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Hinleitung

In der V. Eitteilung iber ¢ie Herstellung fsﬂ‘Schmﬂerﬁl

Ll Fogu;ia uné Tcer&estillutiﬂusnrcéukteu?(BcrichﬁIDrL
Eilvel Hr. 91 vea 19.9.75) WEr iiber eine neue irheifsweise -

'ouricn,at worden, auch dox’ s gol t, hqchalterungsheétﬁnr

diye uhgaerale Herzustsllon., Einige ienhang mit

suchen sichende Untsrsuchu Fen Gber dis

mieril-iuferbel ting seion deb vorllc'endén ¥itteilung

1

l;'Scbmicrél-éufarbeitung

&) Fin 1flul der Dosnelverbindung wiliie Alte;ungsbestﬁndigkéit
: ' -

~Me bei der 3ol i

¢hloridde vielvert

depsetliop in'einifun Stunden iast_val bt&adig ab. I &1~

z.tiongnrowut n'ch etwa 10 - 1”

fU“FﬁmA

cenvizen surdo
|

3tun an von der Doppelvertind mg abgedogén.
‘ - L

Golcgﬂntl*ch giner groéren Yor mehsreihe, bei der u. o,

I
vir chicdene Frigon der Auxuraeitavgssu'“e golist, we rqen'
gollten, stellfen .w.or man fest, daj cin pehrtigipges Stehens

, lasdan des Yoﬂdzﬂ'ntlun‘ produktes dber der Donpelverbindusg

sich culsrat upginstig wuf dio Altornngsbast.ndigkait des,

erhiltencn Schuitrdls wuswirkte. ITn Versuch IV 20 (Tafel |1}

L

Jatiys tp dus Reukiionsprodukt 8 Tuge 41t der Di "“elvejhinduug

"’Lﬂﬁurhnruﬂb guotumlon, Hie wus ‘lﬂu& Vkrglelch m:t;Ver—
suck IV 2 hervor,eht, der zug, der) sleighon Yopdenoation

gtemmt und uneditielber aoch Bee1n-runb der Ksnnanqatﬁon



Tafel i:
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Ea - 2 ’
szga'u‘b(;i“e--‘ worden #ary ninot der Vurko*‘::ungdrxicks!.and
nach emer kinstlic un Alterung CT 41) geee bcr VYersuch

2 81) erst Lugiieh zu. Wihrend der ic nge!’ ‘Zerdhrun

dfuer mit der To: prelvertindung misse on ofl‘,’;an‘;ur oxe (-ie»(‘r‘?

“unerwinschis ﬁes!‘,and exl:, in dia Schrierdl :Loergaégmgt-:en‘
AR . SR A

~ M
hiCd
A

13

Einiluﬁ»_vo::' Dop}elverbindung uzrd ﬁufarbeitungémiés:

4 ‘ N . . i
Vers. Nr. ! " pufirbeitung N Bgpo | % C1 Canmdsmteat |
co j frisch gealtert'
v 2 5+ Toosil | 12,8 | 0,32 | 0,11

V2o [wielIV2, jedoch § Tege | 13,4 | 0,22 0,67

’ ither' Dor'e vcr'\ixwubg < ) .

IV 2 a | nur Tonsil 13,9 | 0,28"} ©,70 '] 0,80

W) Buckbehndlung 51t Tomail. . T’,T' e

1
. P ¢

\l/
Sefain be.z_.glw Tirst {, uor gcnq}en.le Leme niheren
Anguhen genmucil ind, ging die 1nuler vorlmgend‘m A.rbarb

pufgsfiiricn Schoierdls in bekromter Heiss ﬂus 1,3 bnvl.

1.5 ul—{ogz..,ﬁll], Poinnap thalin und Schwerbensin unier Ver-:

wendung von sktivigrtenm Aluminiug als i%z,t‘.uraator har&a-

s:tél‘lt worden.(1,8 g Al bcﬁ. guf 120 Schwerkogdsin) .

¢ie Vermutung susgesprochen worden, dap

Beroits An Yittoilung V (S, 4) ist (’rund deu Bry o'bnissea
von Vor,mc}» W 1"%
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eino Erhitz g des Kd‘fa:Lnaationantdﬁuktas un*'ei' RickfluB
rit Tonsil die Alusd :pium-Yechkondensation unter Backflua
ersetzes Yunn, Versuch IV 2 o in Tefel 1 bastg.’ugt dm

amalice Becbuchity vul‘koﬁuen Das genrunie Schziersl

stummi, @ onao ':{i(: IV 2 unéd V2o (Fefel 1), aus emer

‘

B durchgel iirten Xond ”13&tl0n. Euhradb éig ;

}‘albtec‘l_n'

Urouf IV 7 nock in der bisher iblicken Weise (erst Al, dann
’fcn.,-l-brmtz_mg,) _ﬁga:,r.u,ltut wurde, wurds 1 & nur mit
Tonsil bebundelt. Dle buiden Jl_e gtizmen be‘zugl_}ich Var—.
kokungsrickstand und Alterungsbest: .r.?lykeif?‘ibllkpzzzexi
ibersin. Wir hsoben deshilb in '.vuiteren srisuf un#eruf :

:\‘.'1 r»u.m‘lunr nit Al vnrach*ﬁt

Yotorsachungen wmi vine ?
jg sei z¢hon on diesser Stelle darauf hi ngeuiescﬁ, daﬁ dar

3

1' belandlung u.t cktivierten Alusinibm unter R4ckf1u3

cine cuteblorierende Wircung nleoht .,nko_aat, wie dio ip

Tifol 1 wuipyl brien C1-Goubalie erkenven lansen.

32 Ab indory m{, dor Tonzilbel A.ndlung. i : {

Tie H:chbeh. nalung deg Schoierclkendunsa Lmnupro‘ﬂuktna
ait ’i‘omsil priolgt bel den Xloinvers uchn in dex wiss, .

t
©odud wt 24 Ton 11 (hezogen #ul bunzinische G"H*-mtnmmxlﬂt,

unter Rickflud §2 Stde, gokocht wird, Amschlielend wird
dug Prodﬁk’c Zur weitdr >0 Relxu(ung durch ein- Tonmlkis.,nn

2% ..1 ohen)- fﬂtncrt

.

Do be‘” dur helbtechiniselien Dmchui'nng des VErP&hv’eps,fbm
Vctmﬂj"x% vox* ”ta&r ‘I‘}-'Sw:fl die Anwuadung des Tm:sllkm-

sons rein upparyliv alehl. micliel "h«!‘, haben wir dle! ‘Biie™?
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‘fiuBnaChbahnxﬁdiung in Gep enwact der geﬁamt‘an sonat VoTw
wendo ton TOBalliﬂﬂ!]ge (4 % bezogen =uf benzin. Gssamtvroduut)
- Yorgancn en., Rir halen debei fe.»tge.smllt e:ia aus einsm
Ver;lamh der Var.dcre IV 2 und .;{I‘( el ir Tafel 2 hervor-,
geht, dal die ,4, Variation der muarne;.tangawe;se die anzsiar—

,ne}.vgen chaf ten hingiel thch Ver;:m m;g,une.i*"a'ar und Altarungsd

- . N v v Y
Tafel 2: Abinderunyg dor Touazl-hacnbehundlung. .

.

'Conradsontagt?: ’

Voru.Br. | Tonwil-Huchbehundlung 1B, ¥r. il
| — & '4..50" . Pl frisch | gealtort
- ‘ . - =

XIV 2 | 2% Ruckfl. 2% Tonsil-Kisoen |12,05 | 2,13| 0,65 | 0,76
KIvZ2E. |48 ¢ — 11,40 | 2,13| 0,64 |.! 0,74
v |er Mo o~ 111,20(2,13| 060 | 0,72

L Y2 2k " 2% TonsilKissen | 6,65 2,19| 0,62 | 0,66
CV2e 128 " gweimal <= | 8,662,200 0,70°| 0,75,

VII'3 29@"'"' ‘2% monsil-Kiscen. | 9,86|2,29| 0,62 | 0,65

WId4 | set qlerulr‘.ch.:tc.nd,l 4 Tongil] - €,99 | 2,17 0,647 ] 0,63,
. - bez."verd. TJjsz., 2009, 1 8id : i .~'

L

¥

beata.ﬁdl‘-;ceit nicht verinéart. Interessunt iad de* Hinwel?,
3z durch di6 !:n'ven-lunp -ainer grijersy Tonszlmw*e van 6 *ﬁ
(Vers, XIV 2b in ey ::) Leme Verbes FerUny des Schmierulaa

bnwirkt wir(.. ) : S . i -}

Bine woitere»Variz;tiou, an Stelle des Tox:silhés&ns »§~i'ne"
abermalige Behendlung mit der gleichon Tonsilmenge (2 %)
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urter Ru okilud varaunabmen, bietet gleichfalls kelne Var»
teile, fuf Grand des sllers ings elomsligen Verﬁgchs Y 2a
in Turfel 2 ;chuxnt sie swch cher ﬂpCh*ﬁlllg auszgwirken
('gli V.rs, ¥ 2).

- .
I Lo

. Bei ven bishor beschriebenen Versuchen wibde die Tohsil-»

nuchbelindlung stets in dur mrdunuten su’earhenz'?n— naph~

thelinheltiqen SchulerSl1saung vorgenoiren. i 1st eber aueh

denkber, sunichst-dic 1eacnt51eucnucn Bestnndielle i (
benuin . umpntl.l n) durch Destilletion &b: wairennen und e

dig Tonsilefue bbenhnaljng &l cnuleralrucxst“nd vorzunehm

Yor- und Yuchivile diesur Arbeiisweise aﬂ.leu 1m4An4nh1uﬁ

inis diesgr ?erblnxchsver-uche beSprochen wardan.

mr~u0ﬂ YII 7 {” fal 2) TUTGE’ in der blbhcr ub*;ehen Halse
du%h TILaﬁlu%erh-taén nit 2 % % ie ensil und &n'culleﬁend¢s

ol

Filtricren Lu.: z f Ton;:l aufpocrbelte et. Iz Ver*Wgzths

guch VII 4 warden a;a lg tcutamuanden Bestuudteile des.
?Ruaktlonsnroua_tus gunuchs b in th 4m*bd1’l5ﬁJm Fg Bis. LOO“
mit dor ublichen
xong1lmante “ 5 Veg. sul benzinhultige. vﬂsdun)t* LJS”Rg

abiestillizrt, wnd der, Febn ieralr“ﬁkstand

" e oine o1 % buzogon suf | chglerdl) bed 2000 unwer Rihren

in COE-Atmoéﬂhure 1" 3tunde behendelt, . - ' 3' -

Wie Lus duu Very 1u;cu dor, beidon Verauohe ?Ez ; und VII'4

is T.‘u‘ hervurbv’t kunn die "ousllnuchbohandluhg sugh.
e 5chm1urulrwc stad wif glelchen Eriolg Vorgnnbnman Harﬂgn
wie ia der vu rddwrtan Lioung. Untch@hiaﬁu hizsichtlich f
VLIkOmquHrLGKb bind v, Altorungsbustunﬂigkeit sind: gopems

ihor dum hrnuiton 1u verdinntor Tosung nicht _1q¢tzuatellan
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Dio bluher ibliche Aroa1tsweise (Hachbehandlung in ver«-f
d;anter Losung) blﬂuot insbesonders Tir die Labor—?arsuche,
Eysoxern Vortella, aly die wlltrxergeschwlnélgkeit detver-.
dilnnten Schmierollcsung groder 1st; vad’ dadurcb die Auf-
arbvltung»rho Sclziyroles schneller vor's1ch geht anen
Cist dex relatlve Reffinatr cnsverlust worunter das Zuruck-
bleiben vou br;ucaharen Qchmleralanteilen};n der Blelcherda
Zu vet&%emen gei, be im Ar“clten in vuréunn,er Losuhg'vera

ib Iﬁhismuj1g geflngﬁ ‘80, duB der ermxttelte Rafi inutlonsﬂ .

