der Reaktion. Auf Grund der VOrliegnden Versuchs-
ergebnisse musn angenommen werden, dass die zur keds Bildung fihrende
Reaktion entvedér unvergleichlich viel langsamqr als die Alkylierungse
astion der nchmierolsvnbhea varlauft, oder duss sie uberhaupt erat |
gegen Linde der Alkylierungsaktlbn bezinnt, fis erscheint mixlich, daaa
d;e hefis Bildung durch dic Gegenwart freien Sattkasons volletundig ge=
hemmt<wird, 80 dass sle ¢rst nach Verbrauch des sattkasons in lrscheie
nung tretin rann. Um einfr k.n. Bildung entgegonzuwirken, ist o8 dahor:_

- wichtig, dass dus Reartibnsgemisch nach erfolgtem Umsate des Bactka-
30ns mbglichst schnell vom Suureteer abgetrenn$.wlrd. Bine gloicho Wip-
’kung lieaae aicn durch sofortigos abkiihlen des Reaktionsgemisches arrol-
chen. - L : . 4 N

‘c) Durch die mongennissige. Zuaammenaetzung dos Reaktionsansatzes.' Hoho

| Alkakonzentration und hohe Nalankonsentration baglinstigen die k.A. 811-
_dung, hohe Sattkasonkonzentration bzw. hohe Konwmentration an allphatlncb
'.gebundenem Chlor wirkt der k.A. ”ildung,entgegen. ’

-Fﬂr die bchmiorblsyntheae ergibt sich aus diesen Befunde folgondo (ber-
legungs Das Yerniltnis von Sattkeon bzw, aliphatisch gebundenem Chlor
"2u Naphthalin im Raaktionsunsatz wird sich nach den gowiinschtten Syn- ‘
thesergebnis zu riciten habyon. Da die mehrtaehe Sabstitution des irnu>
matischen erns gegeniiber der einfachen bavorzugt ertolgt. sind um 50
hbhere Kinsitze von Naphthalin ert?rderlioh, Jo. mehr die gintach aébatie
.tuliercen Alkylnaphthaline im Reaktionsprodukt tiberwiegen sollen, Li.gv’
das Verhiiltnis von Sattkason zu Naphthalin im Ronktionlanaats feat, dnal,
18t, un ainer kea, Bildung pech Kiglichrelt ‘entgegensunizken, mit der
Alkamange sowelt herunterzugehen, als es fir dle durchzufirende Roak-
tion noeh gorade tragbur erscheint. Es ist aber zu peaohten, dags dle
bei der tecinischen bvnthese er!orderlioho Alkakonzontrat$on 1m Labon-
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versuch nur schwer zu crnitteln iet, da sie u.a. auch ig hohee n,ssé*_
von der durch Rihrung bewirikten Durchmischung des Reaktionsansaties
abhungig seln diirfte, "JL - | 3 S :
5¢) Ficht von -tiinfluss auf die ko8, b11dung erwies siéh dor iraatz von
Helnnalan durch Rohnalan, die Reaktionafilhrung bei hohen Temperaturen”

der Jueata von Lisen sogicder Zsatz niedrigmolekolarér aliphatischer
Chlorkohlenvagserstoffe, ' - C .

4.) Aus einem begondefen, betriebyichan Int.resse wﬁnde?etn im vore ~ |
stehenden Boricht niher genannter Ausatz auf seine Heigung zu k.A. Biie
‘dung unter Verwendung von Sattkason verschiedenn Chlorierungsgrade une
tersucht,. o R :

Nachtrags Uber die technische Bedeutung ‘des 88" Dinaphthyls. -

dowelt es sich aus der Literatur entnohheh_laamt, kommt dem BQ‘ Dinaph-
'thl keine grogsere technische Bedeutung zu., Es wurden tolgcn&g Anga-
ben gefundens ' | cooe D

0. 1903 1. 5, 906 (DRP 140.480). Rhetlighe “ummi und Zelluloidfabrk,
Neckarau - Mannheim, Dinaphithyl dient sup ﬁerstéllung”cillulotddrﬁiscr'.
Mas:en. -ampfer soll ganz oder toilweise durch o und 8, Fhenylnaphthaline

-<§und\B Behzylnaphthal#n. o und 8 Dinaphthyl qdercfbgnd.sfDinaphthylﬁ;~,~
tan ersetzt werden, T L o
C. 1951 II 8. 2685 (i ? 349.923) brnat Daub, . Dortmunde ST ‘

- Die rondensationswiirme von Stoffen. die'eiuegnimdriéerh ﬂpozifisch§.5;? x
Kondens:tiohswirte und eihén,h&heren’ﬁiedepunkt als ¥asmer besitzex, éigp
nen zun Epiitzen bein fraktionnierten Destellieren und Cracken v.a Mine-.