vc;lust 21em11Lh gensu dea inteil en nicht braucﬁbaren T
dohs iurolbeutnndtei on, envsnrlcht die durch die Blalcﬁbrde-
bohandlung entxarpt werdnn solTea. Anders verh 1t o8 qieh
wenh iun dbn Schmierdlrgckbtand dar Blelchardebehandlung
‘uﬂter71eht Ts “lelbt hier“ei stets s*n betr chtlicher Teil‘
Ay uCN’ledla im, Tonsil Aurgck 80 daé dcr Puffinatiana-

'vqudeu w1, 10 ¢ uné mehr - botrug.,

RS e

Nachteila acf ﬁfbuitsneise An vara;nnter Losung tretan in
grcatecﬁh1 :chen. Betrieb insofern mf, als die grolen. Flés-'
'slykaitamcngnn Werew1rtaohnitlich al Ballast!w1rken. \_ ‘
Hor wird es Vﬂrtbllhu ts cinyedy to lcichtsio& snden Anteile”
Zuvor- duroh Dv*tillution abzutrennen und die Tonbll~ﬁach- ’
bethulung am *c*rlerolrJLksthnd vorzunehmen. Mo nhen be-ll
Sﬁrochcn"n, in JAbarvpzsucbgn fcutgestellten hohen Raffif

. nutzonsv,rlyate lgo:en 53 ch v:ellexcht weltgeﬁsnd vermelden;
wew mun gur Ruckgowxnnung dér in Tonsil verbliebengn L

,Schmlerolantulle hyaraklwsche Preasen verwendet

P
-

d) Nuchbehandlung mit. Silicagel

Bei ﬂer Nachbehﬁidlung -des KonﬁensationsgroﬁﬁkA
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Tonsll wam, Zaeck

&-der I’c*'.xtc',.-'m .1t5mngabesumdi
wrulc Lundo 1t f”‘ Big

cffonber um sinen b:atalg*iwel“bn

. o '4

. ‘Jérb:,ng u»,‘ sidh i Gu'onw”' dor obar«l.m.,'
N

usihme nodere, oLxr)ﬁz.r.hena}'tive Kurner dus Tonsil ersetzen '

u?rs %'.iw.,n

arue u..,uvl». Tz whre nus u,rinLhe.r, ded un’car "ia”*er .

hmtt_m._ - . s L
Wir Labten in clned kurges orienticFendon Vorsuch feststellen

Kiahen, del dao $i‘i‘I¢:-.g 1 f ir loven Zweck eine pleiche

irbe teit sutommt,. wie der Hlu.zcherun. ‘Bie Huchbehund lung

“nit’ J_..ICu“‘l (4 %) wurde in Cer verd.lnnten Lgsung unter- - .
R(t,‘r“uB erf nowren, T den Slhca&,cl ein hlum‘ande
er}:uzg _:,hlt mu3tc noch Lui ¢twd 800 eizﬁd Bl Lchﬁruez.e- g
hunul.mg c,ngr, ivhlossen werden, Die ’hrmkungsruckst:rma »
vor und'n b glucr kimatlichen Ali.:.mv Letmger ’aei i cu-— E
beham.lu.:g nit Tonsil; (Vers,VIX _,) 0, 62 und 0,65, bei Ec.ch-
bekenclung mit Sitiespel (Vers, VII'H) O,»SO_ ung 0,65

. N L _' R
¢) Bleichen ven feilweise ge-{rnr,lftw Sc 1:'.1 -:1..

Rei Cer Durchilhrumg ha}.b’crc -nischer Versuche, aufl dis ¥

-

en anlgdror-S4e1le nocl niher e,qnn sngen wird, warde,

,’ts-'ﬁ.f:llung Fomachi, dzgﬁ nebon eincr géringen Zun.fmne .

_—w Vorkesunguriciisimries die 1torungsbust‘maifxeiﬁ der ‘

Sel dicrole Fenz betriehtlich a.Lxuv.nt,‘ wenn die Ge\.i*mung :

terilrickstindos: durch Abdebtilliorsn der leloktn

‘gledcnden Bestandteile in elsornen éam'?.en enal -, Das -

‘ Bisen ﬁb,, wic spiiter noch n.JEwar zusgofil rt wird, b,greits

bei 'xo per: turen’ von wenly aL:,r“e 1h LOO" «,uf’ j';. ::chmarul
le%enden

o

dey 3en

b3

‘pine teilweise ipwltemﬁe Wirm ng GRS, Dxe ent



Sp rlturodusta gcksa ‘nach ciser kinst 1ié§an Altorﬁng Yor-

. i ] . -
AN der hehen szxn‘u. anoimng. Hir‘“abengver-

el aldne Lheruul:gf JIGLOh rrde Ln_u&L‘ﬁg diese

Lte mus don

CYorke dhrerechat nd and Al .:ngsheSQ ndighe it zu yer-’
bDES TN, ang wurde mit 2% ;onszl el
. )
500 bgw, 2009 wnh nbren (Ui Stde) vor;eqohaen.
’ B ° : . ' Le .
: . !

Tufel Zi-Bleiclon ven teilweise ge ersckie: :ahuxarol

» 25 Tonail beg. suf D '1410:01 {
- / ' ) . \.
. " Genr&duonie t
Vers., Nr. sleichtenveratur I, -
ors. v ) 50° frizch | gealtert
ITil — , 15,8 0,91 | 1,55 .
it & 80 2 15,8 IR (3 BT T
IUIL B 209 . T 0,76 | 8,91 . ]
" ‘.;
. i

oLy Vuré:..,

Fin Qiclirbvbnissc dluuor Vnrauc e_wie&ergegel‘

—t
=
=3
s
-y
&
ot

S

i

o, Die Teowl zelgh, def oman mlt ﬁutba Lr‘otg’uln'zuvori

celioentes 01 (XIII) ven gering.r Alterangsbbsiindighelt
durch eine ] lbkCJﬁrLJIW1hJHdUnt Huit{uhﬂﬂa vgrbed GO kann.
.Qr-u vor dor Teepsrsiur der; E‘.‘*l ht,rﬁel)dl”&n(.lmg, wird

pnt, Jrickstanu vin 0,21 dns Frisshiln (EIII) auadf

77 (571 & u. %) hurub'asofzt unu antnﬁricht so in der’
Grﬁﬁan-ur&nung den VerLOaunLakucﬁstand (0, 73) uines in ﬁlan



toiersl-R *cksttmde | aus

3w schong ﬂd éestilli&rten-

r gleichen Kondenss¥ion wnd iufarbei tung. Bemerkens'nri
d die Unierschiede im Verkckungsrickstend nach ginmer -
dz3 ver snd Q0,71 des nuc“\ der

n $les). Der Conradsontast &"23

At Pleicherde behandelten 51&3

(9, 1) eniaprichi ebenfulls den eluoss schonend dsstillierten
oo dor sllorang {9,86).

\

¥en zisht ¢lso, ded es gruiddsitslich m:glic st, eln &urc‘ﬁ :
i

1 1
Deftille tmp ir Rigemrefilon in 8-inanFigens h ften 7er-

1 |

<. h "

durch Tine az cbliedn ande Blmcher&ebaumd—
corbogrn md awar su eliner- QU te ‘dia dax‘{

KRN

=
5
17
G
frn
o
&
|
e g
&
M
L3
Qe
L]
-t
§ e

sines scehomend deati?iorten Oles

rletehkoust,

dua Selmierfles durch die Bloicherdebels ndlung n.chi‘. 3
T
Znderd .w;mw. Die fu ih.wl."l‘.]Vf‘T‘l\]th. liegen bw Anwe%uung

‘yor; 2 % Toutdl Lu der Crs tenorcuung vun 6 - T A Ale uchfm .

in Abschniti d) orwshnt wurde, smu die relstiv hokon Var—-

PO

uste o Lol d:wurv‘;‘ Zingl, dad’es nicht gelingt, dle

a4

&y Lw

lotats o .J chhor:n Schaiorilbaats nﬁtﬂ'lxn zyg der B‘uichaf‘dn
5t
dureh eind chc: Abproasem.su entfa Jroen. - - -

s
‘ ’ i s

Die »Jksrliei{;sudcu srgubnisse 17;Juv w2 in Zussomenhrnp mit
in Absehniti ) gemick tentnmb;vl;ﬁumen als unbedingt

den
verteilhaft erscheinen, die Blem]*erdenﬁc!mehanuhm Zuxr

| -

leung der Alteran: ‘shes ux-ﬂﬂ"'l\ﬁlt erot nich der stil-

e T, .

lation ow Sm}.maralr cmtandlvor zunchmen, s wua.'_d;: auf diess
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Wcise-(-rali: e, ul,vu,hzu ig él difek iie Destilletion

. um._.; ea Vursehlzchiermmven dos Schnierdles wisder
>

t ’:c}cg;“:.[hxi i omi

sneprodukies iiber der Dorpele

¢ ope vermeidsa. fomsilunchielrndlung ersetst

‘=it ksl dun.lzzim un i Rick{1ug zur

¢ elterangabegtindiyeor 3chrnisxile. Fuchh: eh;n@lung

Zur w

2. Intchloricring dos Kend uns‘-tionsprcéuktes .

Iz allgeeceinen fubrt die ;c:!m tervllkondens~iion :m Gegenwart
von o .xv;;rtem Muainium wu weifgelend chldrfreiein Produks
tun, n‘i-.grt men um'uh '7@ l,e“u.r genipgend hohen Reakiionge
temser Lur.{300 ‘u. ;ich zla susreichend erwwéen) fur ei;ie
haftico Rm_‘;:iinnswéliu Sorge, so ist norasler Feise mit
¢ince gnteh’orisrton Yondensuticnaprodukt su r{;cilnen. In

. tinom solohen Fullo iat die f_f'tslzmrzusarsto'fianfwicklmg
“melst sohon nech abw. 2 Smmdéﬁn'bunndtrtt.

Sisweilon trelen jeludh el dar

v .

Kmt “ens .tun achwiar*gkelten:.

1
“euf. Sielbind guhammuzund (.ural an; l‘ugs 0T, ﬁbor 3!

PRI




rﬁtruckende"Chiﬁrwn;,wr”yo* <
cr.r Versuchsdousr izt donn efne
i felen, Vermuilich sind dicue ‘

i 2L3u1.&*ﬁn, dal dox

coxomoUwrLln

Lor hel dir Mhtiviorung sit Zueckeilber

Turcnf hrang des Vcrfuhr&ns ull,

art ”Efﬂuunuu werden hu3, ist

Bntehloric: rung des Kordsnsubl ons—

L, mo wie cin’tnga dlenun

[ VR

 ¢or Rechbeh n&lung & N

Arlelt berelis emy ot warde, koun

Erhitzen mit uLti

[
S
=2
nr
g
£
o
[
e
ak.md

o

eri ToomerLiur erwigizcnt. .
Yo oulel e 4'ungswe- sg wolll’ wia
ctoerdl een™ie oy -ly": tor der

'Hiujir, uﬁrﬂb,. Die

Yorkbion

iton Felle it éds Toppelverbindung,

xufﬁ[&gt:n.Kutuiyéatﬁr §§59ét;

iag (Wnch 6hﬁaﬂsétinn$ igk
cehleckte A?turunasbastmndivkaii
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der crhaltenen Schmierdle. (vgl. 4iti allung V). Es war dies

dar Frunu weshelb wir ven leiner lschkondensation des Kons
i N .-
fense. io?sprok ktes bishsﬁ grunésiitzlich ebstund genomnmen

4

Lwhen, Wir koonben Cics um 0. cher, “zls die-mit ekiiv,

3
L

Aluicinium konéensiurken Schnlerdle, wie elingangs erwahnt

im wllpemeinen weitgchend chlqrirgi find.

-

Be jedoch in letzier Zeit, ;nsbusorcﬂ*e bei ubq helbtech-

‘ﬁl seicon Jurchf hrung des Verfohrens, he‘ der Schmierdl--

ksuaeﬂﬂnticn bisweilen Qchwiérirk%?%en &uftratem der&rt

ds3 d=s Konde t\Fns“rOwau nach Beendigung der PBa%tlon

immer noch gerinpe L.nt ¢n Chlor (0,2 - 0, 5 %) Eufiles,
grhen wir ins gozaungen, lie Nachk ond&nsut;an wleagz _uf-.

zugrnlfnn. : ‘

o

%3
'."

bl bte

4) Hechk onden»aiion Bi‘ akt1v1ortam Alumlnizm.

4 ist w3 bisher. vorlies*n*a Versuéﬁsmatvrial T~
geh weiten, Fir.jesicn Vorsuch sind diﬁ pxjsikall-

cchen ond chémischen Eipenschrften des Schmlerals vor und

nueh dor HacTﬁpndenhmtiun rmg2gshon, Das nucthndenaiert{
Pronvk‘ stelit stots sn zweiter Stells, Dadie Prcban,ple
c“er Voroiche-lr, stotd ens der glﬂibhon Hauntkoﬂﬁvnsation

dtrmmen, is* aer v~nflu3 dor Nechkondepsation alsn a1uwanﬂ~
frei Enutgust017¢n. ) . ) . %

- . .
i . v

Bsi Gér Bespruchung dor Ergebnisse kénn.usn zuﬁ?ehst.die

Versuche V, VI arid VI IK heruusgrsifen. ¥ und VI Siﬁé in
halbtcbhnischrn ¥e3htad konéensjert worden, 'ﬂhrend V. K
die v 1. gehofPudeTLabor-Kopuadsat1on darstcllt. Diase A
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Dafsl s ;}'._n_tc}ilorigrur‘zg_jumh Nachkendensction ait gktiy, Mlusintum

-

liauytkonéa;zsat: Nachkondensat. {Viscositii®E Conredsontest
) g% Lélgé ?aanDauer [ ?ep.mmaf 20| 50° | Vp. | %01 trr‘mh gpalt.
rein | 2,2]90°1 5% |57,0 | 9,06 J2,20]0,16{ 0,66 | 0,86
R " lo,ss1z00] 2 (53,3 8,68 12,1310,17 ’o*ss 0,66
o |z2|900) 4 | 4 [s,4 08,3 2,2300,12) 0,53 | 0,62
. - |o,68]1140 | 13/458,2 | 9,14 |2,23{0,11} 0,55 0,52‘
% 11,80 300 4 S 62,519,172 [2,2110,16] 0,48 E_p
1 | 10,60{1100| 13/4/60,1 ] 9,47 [2,19{0,14 0,55 |: 9.5
1450 ® [1,8]90°| 5 - 83,6 | 12,2202,38(0,02] 0,52 ] B8
" 5 ) 1,0 1259 -3 77,5 | 11,49 2,19(0,101 0,65 |-0;T4.
Rinkiron|2,2 | 900 | 4 " le7,2 (12,48 (2,23 — | 0,65 "0‘«75”
i jEoT. 0,6 [120%] 2 |87,212,61 2,19 — | 0,81} 0,83~
e lozloe| 4 | | ] m3oliszolaios) el 0,92,
: 0,6 [120%: 2 |97,2|22,64[2,20{ — | 0,83 | 0,90
;‘:183& " . 1,8 B5e 5h 1 76,2 | 11,39(2,19i0,28 .‘0'55 ' 'oiw B
4w 0|77 Ho,6 900 2 |56,9] 9,03(2,22] — | 0521 0370,
A= l2,211000 4 | ) | 56,0 9,15 |2,12/0,25( 0,60 | 0,87,
ST do,6 1zet 3 [ 80,28,30 12,07} — | 0,58 0,68 -
e pa,g sepre || 1, (6] 2zi19j2,22i1,020 0,70 | 2,650
| | 10,6 125!‘ a¥2 |142,1 | 17,82|2 : 1,21
I 1,870~ | 5 ] 70,7 10,87
- IS I EER A I [ 125cL GIA*BOﬂ 9,65
Silata irMn| 3,6/60- | 6 453,0*8.56
- ,b#' aoe, '016_“:10\0" 2 [52,0] 8,5
i*' b l., ' N 4.




-:14 -

)

251

D

wmrde 21t dem glulc,an Ausgangsprodukt unter den gluich
Bedingunpon wie d -r Grofver.suéh durchgefiibrs. Dia Ghlorga-
helte dor gcnvnuﬁen VYorsuche liegen nit wenigur -als 0,2 %

innerh:lb der [ir Schulerdle fulusuigen Grenzeg Mug der
“Tutuiche, duB dic Chlorganhltu nuch der Hachkondwnsniinn
keine Vor.nderung “erfehren heben, kean mup schlieﬁen, daﬁ
sug solchen bereits woltgehond durchkondensiertien dlen die
letzton Spuren Chlor nur recht gehwer zu entferuen aind,
Insges. 2t betrachiet, ggbau sich Verkorangarickstand, Ate-
rungsbestﬁndigke;t und Viskosititg nach'der Hachkondensation
‘nicht geindert. Bel Versuch ¥ 145 worien begiglich des ‘
Cblorgehtlfas die gleicten Boobachtungen gemacht, Bief%hat‘
sich die Racrkonau‘sutiﬁn jecoch nuchtel ig suf die Eﬂgan;
3ch£fu;n La¢ Schpierils huSEavlrkt Dio Viskositit 1st
bet 500 uz D T 9% éﬂ”iﬂkﬁn der3Veruokungsruckstlnd iat
gowohl vor wis “qu nzch der Alter Tung . jeweils un atwa

0,14 engasticg én. In der gleichuon Grdﬂenordnung liegt das
knsicijen dos Verko ¢ngsrguksthuea such bei Versuch XIIIK,
Degegen ist. die stkosltut hier dlu gleiche gablluben.

Bei alesw Vsr.ahch und bed ainigen weiteren in T SN

warde von Blnﬂl zoitraubenden guantitstiven Ghlqr-Bastim~
aung Abstund genozien, nochden sich geseigt hatte, dap dar
gqualitative Oblor-ﬂdchwuis mit der Kunfernrahtprobe heﬁ
ginigsr abunb sich cuch qusntitutlv suswerten 1HBE. Chlor~
gobrlts untur 0,2 %, dia sleh in den flr: thmierﬁla zup
lissigen Grunzvn bewagan, s;.ndw unlitntiv mit«den Kupfer»
“dreht nicht siehr festuustallen. 0,2 ffchlor #ind anPon
nachweisbam s guling» uit einigar UQung sus: der Iajlhnitﬂt
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_ 'dar‘Flamn‘enf&i"bgng don Chlorgehalt aiemiich genauvanzugebén’.‘
_In Taf6l 4 bedoutet sin Minusieichen, s§ Chlor gualtativ. .
nicht mehr fes t.&uqtullen wer, der Chlorgehel deagemi&

unter 0,2 % liegen mud, !:I;t dgm Zejchen e verashene Zahlgn

i

_ otellen geachitute Werte dar,

In den » nichston Versuchen XIT, K 188 uid X1 anthielt des
Schiziorsl nech dor ]Ia.aptkmdan& #ion noch geringe, quallté—
tiv nzvhweisbare Mengen Chlor in der: Griisanordnung 0,2 bis
0,2 %, }iier hat sich die Nachkondonsetion zum Zwecke der- :
.mtchlqriermg erfalgmmh erviesen, Chlor wer oun in koi}m;:
'Fa.le mehr nsnchzuwomcn. Yerko}*ungsruckstand und Altamngs—
bnatimuig}:eit 'sind unvorindert t:eb}iobem. I}agegen “igt in
allen 3 Vbr_,xcnen die Viskesituf nech der Hacbkondensation
~zumckgevz.ngén in XII von 15,% auf l,,6 in ¥ 188 -von 11,4,
wif 3,0 u d 4in XI von 3,15 euf 8,50 E bet 509, Mii Aus~
ne‘me vorx] VI und XIIL!{ geigen lbrigens simtliche Ule in
imfcl 4 p: .ch fer achlmndcnsraticn in mehr oder wanigar

i -
‘utarkem aie dine Abnahme -der Viskositsit.