" raldl, unter anderem_wird:aig deféttiger Stoff an Dtnaphéhyl gaqannc.: .v
Ce 1931 II 6. 3265 (FP 7U7431) 1.0, Farbefn,. , IR
“Herstellang von Diphenyl_dnd~andefon Kondoﬁaétlodsﬁéb@ukten ausvarlclaf'~
‘tisch en iohlenwasserstoffen durch Uberleiten der Dimpfe der Ausgangs-
‘materialien iiber niher angogebene Katalysatoren. U.d. wird auch die
Herstellung von BB' Dinaphthyl. und o« ! Dinaphthyl aus Faphthalin an

_olnem i, .‘Alep5 - gqntgkt'gehanntf_' o
C. 1955 I 8, 1558 (DRr;565.“25) I.8g Parben. , e

"85; Dlhaphth&i,odéi*aaiggquriépteAdionon als Aungﬁngsmnterlal zgr.Hor-
ntollung.oines gelben Eiipenfarbstoffes. - - s i o ~
C. 1954 I 8 46y '(nnp.‘ésswa),x;o, Farben. ]
fxtspricht bls suf dle zun biusabs komnenden Katalysatoren dea F,»,

\ .

I :
1
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“no7s3L. € 1951 II 8 5 3265, o

© 1935 II 6. 439 (uRy 608135 AP 1977768) 1.G, Parben.

Herbtallung von ierylen durch minwirvung von Al 013 auf aa* Dlnuphthyl

bel Tamporatur zwiachen 150 - 160° in An- oder Abwoaenheit oinos 1nor#on
Losungamittels. : . ;

Ce 1939 11 8, 5914 (AI °164780) ﬂexas co., Eiinest i Pebore. o Q;

'3heretellung eines Hilfstoifes, der 'bedn Entperartlniertn von.Mlnnral-. .
tlen die Abscheidung des ”aratfins in gut f1ltrisrbaver Formy. bewirkt.
::Naphthalin wird nit gros .en iengen al 013 bai iemperaturen uis au

lénger alse 6 btunden\kondensiert. Die Destillation des Reaktlonsproduk-.
tes bel 10 mm‘ﬁn e:gtbt folgnnde Fraktionent( :

a,) bis 200° 3 Benzol und unverdiertes Naphthalin
~be) 260 - 225 % 01, . enthaltend Tetramethylnaphthalin -
cs) 225 - 300° s Fraktion enthilt viel 88° Dinaphthyl
d.) 500 = 310° s 81ige Hasce der ormel 026 s onbaprioht hther kon-
densterten ‘ohlonwasseratoffen. -.
o.) Riiokstand & Duroh- Lisen in Bensol und. Fillen mit Bonzin wizd Totra-,
' ‘naphthyl erhalten.v - '7 : S

Der obigo Riickstand (o) dient als Hilfsstoff sum Entparnttinioron.
€. 1941 L. 1095 (DR, 698795) BUbtgemworke.

'Herstcllung von 88! Dlnaphthyl aus Naphthalin durch. Elnwlrkung goringor,h
Yengen Al 01 (2 %)-auf Naphthalin bei Tem;araturen von 250 - 300° 4m
geschloanenon Gofiiss, Ausbeutes etws 17 % Dinaphmyl nobon 48 ﬂ unver-
--;ndertem Naphthalin, - : :

' aio orsiohtlioh. besch ftigen gich eine gunno Roiho von Patonton,nlt -
 der Herstellung von 88" ‘Dinaprthyl, o8 100 aber zu bodonhen. daas on o
- sich in der Yehrzahl mm der Fille um Vorfahrenopatonto handolt, aus
donon nicht hervorgent, ob das oigencliohe Interesse des Fatents suf
 das allsomeino Herstellunsevorfahron oder ruf 4Le Horscellung des hur
als Beispiel genannten’ 8B Dinaphthﬁla goriohtet ilt. |

?