Fine Crackung des Kendensatd nnsproduktu.; int nls Erkllmmg
uohl nicht harux:,,uulo‘aen, an-dunn dos nnchkondensierte

i} unal splich cine B0 puto Al terungsbentindigheit aufmiuon
kdnute, Es uu!rc sher 7u ubcrlegan, ob nicht unter dun Ein-
Vfluﬁ des] Kutall:,aatcru sine molokulars Umlexgomng, belanielaa
woise oine Vors uhiabung der pars fi‘inhchen Saitsnkuttm

g0 Haﬁ thalinx‘inp, ar*‘olgt suin kapn, Es wurs sehr g\xt
donkbar, dap eich ‘eing. -solehe .?indamng dar Strm!k‘ﬁu!' des
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‘,Séhmiefﬁlmolgkiils eunch eaf dns Zdhipkeitaverbalion suswirkt.

t
r

Versuch IX '_Eatte lnfolge‘ einer schleckt verlaufener Konden-
setion, wes vermilich cuf die Anwesenheit von ?euchtigkeit
. "(Kithler dor Stopfbiichse war mldicht) gurickzufilbron T,
zu einew *.\c.lmierul gef:.rrt , dag néeh dber 1 % Chlor anf.h:.elt.
fie héufig beobachtet mrwn konnts, zeigen solche unvoll-
stindiy kond zmai&rten Schalurdle nit kohem Chlorgehal$’
sine sehr sck ’e(“':tei Altcrm -shostindigkelt (s, Tafel 4}, In
einen solehen Prlle baw:.rkt dse Neckkondenaabtion nicht nur
vine wolty ohgr.ac Entchlorierung, sondern.ouch else gannge
~Yorbes: ,‘:mné cer Alten.anhwst( ndigkeit, Hinouwelsen J.ut
el diazed, Versuch nocinuf die -rheblicho Abashae der ?is-
‘kosltit n: b der Nachkondonsa wtien von 22,19 E auf 1?,85
bel 50". '

C e
1

5An gngunsﬁi{f.hen wirkte sich die ﬁauhkondenaation =0 S
Verkomugsrucketmd und A »erung.,'bust(m.igkeit in Vore =
auch i 159 BuS. I&eusr Vm mcx, ‘wurde in der friber tiblichgn
Woise dm‘chgc ihrt, An eine 5-stindige Hw:ﬁouuensation -

F _sehilod sich noch eine Hockkondenastion von otwa 6 Stundan
Deuecr en, Der Vsrkowngar .ckstz.na des nochkondansierton
Oles erroiché nuch ger Al herwxg don ungewik: nlich hohen

it &

.?(e:(t Yon 1,5539‘ - ' -

[ EX s
1 A A
.;[n 'Eaml 4 sind fur, chen {(eruuub die Buferen Versuchshso
‘ dmgungena.wln. Kutulyavtormunga, Baaktiunatanpamtur und

kationsdsuer ‘.u;‘,eummeu. Der Vellstindigkeit tagvan



- 2553
- } N
igt sich noch dsr Nephthalinreirheitogr. 2 dngegebén worden,
obvioh1 er, chenso sie der Chlorieringsgrad des Schwerkoga-
- sims (1,3 bzw. 1,5 Ci-Kc;g.} ruf dle hier zu beti‘achtendem .
Beziehungen zwizclen Neckkondensztion und Al{erungsbestin-
:digkeit keinen Einflu8 hat. Katalysatormenge, Reaktions=
" temperciur und Rezktionedeusr der Teuptkopdensation stime
men Iir die; memten ‘Versuche innerhalb geElsser E}ranzen
uLerem. Sie kdnnen alsc ur- Erxlarung des unterqchiadlicﬁéﬁ
Verhaltens der Ule n«c? der Hac}*kcndenaatmn mcht heran~ -

ey N

gezognn werden, . i : :
R S ]
’Ju(ouh scheinen die rachselnden Vercuchabedin{;unmn bt
der Nachkondenb‘,tion, und ‘hierhei besonders die Dauer aer
HNechkondensction, eine Deutung zuzulassen. Wernk man un?tar .
diesem Gesichispubki die in Tefel 4 sufgefihrten ﬁle ’he—
Arachtet, kann man folgende Feststellung machen:
Delnt mafi éic Douer der Nechkondens:ticn nicht diber 2 Stun-
den sus, so erhrlt man Schmierdle, die aich hmsichthch
Verko' ungsr\.ckst nd und Alterungsbestandigkeit keun nder :
nur unwesentlich von dem nicht nachkondensierten Vargleicb
81 unterq(he:.u,n. (\’em. v, VI, VI IK, XII, ¥ 188). Eine |
Ausnahme ‘bildet le«hglich Versuch XII IK, Die ibersus . .
geringe Altn.rungsbe indigkeit/von U1 % 139 8 ist;uffan'bsr
ellein euf die auf 6 Stunc.eu ausgedehnte Hachkondcnsatien
‘euricksufihren. 4 o v
Pleser Beumd ntpni Ls Einkleng li‘k unsorex- ’oe,rslts fruhex'
-»guﬁuBortsm An: chagung, dnp dte garinga Altamngahestand\:cg-
keit dabr Jle naq&d»r Kachl-ondensation danu! suﬂgkmmﬁ,,
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flihren 1st, da3 bei der mebryténdigen Hachkondensation

eine teilweise Spaltung des Schauiersls eintritt. Wertvoll
isf nun die Feststa’lung, da3 men diese Spalireaktion weife
nohend hintenhal ten kann wenn man ﬁia Dauer der Fachkon~

Lanqatlon ebkiirzt.

Erwitnt sei in diesen Zuss umenhaug, da8 man “auch bel noch

kiirgerer. Reaktionsdauer voh Y2 biz 1 Stunde durch Nschkon~

densatlon eine untchlorierung erzielen kann, wie aus einzgen
allerletzter Zeit gemschien Versichen herrorgeht die -

aber in dsr Th¢u1 4 noch nicht aux'enomnen worden slnd

0b die Hohe der Reaktionstemperziur bei der Hachkon&ensa@:on
zuch einen Binflug aui dss Alterunssverhalten der ﬁle ausubt,
-ist im hugentlick noch micht zu entacheiden, fiach unseren
bisherigen E;fahrungen kann die ﬂachkonuoq§ation bei Tempe-
raturen um 120% mit gleichen Rriolg wie bei 1F0°.ﬂu;nhgé;"

~ fubrt werden, .ohno da} -sich die hithere Tempsratur npchteilig
'+ sugwirkt, A ‘

fun Sehlup ‘sei noch Versuch 1t 184 in Tefel 4 erwihnt, bei
dom zur Hauptkondcnsution die donnelta Eatalysatornenga
verrendst wurde. Die trotz der nur 2Lotindigen Naehkan&en—y
gation geringe Altgrnngsbasthndigkeit des nnchkondensiertean
Ules ¥ 184 D istiallein suf die Anvesenheit der grofem”

, Katﬁlys&tormengm‘zurdckzuf‘hyon.
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b) Hachkon”:cna&’cion rit Aluziniumchlorid, -

In cinib'en or;m’ciumnden Varvuchen i t noch a\ine Entchlorie
rung durch Hachkendens-tion nif Aluminiumchlorid untervmnt
worden. Dius Kondensuticnsprodukt wurde vuch Besndigung (}81' .-
"prtkondénapt"dn von csr Doﬁ*elvarhin&-.mg =hgesbgen und i
dzon” snschlisfend mit 1 g Alunini umchlnrid bei &0 bzw. L{)ﬁ
in gowornier ?Poise unter Rihren wur Fechkondensation ange-
setzt. ' ’

Tafol 5; Hechkondensstion nit Aluminiumehlorid (1 g A1CLy).
. . ) . N £ ;

Vers. Nr._"i‘emgo‘w Dauer‘ ViscosititOf Vp. ACL | Conradsontest
B Std. | oge 500 . frisch [pealtart -
17 4 — | = le9 (22,00 [2,04|0,03 | 0,54 | 0,63
MI5a | 600 2 | = | = |~ |0,06 _0,45' 0,68
oy Lwel 2 ol — | =] = |04 | 053} 062"
w2 | - | — . loo7 a8 2,5]032 | o) o8
we b | 6ol o b mil = e lo2 | 0,60 5,34,;“
S

In Tefgl 5 ist dus urgehnis divsor Varsuche ait .i\lmginiun-
chlorid wietlerregfeban. Dag’ Emnrxenm:‘ionspromxt h&tte nich |
dor Hasptkondeuantion (III 4) mirinoch 0,15 % Chlor, mrena
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nech einer Hnchkondenseticn mit AlCly bed 15()"’(1115”
keine Veriinderung ez Uhlorgehultos feotzustellen war, wer
der Chlorgehalt nach einer AClL, Bahcndlung bei 609 euf’

0 L06 % um ckpap,mg;an.

Deg vorlLo'*nnﬁe Err -ebuie xonnta jer‘och in einem’ weitaran
Versuche (IV 2 u. IV 2b in TdLLl ﬁ) niwt bosthtigt worc!(m.

Z’u_ssannen'f,ass_rirn.g..

Eme Entchlorit.mng deg VaKonﬂensF.‘tionsproduktaa durch Hach-
Yondensaticn nit akﬁner en Alusiniul erweist sich hei™
(ﬁorgehalmn ghur b 2 & als erfolgreich, %s ist 'rnrteilh&ft
im Hmbl:.é}'r")nut:fv/ze ALtS crungsbestindigkeit der {la. dle. e
Heckkondansatiivn nicht liber 2 Stxmcsn suszudehnen; neuers .
Vorsuche heben gezeigt, dad aine Reaktionsdeuer von 12 bis
1 Stunde I‘*em:tu l.uqfrewhand ist. Nechteilig ist, daﬂ dte
Nactkondensckion fast atets mit elnor teils garingan, t5ils
erheblidhen Abushme -dar Vaskosx..»,t verbundez ist.

‘ ﬂ

i
&

3 Ei:ii'luﬂ des Ghloriamngwa‘daa.‘

-t

. Der Ilnfluﬁ dea Ch}oriurungagzaﬂes 68 Behrerkbgaains ist.
bez'mts m fri:lmrm‘: Arbeitan untersucht uordﬁn.. Es erschien
Jod obh intaressmt, dia demaligen Vereuuha ‘unter dew. nauan
Gesmhtapunkt dor nltervn;snastandigkuit und- uptrsr Yer-

: nunuung you aﬂ:tiviertsn Aluminiam #ls Konéensatiunb!{u‘,‘aiy-
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sator in ciper jurzen Veruuchsreihe zu wiedscholen,

-Chloriert wurdo dis Ubliche Schwerkogusinfrakiion 280 - 3209,
" Die in Tafol 6 genuchten Angehen lbor g-Aton je Mol Kogasin

hazxehen sick suf ein mittlerss. i!oleku?argewlcht yon .
240 QGH’ fp. 3032)Us die Zrgebtnisse dor einzelnen Vsrsuchn
ver;1cichbar zu geatalten, wurds uhter s:dgﬁichst gleichen .-
Verumuabadingungan goarbeitet, Da.e Eainlysatornenga ba{'.mg »

1,8 g u.ktnr* crtes }luzmmm 'bezog:n mf den Hnmalansatn
von 120 g 3uh~verkogns_n Die Anfrmgstomperotus fir dle K’on»
densution lug. et 309; led flzch Versuch 162 in Tafel &
wur 8. zaccl.s Erzielung. oiner grijeren Viakositi t boi tip-
mrsr Tm:pc* ur {70%) aoudens;crt Dig ‘Iermc’*sdauer
Let:ug ohwn 5 Standenys bcn ‘«Icrsuoii 162 8 Stumen. Vorr c:lzxer
;? bkondensstion wurde in allen P 1an albst.snd genoman, h
da die Kyndens:tion mit Ausnshnme voi ?arsnch 162 zu prak-—

~

tmeh r.hlo*ur..ieu Schr:.oralen fahrte.

| g o !
dc: Ghiorierunpsgredes, =

P

Pafel G: Einflu

g-Atam C1 [£CL]d gy [.B/sge| yp, | C1 |Convadpontest) £ Solmiers

Vu'rs." 5% beg.auf
Nr. [suf Mol Kog. Kgg:_ ﬁ;.: - friuch %alt. I}pgaplaﬂ;-\
w15 11 16,3] 0,580 6,78 2,27|0,07| 0,57 O | ue
®1s8 1,3 . [19,2]0,89 8,25|2,24'| 0,11 | 0,41 | 0,49 | 122 -
W10l 2,0  -[29,6)0,95219,72 2,37 |0,09| 0,51 | 0,76 130
w162 2,0  |29,6]0,5236,2 |2,4810,25) 0,86 | 0,98 1 [132
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Dic in Tafel 6. ‘i?uf&z ihrten Ergebnisse dlesur Versuchareinhs
. .best‘ tigeh die fruharen m})bu&‘.}xulﬂ] un, Hit steig&ndeu
lecnemne,sgmd nghnen Viskositit, ?olhiihe b ‘Isrko*éungs-
rickstend zu, Die Unterschiez.e swd‘lm Bexeiche nlederer -
""Chlormnmgssmm allerﬂinu, nech nichtl a0 deutlich, b1
éScm:.erolausheutan zelgm -sbent 113 mif ateigenden Chlorie~
rungsgred oine sam.x.i’enm Tondengs Jadoch wurﬁe bei Vnrﬂ-
. ,hnu.mi vor 1,5 (1 -Kogs.am umﬂptimele Ausbeute nichf ! ‘\ i
errnicht. D Mtﬁmngsbestnndznkelt it auck hai Anwendang
Loghehlord srten Kogesine (2,0 Cl-Kog.) sls sehr gut zu be~
zoichnen, Nervorzuheban ist Ul # 162, des @it einer Nig=
, koaitit ~on 36°“7;bvi 500 pinen bezilzlich Verkokungsﬂchtapd
und Mturungebcatmdlpkmt £Enz hervcn‘agﬂnden Brigh,t toc}:
~(.c.lsﬁcllt Bouchtonswert ist der tiefe Stocknunkt wh P
~ 15,59, def vornehnlich durch d;.e Viakositutazunalma bei
der Ablkt 1ungJ und niché durch Par&.funausachsi&ung beﬁingt
jst,

Tafcl T Einflud dca chl amerun;isgrades.
Roholfmktion Fo. 340 - 575,

EA}M? Cl Bfgge| Vp. | €1 | Conradsontest | Stockp, gesmsugﬁ

Kﬂ ag ﬁi - B - frﬁ.;c}l gealt_. chﬁ!
2,0 22,6 24,0 [2,94 | = | 0,74 | 0,84 |'430 | 1w -

2,5 |e8,7 '77,5 2.’0‘1 S L,05 | 1,107 | -4 19




- 23 - .
‘ 2695
Der I’inﬂud dec Chlorierungsgredes Xunn -ﬂuch yocht danﬁinh‘,
an zwei VurJuann gazeigt werden, die in T,&GI 1 auiggnou-
v_mn wn len sind. Vfrmndet wurde zu dlesenm ?eraucum&inr
chh‘l’li‘L"nLB thalfral tion, die dam Siaée‘ocmich haeh schom

zgm Gat;.ch gchurt :
Tie vor}.mgcnue Fraktion "‘40 }75" wurde, wic bereits
snguscutet, wus dom Rohtl durch h'a‘ibtechnischa Test{listion
iz Yocuun (Kp, 2 240-256 bei 30 ma) gowonmnen. Flir &h -Angnbon
geAtou Chlor je, Eol zs.ogml in Tafet T wurde mit sinen -
' ittlucn h.olehﬂarg* wicht 296 (Cop By Kpoo™ ""52") gemhnat.
Unter Bericksichtigung dor Siodelage der verwendetan Frak- -
tion Wul‘db des Ko*u. nwasaefstoffgemisch gleich 'beis eraten
Verieh naher thormrt ( Vors. 209 2 2,0 Cl-Kog. )j: we dmh
einen }uhuren Chlorierungsgrod die Aussieht mf eina Sohmior-l
leiluung zu erhighen, Wie der S% ockyunks { + 30) dleses. Olés
in Telel, 7 erkennon 1480t way jadac‘i noch ein Teil ‘der ;
rr»ktion apchlorigrt gebl Aeban, buw, sus dor }'oncl&usation
uls soleher wxedar htrvorg,egwgen. Wir hf}.\%m aeb’ha.lb i ' .
Ohlorsrodukt wo itdr chloriert suf einen Chﬁarg'ehﬂt von
28 ,7 4 C1 baz. @t Kag‘uam, dew einon 2 5 Cl-—’{Og. mtaprm}:t.
.Ter hihers Chl oricrungsprad wirkte sich ln einor bemerkans-
wcrtm Vi 3?031*‘ itgsteigorung sus (‘?’ers'wh 219) Die 'ﬂa—v ‘
kesitit s*iag von 24 °F muf 77,5 E bel 509 !}ar ‘Tarkumgs- f
Iub}f“}timd ist unter Bamnkss.chtigxmg der hohan Vvlskuﬁitht 7.
nech sls gut s ~r¢:czzen m.nrend de uuterungsbclat dig-
keit hewormg(.nd ist. i L

?ﬂ%ﬂ’wrewlorim%smdwmtuax
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bei 50° der Stookp.rki + 3° betrug,

bedingt durch die Ausschellung von wicht uugcaetzian Paraf;

finkoh*cns&% T

»219 infolge der,

gunstlgten Kondenss

der Stockpunkt i
der Zihigksit bei
finausacheiaung.

& .

o
va
™

Mit steigendez Lh

ninat dis Viskosi

ist verbunden ein

stindes.

bt )

t9ffey, sank der Sfockpuict in Versuch

cos hihoren Chloriorungsgrades be-

t;unandglichmezt wuf - 4%, Dabei war
entlichen badingt durch die Zunnbn.

_(A ur Abk

yegen
dblung und weniger dqgcn»?ara!~

-

2 3

S

gung.

torierungsgrad dar paraifinischen Kuaﬂbente
tit dur 1o =, hkt der VlB&UBii&tSIunahﬂﬂ
o -rhuang der “olbaha und des Yerkokuugaruﬁg

N

- 4, Binfluf der Siedegrensen des Schwerkogasings

Als Ausgrngaprodl
Tohsl 1.
durgh gewdhnlicl
Du dio Deuti?llﬂ

und 7, 4

K;mi'éﬁte fir dﬁuuu4V9raucﬁérniha (&%&eluéj
Sfufe, ‘ens den die gaﬂunaﬂhtﬁn F&éktionen
Deui 11letion herauagarchulttsn uurdou.

N in ‘sinfechen rr:Ltmcnierkolhan‘ﬁhne

Yalonﬂnt ufn Az g

or £ otgte, wor G el t‘nniarwirkung nbhi

bnsowduru 'ut, Zuntchat sefen dic "y der eiuzalnen Vorn ,
.uucbon verwundutsn ﬁohdlfra?txunan nther gwkennzaiobnet:

ory, 1 2, Ep, z ‘,, 0° entpareffipiort, Dk

|
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das ausge?fhzedaqe Paraffin ebfiltriert,

Yers, 183 280° e Accton entoaru finiert, Die ober-
helb 2808 Bl°dencen Roholbestendtélle uurden pit dor 5 his

rK_'p.

4-fachen Henge Acston varaetzt auf O° gekuhlt und vcm Sus-
feaculbacneﬁ feS,cn Parafiin éufch Fil trauion befrezt lach‘

dem Abdes 711er4n des Acatngs zeigte der entparaffinierﬁe

Rickatand fol_evJe biececnalyse'

5 -
286

%

Beginn
oC: -

279
I

temperatur fest
vernutlich i-Pars
’

-Paraffine durch

‘Ter oberhalb 3509
ratur f115§1g; D
sind, liegen ip dem ‘vorliegenden Produki . .

86
50 -

5
352

5 &
706 317

£ 30

238 3

-

siedende Rickstund wor bei Zikmeriempe-. .

n-Parsffine diescr Siedelage bei Reua~

iffine vor, die durch Eptiernung der n—.

Auskthunf‘in‘diasamvSieﬁaberaich‘ange-w

-reichert worden gind.
Yers. 171 ¥p. 280 - 220° o
Vorsi 173 " 520 - 3400

Diaﬂe beidon Wr\V‘ionunIWurUPn narbe;nan&ar aug der Roh—

ul}mrmmgccmu

Vers. 198 Kp..

v

ton. '

”'0"; 5400 entparaffiniert 0° Aceton,,éas :

thornrodukt von

Versu h 373 wurde, @it der 3<fachen !bngo§

Acaton bei 0° auSgekuh%t.

\

'Versuchabetlngungun-

Die Chlor"ehalta

der einzelnen Chlorierungnprnduhte(bn‘
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su weiten Grenzeu,ﬁ so da die Versuche untureinanﬁer mcht
gut vergleichbar sind Dze suferen’ Yi*rsuchabedxng!mgen -
bei dpr cchm‘erﬁlkopdensatwn waren in alle_n Versucheh die
'~g1eic:k;n.. Die gm&f,smgst’apemtur betrug 90°, die Kat'aixtsatnr-.-‘
menge 1,&5 41, d4e Versuchsdauer 5 Stunden. Von siner
Anac’ukendénsafip'n wurde allgemein Abstend ’genonm-en,da dis
Kondensation mit Ausnehme von Yorsuch. 183 beijeit_s;- o weit-
gehend chlori‘riaian Schmieriﬁlen'i fiibrte, Die iibareinsti@msmﬁgn
versuchshedingungen wirken sich sus im Zahigkattsverbaltsn
der Ble. Si ntlmhmdln mit Ausn&me von 183 weisen mméhran&
die gleiche Vlskosxtat bei 56 euf, ’
Brgebnisse. Aufucnlu;iremc“ 8ind; die ﬁrgebnisse dieser Yer-
suchsraiha hinsichtlich des Einflusses der Siadalaga des
Schwerkogagams auf Polhuhe, Stoex:;)unk‘l: »1..:md Ulausboute,

(Tefsl 8). - -

Mit r;teigerin.en mi -.tleren Sledesunkt aer.»g vamndetsn Kogaain-‘
fraktion zeigt ¢ic Polhthe eine fallende Tendnnz. Dies 15t
“einfach zu erkla.ren da it zunehnender Molekiil grdfe, d.h.
nit vachse@er Linge der pareff;,n:.schen Seitenketie im
Qchmerdl—-ﬁolek,xl der paraffinische Chm'aktsr diaser.
~..gm;gnl::cl:t-hs.snlschen" Sle worstirkt wird. | l“ '

'
Interessant ist die fast spmnghafte Znderung der Polhbhe
in“oberen Siedvboreich Kp. 320-340° Warsuch 173} ¥p. 1,92}
gogeniber Kp. 280-320° (‘Tcr.,uch 171, "Ip. 2, 22). Bdlarhenu-‘-:“
wert ist auch dle Tatsache. daB bai l(oh&gmsatiom pines
Gezisches (1s 8T Fruktibnan rit, Haphthalin (Vera 176,
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Tufel B: Rinflus der S‘iacierranzsn des Schwerko;ssing.

Labor-Destiilation; r::,hlechte Prik tmm.erwir]nmg.

)

vty
ZoK g.'

i‘s. %021 :Scl‘zr:zfrkogutsl.n-f 43/50 .| €1 ngradsontest Stock;_v. 1608~ |
Wr.. Kog: Siedebereich < | friach] gealt, 4

142 | 19,1 |Kp:»220° entparef,| 7,7 12,280,15 0,40 | 0,43 |- 9,5° |- 122
3 N 0%ausgekililt ! ; - )
gm * |kp, 280 - 3200 {8,232 2,22/0,09 0,36 | 0,48 1- 110 '} '123
1183 | 20,91Kp.>280 entocr=PE[16,45 2,03[0,34) 0,91 | 1,39 |- 260 | 125 -

Go, Aceton R - .

11761 18,1/ kp. (250 - 2203 »| 7,08 1,98(0,05| 0,46 | 0,48 [~ 1,50 | 133 ..
; (320 - 340 o
737 17,1 Kp. 320 - 340° | 7,931,92/0,05) 0,5 | 0,5 [» 3,50 132
1981 ™ |Kp, 320 - 240° 014 8,04 1,02 —'| 0,49 | 0,56 | = 10° 253

Eog. enip.0°,iceth ‘ : C |+

die hbhbrsiu:mug Frakt; on einen stirkeren, gilmtican‘bixf-‘
£luJ euf dus Viskosi thtatempamturvarlmltan des iam Gemisch
kondensicrien Schniertls eusiibt, Dis Polhthe des Gwi ;ches .
liegt uit 1,98 (Vora. 176) mur um ¢,06 Einkio} ten hdher als'
bafx allctimgar Vervwendunp dar Fraktion 20 i ]340““91'3. 173),
sber um. 0,24 Eipbeityn niedrigor als in Vexguch 171, bei. G
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nur die Friktion 280'- z20e kandensieit'wurde; _

Ganz parallel mit den Vlssos1tatspolhahen gehen.ﬁle Stock-
punkte dor Ule in den Sizne, a8 nit zbnehmender Polhéhe |
der Stocﬁnunkt der Hle- enateigt, Wihrend das Schmiersl eus
der niedriger sledenden Fraktion 280 - 320o (Yers. 171} einen;
Stockpunkt von - 119 :aufweist, stelct der. Stockpunkt f;r
2ie Fraktion 220 — 240 zaf + 1,5° an. In ebenso ger;pgen
Male, wie sich dus Viskosilitstempersturverhalten im Pelle
der Mischung beider Fraktiomen (Vers. 176) gegeniiber der
: hbchsiudenden Fr:¥tion sllein (Vers., 173) tndert, versndern
sich die Stock unkte (41,5 o Vers. 173 gegon « 1,5¢ der
Hischung Vers. 176}, Die relativ hohen Stockuunkte sind -
bedingt durch dle ﬁussch 1dung von Par&ffinkrista? lep der
Kohlenw&ssnrstoffe, die bel der Chiorierung nicht erfapt -
worden wafeg. ' '

. "
7um Beweis dieser ﬁrachauung wurde das Zu Verauch 173 TLT"‘
wende te Chlorkogasin 220 - 3400 mit Acaﬁon ‘bai 0@ antparaf-
 Pimient., Hicrboi wurden 4 % nicht chlariertus~Parnff1n
ausgeschieden Der Stockpunkt sank jatzt bei Verwendung
dieses entpsrarzinib?tan Chlorkogasiqa auf - 109,

b .
! K

Jedoch kenn zwecks Ergielung eines t{efen‘stbckpunktgsiauf

~ die umstindliche Entparmf@inxarung des Chlnrproduktea rar»sf
zichtet wgrden, wenn man dem yarafflnhaltigen Schnierol
Stockpunktsvarbasserer zusetzt Boreits 0,5 ﬁ Paraflnt '
driicken don Stockpunkt von Ut 173 von +1 5°'auf 15%
Eip mmh ginstigorss Ergobuis wurde, IET
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von 1l # Paraflow ersielt ber Stockpunkt wurtie hier von
1,5° zuf - 22,59 verbessert. "

. ‘ . i .
In Vorgleici zu J1 176 (Kp. 280 - 740°) scheint die Polhshe'
von. 01 183 (Xp.)» 280° entoersff,) mit 2,09 gegen 1,98 ver~
héilﬁnismﬁ;iig hach zu lieg@n. Dieser Unterschied ist jedoch
leicht. zu erkliren, wenn man bedenkt, dap bei dor Entparaf-'
finierung des Rohls K\p, »200° nit Aceton bei 0° die znse.han:
%20 und 240° aiodenden polhoheverbeaearnden n-Paraffine -
zuz. grojen Teil__. wogen - ihror oberhelb 0% liegenden Schuelz- _1
_punkte mit susgefillt und so der Chioridrung-bz;. Konden~ -
setion cnizogen werden, Das erhelfene Schulersl 183’!’0.315{
dongemif auch\ einen sohr niedrigen Stockounkt von - 26° saf,

i
|

Da.s !usgangsprmukt zu Versuch 142 (Kn.? 2200) wer vie be~
reits einleitend erwihnt, ohne .ﬂ.nwendung von Acoton ledig-
lich dureh Auskahlung bei 0° antparaffiniert worden, Unter-,
diegen Umstinden w'xr die Entparaxfmlemng auch 121ngnt nic’nt
- 80 vollstbndig (Stockp. - 7, 5°) 8o dej ef-haltene Qchniarﬁl
unter Beriicksichtigung der mltverwendeten nladrigaieden-
4den Bestandteile des Kogmsing eine noch vcrhultnisnﬂmg

gute "olhdhe (:_,48) szsreist. :

Verkokungsriickstand und’ Alterungsbosts.ndlgkeit bewagan sich
bei .allen U¥en in engen Grenzen. Lediglich ?0rsuch 183 ﬂacht
sine Ausnshme, \'iellaicht hiingt das unturschiedliche Tar- ".f
'hvlten dieses Olea mit der Tabseche gusanmen, 4B higt vor
nehulich hochsiedende i-~Paraffing gur Ionaansnﬂon yoi
xtu;'den, Uber’dgen Varlm'.t«taa bes dwis ff




- % 2612

#ir gegenwirtlg noch keine Aussagen machen kﬁnnen.-
:Die ﬁlaugbeuten in ¢a*el B in # bezogcn auf Koges1n zeigen
ait stozgendem sittleren Sisdepunkt, 4,h. mit zunahmenéem
Molekul&rgew;cht der vcrweandeten Kogaalnfraktzon eine’
stéigende Tendenz, '
Rech den blsﬁer besprochenen. . Yorsuchen gelingt es also
: qurch 51~verwendung der vereita gatsehart;gen Bestandteile
Rohols (Xp.' 220 -~ 340°) die Polhshe unserer Schmierole
geng erheblich zu verbesaern.»Dle perallel nlt dér Yer-
besserung der Polhahe elnhergehe“de Erhihung des Stogk-
‘”unx+ns kann dureh einen gﬁringen Zusztz von etwa 0,5 i

'Pareflow ir einfecher Welse he&ahen werden.,

.

Da die Fraktiom 320 - 7400 ﬁengenmﬁﬂig etwa in der gie;chen’
_Grasenofdnung anfillt, wie unsere bisher iﬁi Séhmierﬁl;-i
syn nthege vérwendeten Ff&ktion 280 - 3209, wirde die Hif-
vervendung der hihersiedendsn Fréktlon glalchzeltig‘die
Rohetoffbasis fir unser Schmierblvcrfahren geng erheblich

srweitern. | ! :

)
[

Hir sind- ﬁeshai§ dezu ubergerangen, die gn!ﬂnschte&?raktiou
280 - 340°.im halbtachnlschen Umfanga durch. Deatillation .
s den Rokitl 1. und 2. Stufe herauszuscineiden. Un eine f

Crackung” des ProduLtcs zu vermeiden, wurde die Déutillntiou
in Vaouun vorgenmmcn. Ds die nemuatian in ha.lbt:h-— .
“nischen Muﬂatab an sinmer hohen ut- a;buitendan Kolodne, - e
| VOIgeno.men: nrﬂe, var dle Fruktionlerwirkm whgen
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lich bossere, &ls bei den Dpstillationen im Leboratorium.
‘Bei den Lebor-Destillziionon waren unter den _vorlisgenden
Bedingun_ exn hihersiedende inteile nlt/gerlssen ﬂomen, so
da3 dfe Angelen in Tafel 8 Gber den Siedobercich ciner gee
wissen Korrexiur bodirfen, Auf diese Latsaehe 1st bereits
cingengs _iiu‘_:s-bsr_rmw tes hingewicsen Forden,
L4

Wit solcken careh Vecuundosti 11&1,1011 in hulbt~ci.ri13chm
Haisguh hcrg&atelztan Rolzalfra,-;tzanen ver::,c;ggdamn ‘Siede~
bcmiché sind einige Kemdensiilionsn duri:h{;efiﬁ:rt iordén,

—43

deren Freoeblnisse in Tefel 9 zuscosengeBtellt sind,
X A

Ter Chlorierungsgred des Kogesins wer in. den ernﬂen funf
Versuchen gleich. Der Chlorgehalt hetrug bezcgen an: Kogasm
etue 19 2, l
ﬁir‘erkwnw ds3 Lei Ve r"’o'nuung der Froktion 280 - 340 ©
(Versuch 205) die Do‘luhs (2,12} wesentlich hiher liegt,
..13 bei Ver*enu'ngr dor durch Destilletion im Leboratorium
erhaltenon Friution (Vers, 176 in Tefel B), Dioser, Unter-
schied ivd ullsin durch die Bessere Fraklienterwirkung der
halbtechnischen D Dost :_‘1 -tiongppparatur au erklaran. Erat
durch Ausdéhmmg des. Sie.&ebereiphs.si:u 3500 bzn. 3750 ges'
Llingt ‘(;s, Polhlhien ver 2,07 und 2,0 zu é}re;cha;;. } ’
. O
Tooroinnbi :.s;nd mit den Ergebnisson in ‘anelB gieht did"
"+ Yerbessorung; dor Polbbhe eine Erhshung des Stngzl;px‘mk\tes

1
 neeh sichy’
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Tufel 93 Zinflul der Siedegrenzen des Schrerkopasing.

Helblechnischo Tustilietion, gute ’Fr;.kti.r/nierwirkung.

Bra, o (1] Sehwerkepusine - E Coarsdsontest|Stockp "’ﬁl&us—.
E be . ; 50 (VB. (O [T : “H

gr. 35‘% Za Sisdoboreich /50 Irischlgeslt.] gggfgog_._
o ;

::.z

1

405 11 | Ko 230-3400 1,150 2,32 — | 0,42{ 0,54] - 260 | 125
E P 164-2120/206m o : o
08 {13 'Kp 290-350 - 112,04 2,09 = - 0,5%] 0,67 - 10,59 129
b 164-2259/80mm o .

i { ges. chloriurt

06 {19 1K 2607500 11,4 12,00 — | 0,51 0,54 - 120 | 126
7 | getr.etloriert : . i S

i
F1E 115 Kp 280-375° 19,61/2,0 | =) 0,47] 0,51} - 4° | 128
[ b 179-256%/20an 3 ' ; '
i

;  ges. chloriert ‘
214113 K 280-375° 12,56 2,01 - 2,504 0,521 - 3° | 128
f i getr.chloricrt j ; :
¥ i i I

209 | 22,5 Kp 2402750 24,0 12,98 — | 0,740,840 + 2 | 131
1 245-256/30ax I R
: 2,0 C1-Kog, ' I
1

“ i -4 1 129

3403750 77,5 12,01/ 0,2 1,05] 1,09
2,5 C1-Foy. P ‘
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Bewi, lich fo Chloriorunpaverl:s

£ Ueferion die buiden

Verauchapuore 08/:06 und 23.3 214 interomsinto Erpobnisse, |

_ﬂ.us irdboren Arb:iien ist bekenot, 4ol Jis Ch‘;cricrung elinsa
Feblanwe seroiolfgenisches worteilhnft denn f cktioniert vor-
f;;cno Son wirdy wean, ush or ’F;i:;lzaltung -.ines mittlcbren Chlor-

s won bsicpielswaisc 19 ¢, dis nfedrigeiedonden Anteile

ehloricrt werden (16 7 1) uné i¢ hohermolskularen

sntsorechoné hiher

%.01). Gegoniber einmer Gemischehloriow
rung zit 19 % Chlor zeizen Schmierdle wus derartig zr:.kt:.o-

o

isrt chloriertan ¥opusi ,:V chen pittlcren Chlorgehs-.ltes.
Stockpunkt,

vimon wesentlich Yessoren

Diesed unt=r chleul che Verhalien wird wersiindiich, wemn mm
‘bedsm}:t, das-bel der fr-ktionierten C‘l.orl..mng unter den
vorstehend.n Pedinwiian ;‘:.a hechsiedendon Kof,_smm:te‘le
cher chleriert (20 ) werden als Loi der Gem.‘schc}'lnrmnmg
(13 % (1), Wie in jibschnitt 3 (5.20) Cieser ¥itteilung £~
éeigt wurce, fibrt <iv Crhibung des Chlone_zrungagrudes =it

D'

ciner Vcr‘;;asr:q.;mg dcs; “ockpunkics,

I lon vorlicgoepa:n Vorwchun wurde in }.L‘Jndu- nung der obligen
“prioitsweise Lel der fr.ktionierien buw. gemischisn Chlorie~

rung jeweils suf dom gloichen Chiorgel l't von 19 & chloriart_'

In <en Versuchon 206 u, Z13 wurcen die verwen defsn Rchohrak—
tiomen 2603509 Lzw, 280~375° in einmer Stufe chlonert, wilirend
die gleicken Frehtionen. in cen Versuckon 206 u, 214, in 4

bzw, % enze Froktionen untertoilt, t:tmnut chlorisrt warden.
‘"s soigty sich nun, dej unier den vnrl'e{;enLan Bac.mguugen

des gleichen thorgch Lios (19%) Unter‘sc.LieaL h*nawﬁtlich

wos Stevkpunktes bei getrennter bew, gemischier Ghzare\yung
nicht suftreten, Divse Fosfstellung iat [fUr die technische
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Burchfibrung dos Vcrf Jhrens v CroSem Herd, . 1n"uf°ru,

910 sie dom gungen Chlquerungsvrozeﬁ wozantlich ?etﬂlﬁ-
frcht, Tie heidon 1etzten in Tefel 9 uufget,hrt en Vers uch%
209 =nd 219 sind s%%,itq gelubahtllch der Bespreéchung des
Zinflusces do Cblorlerungsvr :dea Imrz erwﬂhnt worden.
Fir diese Versuche wurde eine heochsiedende Fraktion Kn. 340~
75 v@r#enav.. Die nuchsighende S1e€eanalysa dieser Fruktlon}
143t Gle futy Fr ktloniczw;riun; dor balbtechnischen Desiils-

lationskolonne erkencen. '

Siedennelvse der Fruktion 240-375°
~ g 1

°C 370 340 350 260 370 373 375
% Beginn B8 22 61 79 %0 B |

212 unierscheidet sich von 207 dursh dic Yarwenrung‘einas
héhvraﬁloricrtcn,Chlorprbéuktﬂs. hntsp;cphcnd der hohen
Sieﬂe?nra dér;v&%wenﬁcten Roﬁﬁlfvﬂ ‘tion liegt die Polhihe
iy 1 203 bei 1,34, sl steigt in Verslcb ng du£‘2 01,
*cfir ade urbeLllclo V2 akoaith tqZUHH‘ﬁb suf’ 77{50“ cine

r?‘brunf bietet,

Inttr axant fet der RPan » def dor Stockounkt durch hﬁhefé‘
Chlorisrung des Xogasins', ﬁcrl 1oh‘verﬁouscrt inrden kann.,
Tebel f06 o1 Stockmunkt von Vcrouch 219 fast husschliaﬁ-;
lick zuf di» Zunahme der Viskositnt mruukﬁufﬁhrcnf in. ‘
Gogensuts o 709, wo dle Auascheiﬂung von Pﬁr_fiinkri tallen
fur den hohen Stockpunkt veruniwortlioh gu machen ist,
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a) Yorwendung ven Cetsch sur Schuicrdlsyathese, -

In Foriseizuny unserer Untorsuchung iber den Einflu3 des
Sictebereichs des ochwarkog.sins wnrde zueh naph Gazsch
in me Untorsuc‘ﬂung umhuugon. o J[

. . i

Gaisch wurde zuniickut ‘vuf einen Gmurge helt von 21 % (‘bé-za.
“wuf Gutichl chloricrt, der Chlorgatsch murde donn inibe- |
“kyonter Weize bei Q9 m1tv};z'ntun Entﬂar(,f finiert, Wle dis
Angzben in fefel 10 (Versuch 185} orkonnen lassen, wurden
13 # auagekdtlt, Der Chlorgekelt des Cl-Getsches beirug
unch der I‘utpvr.xﬁuiemng otwa L’O Ay o h‘ 58 besoganf”
saf Gatach. : -

Tes avydiesen {3~Guizch sit Naphthelin bel 30 "r;w. 110"
arh: ltanc Koadens:tionsprodukt (Verz, 189} bereitets wegen
.,c‘xlocvtan' Fild inrbz-;r}.-it groder Sul.wmrigkaiten bei dsr
'Au:arbextung. Bua ﬂpl‘tlbﬁ Pro::.xkjk hatte eine aelmiar:!otte- .
hnliche Konsistc;nz (20 7/100°), vs enthieli pech 0,5 #
Chl@,x_f.,DerA‘ferkokung;riickatw.nd betrug 2,-?2\‘5'& ‘

Dr':«i ie hohs Viskositit offwb{.r cuf eime huweitgﬁhe’n}h
Ch’anumm gurterzufih rev war, wurden 2 witere Gataoh-
_srchen suf siren ‘niedriyeren ont orrehult chloria».ﬂ un& 1:}
gloicher Heise wie oben endpurcifiniert (Verss 193 ugd
134 tn Tefel 101, I‘ic, Ver’uate pein Auskihlen larer ‘hier |
reckt erlveL ieh; in einon Falle- 46% in rnderen n #
chlm'u,r‘.en Gobscheu. Die. C‘ilornerr.ite be tragen nacl“ilﬁm
"nt,m 2 flnioren . 18,; + bav. 16 «ﬁ b:.zogen wuf Getsch, Die -
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Tafol 10: Schiidr6) eus Ustoch wnd Reingéhthslin,

Cl-Ge: aek bet 09 wit Aceton ent{)zarr;i‘ﬁniort.
C 18 g 4t euf 1"0 & Gutsch, ¥ ™ ~

é%gré. £ C1 muf Gatsch|s .oug-|. Yiscosihit| . | Conradsontest| Wl-
3 0 55 1 e - , i fric P parit T

Fr. gﬁ'}f]’i‘i@l %n‘ih !riglt d20 | 200 | 50° { Vp. |01 irs _E’“h gﬁ‘%“ %g:ti

: rung  |anelys, T Catsh
. (5003(1005 S TE

89, 21 | 2 |13 350 720,00(2,15 10,53 2,927 | |10

16| 18,1 | 46 10,920, 129,7:19,41/1,85 | 5,20 1,05 [1,35 137

¥ 12,5 | 16 n 0,015 70,0011,35[1,83 0,32 1,02 1,27

| st

132

- ¥FStockpugkt -80 |- ' b e

mebhte die sehluchte Filtriorberkeit bei der Auferbedtung
thiemgkoiten. Es ervies sich zaackmkl"h.g, die Schleime
stoffe nach de" Jafkocken dos mn dar mnpalwrhindung ab_
4

. gozoionen hondens t Ona'prﬂduktﬁ::, durch Zentrifugiere;n ub
_tremnen,’ ‘ X R ]f .
Horvorguheben ist die Bemerxehswert niedrige Polhﬁblder
erhaltenen Schoierdle von 1,83 bzw. 1,85. Die ‘Iislko 7T
bewogt sick ia. der dblichen Grienordnung. Beﬁde Ule\on -

hiclten trote Hdchkondansation nach’ ehal Ghlot. Di.a h ;
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~
Beobachtunyen =a Versuch 153 in ?afel'ﬁ dia ﬁnnahue bas
-rechtipt Erscheineu, dal die V»r'o'nnganelhuni der Seinfertile
nit. gunehmendsr Yoloklilgrbie der par sifinischen Konponente
agteigt. Die guten Ansb:nzen stehen gbenfclls in Einkleng

it den gelepentlich dor Bosprechunw von Tafel 8 gemachien

!

ectatallungen, def die Scﬁmierﬁlausheuten it zurechn ey
Helekilprite des poxe 'f,n* cten Koh lenr“"srrntc::es anstei-
gen, Ter pute vocL<ur}t vou ~ 89 (Versuch 193} bnaeist daf

wir es weitgehend nit para1x‘rfreien ﬁler e tun haben ,und

dpd dic paten Polhdi en edf kuinen Fall auf die Anwcagnnpit

von nichichlorisrion Gatschbeotendisilen zurgckgéfﬁh;t worden
kSmmon. ' RN |

- | |
Yw erwilnon cel nock, daj eine sbermilige Too béhan&l&hg

(2 ) einss Genisches dur baxdan e 193 und 194-bei BO®
{1/2 stée.) die,VLrhuxungﬁneigung nur wenig verbesserts:
0,94 vor, 1,14 nueh der Altorung).

Gusernenfoas wng.
Die Begishungern uwwischon Koga&insiodohﬁrﬂiph;-Visiusitﬁ%ﬁwj
poihishe und Stockpuskt surien unteraocht, burch4ﬁhsdahnu§q
dey Sicdebereiches dos Schwerkoghsius itbor' dig Ubliche -
Fruktion 280 - 3200 h igdus . Gobia curel: Mitvcrwaﬂdung bou
reits thdh.urtiVbT Beattn&teile, (Kp. 280 - 250 bg’%v"1 3750}
gelingt es, Schuierile uit Polbthen wen.2,0 und devunter
hurz;at"‘len. Die, ver“vltnasmﬂ&ig hohsn Stcckpunkzzuilnngnv

- durgh. geringen gusatz von Paraxlou ibitgahen& vurbeauett
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-merden. Aue Gulscl und Neshiholin r.iprdgm Schaierile mit
piner Polkihe wvon 1,02 gewounen, Bie Séhuiurélmusheutien
Stuipen oid ..;=Il’.:n;!.1i;!ﬂﬂ&l‘ UelekilgriBo dor pariifinischen

Eompononte, -

o

S, Eizen bei Gor Sckei. r‘.lvs_mtheaa.

Fir clpe grodtechnircle Purchfiﬁ*r':w}g Lpr nhmeral-&mthasﬁ‘
15t Cie B r'}"-*o“frug,n von groder Bedeutung, Ia £olgandan
gind dis Eriehranren sigdorgep -ebcn die wir tei ciﬂr Vrar-

BENLL VL Eiven boi dun werschiedensn Stufen dor Syntbezm

gozeclt hokon, - '

, .

g .

a) Bisen bel der Chlorisrung.

Bei dar Aufneime dor helbiscinischen Yersuche vmr&a Saiawr«—
kogosin {Jw. 260 = 20%) in eines rrojen "’iaanha‘n‘iltm‘
dhloriert, Dss Chlor wurde cinar Stk LT cdche entnomaan und |
tent vou “nturl in dom Lmeninam.«l ter ein, Bareh’ Finbsu won
ilttrl:cr an wmor fir elne gutu: o l-rwul *\mg Sorgn gatrag!en.
: T )
Dia mrhisltone Clhork o&;'L?Tn stallte eins tiaeﬁschmrxa i[ﬁsun,g
dar, aus der sich us m engem Stohen 8in sehwarger bieﬁem-
sclilug sbeetutd, Des idntre des Eigengelife. war nzch dem

B



3
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Alztohon dus 0B orproduktes miy o Loy ﬁf.n.-u-r e, kolgithn

lichen Zelielt bedvekt.
e - -

Nib dicses Chlorkoge..iu wurdc anter Veraom 2y von Reine

nehthelin eine Sebnierdlioscens: tion in Gegenwert von

1,8 g cXedive Alw:izzim bezsgcn wal 120 g Sehwerd ega.sin YO e

zeit & Stuuucm , - N

e
I

3

afal 1) lenthielt noch

(=

Pes evhelicpe Seloizrel O 170
or. Dic Hondemsution Fer rlso trots sinoer 6-

~

n Reertionsdaver ub ‘: abgleich eine starke Rerkiions~

welle a..t lebliiften Tempuraturinsfisg eingetroten ﬁar, i
nicht zi Inde gep wm wn. Die Salzwureaxitmc klung mdr herats

n:eh 4 Stunden prektizeh zum Sills nd gekonnon, Iim ?ia-— '
kogitit des Nlee wor' nit 12 B bei 50 @ als normel covi-

gorechen, }jia Dichte lag nit O 94 vorhé'ltnian‘a"ig hogh, .

i ervorzuheben ist die wngowshnlich ! hohe Vorkok unnsneigung
(1,’6) und ¢ic perings !thm'un;fsbest‘nuig}'nit. Augk eine
aboranlipo Tonsilbehindl: mg oante dop Verko.-{ungsrsicksﬁandf .

nur unmerklich verkessern (1,5). S S ,

Ml o JZ; den Fx-'v.h..ms dicmes Vumx:chet, scblioﬂan, daﬁ
d:.z ,,1 ia1f rl..e Ghlﬂriul“x{nb des Kogpusins omen katalyuiach
unginsti; sn Binfluf bl dbt. Bei den hoeha wehioten sch!mmn-
JAusacheidungen hundelt oo sich vornutlich um Ghlczx—ﬂ;y -
tipngpredukte dos ‘Kogusing, Dle 'vurllezranden Baobv&%un&.m‘

Yfonnien ‘tn. Kteinforaact ion- bostit gt
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gefel 11y Bisen boi £or Schoi.ril-Sqmikess.

Verfehrens- 7 Yersuchsbedinruncen | 2/5004:?;1. Chlor|Corredsontast
atufe - ) , q frischypeelt,
% "@Mor:iérum;g | techn, Chlorierung i, |12,54 | 2,%6 0,75 1,‘59”‘? 2,26 .
igr. Eivenbehilter oot .

K«onunsa‘uon in Glosgefap 111,02 ;2,1.9 0,14 0,53 | 0,5

" __~ " " J1,8 Fe-Spaml2,12 2,100,14 | 0,53 | 9,60

n . " Al Telly s H.tOlLZ’,bl 12,230,090 0,61 0,65

rocieh i E

|Tensilieh, in Claspessl - (12,78 £,22.0,28 | 0,75 | 0,82

" ‘in Zisenbloee(l Ltr) (12,57 §‘_z-,'23 P- ] 0,80 0,87

" (im Glusgefip 8,651 2.3;9.(0 17§ 0,62 0,66

" -{4n Risenblese(200 1) 4‘").,70": 2,17 - 0,67 (.‘,68

W “iia Glesgefil 9,14 | £,23/ 'a) 11 f_\q,sﬂ' 0,67

" ' in Elaenbluse(200 1) | 3,23 ::,26; 0,60 | 0,70
Beotillabion) Ls Olasgefild 977 .2,17* | 0,67 0,68
" “in Ticenblise { 1 Lic | 0,574 1,42

[T ) : R | § B

" ll j,; Olugpefud 9,23 2,28,0,12 1, 60- 0,66

" Vin TisoubYeae(0bad) | * kS 6? 1,06

" L L% rmﬂrrlrsn ; G bﬁ 170,68

" ’j = Cluogfe | | 3,0812,2900,14 0,65 0,74

f n [isenkl Ni-dborzopy n ’ 1064 | 0,72

. x, " Ld- " o723 | 0T

w0 an- AT IR0 R A 0,41 | 0,54

' LR in ‘Zis...u.ail. ' {
taﬂll e : | i
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bzw, Gu%’vi sendrebsninen lei Temperaiuren zwizchen %0 upd.
Bpe c%ldrmrt jgurde, kuch i‘z or wurden schwarze schlammartige

.Aus"c,-eu’unven L,rhkl €,

: b} Eizan bei &uor ._Kon(i_cz:gc.tii':n;
Bei der holbtechnicehon Durchfihrung ‘des’ Séhmiarélvarfahrma:
wrd dic Boobschiung gemacht, dap dor Yerxoscungsruckstdnd
_ Ger srhaltenen Schmierile anch bei sorg,falngster Versucha- ’
duzjchfihrung' in rllgemoinen nnr etwe 0,1 héher llegt ale
‘bed den aus dem “‘1(—’1[!"’13!] Ausgangsprodukt im I;aboratoriu:u ‘
in Glt:sgufmun ‘(on ensmrtan (len.
;

[
4

Die Urs _c%e hierfir kénnte u,T, in dcr Vcrwendung dines
eisernen Rihrems zu sucken ‘M’ln. Die yﬁrigen Teile des Kon-
densaucnsgefaﬂgo HLRCR ewdilliort. In 2 Leéboratoriumever-
ouchen. sind wir disser Frege nechgegangen und habon den
E'irifluﬁ dos Eisc:nu auf die Schmiertlkendensetiog gepriif’t.
. ) o .
In ersten Felle wurda diu Kondensaﬁon in Gegen!&rt ven
1,8 g Eisunapinen vorgono,men (Vers, TII 1 in Tafbl 11), .
Zwm Vergleich ist in Tefel 11 ein in norneler Fedse du!eh;-
gofitrter Vers uch mt anfgénomaen worden, Dis- “beiden er—
heltenen Ule waren in allen ihren Pizetisghaften ds.nrtig
ihoreins timaend gloich, da{i man scblieson fkmm. dab utnL-
lisehss Bisen suf die Knnﬂena‘:tmn keingn nanhtesligen :

Binfluf suaiibis
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In einen 'eiteren Yersuch (¥ 182 in Tafol Tl) wurde Biaen—
chlorid dem Konduushtionsgemissh zugesetnt, Die gugefigte

!‘ﬂngo betrug 1 ¢ Fo Cl; » 6 !120 ‘gie wor in L"rockenschratxk
bi1- 1050 ontwassert worden, s

Des Eryebnis sti-at hinsichtlich ?erko\‘:un;'sfr-i'i’ckstund nit
den bel den halbtec) ):zi“"?'c»m'\fersuch»-n (rew;chtén ‘Beobach-
$ungon ubn.rmn. Der Conradzontest liegt hm Vusrtz von
FeCly nit 0,61 un etve 0,1 hiker, s

Ml der Hihrwelle fes groien Aulokleven wird sich im Leufe .
dor Zeit oine Schicht von Eisenchlorid gebildet habem. Fir

ie etwes hihere Vorkolung sncl{*ung der helbtecknisch her-

£

gostellton Schmiertle wire sozit u.lU, eins. Erilirung ee-

.+

funden. \

¢) Eisen bei der Tensilbehandiung,

Dio zur-Erzielimg slterungsbestindiger Schuierdle erforders
liche Tonsilbeliandling wird bekmntlich durech Er‘:itzan des

',Kondensutionsproduktes unter RuckzluB vorgenouzen, In"l‘afel'
Er. 11 sind 3 Doppelversucha aufgenoaman worden, -in denen
der Einflud des Etsens bei der Tonsil-riachbehand}:ung unterh
sucht wurde. Bei dem jeweils en erstor Stelly aufgefibrien |

. Versuch wurde die Tonsilbehendlung in claagefaaen durche.

g-fuhrt Daruntor stebt das vurgleichhare Ergebnis lpiner: ‘

B

Hechbehendlung in Zlscngofdfen. IY ¢ ﬁrde in Laboratﬁﬁxm
.in einer 1 ltr, Eiscanblase mif Ttmail behand. N
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e

gind ia hklbt%xml,dven Haﬁstab in eluer 200 1 Fiuenblase

nack Jbe'mndelt worden. \

-

Hech don Ergebnissen diasez’r“Versubhara;’hax ist ein n&cﬁ-ﬁ -
‘telliger Ein{ln3 dew Eisens boi der Tonsi};béh;a.ndlung'auf
Verko .ungsriickstend und Altemngsbestéindigkeitnnich‘t fest-
mgtellen, Beringe Untorschiede lisgen innerhalb der Pehler-

A

grenzen des Conredsontes tes,,
|

-

%3 gel jsadob‘] betont, dﬁa d‘zs Kon&ens.tionqprodukt vor
der Jachbohandlung in Elfengen’ian weitgehend chlor- und
salzeiurefrel sein mup.

HE

@) Eisen boi der néstmat‘ﬁon.'.-
{

Bekanntlich vurrl bei der Schmierul-svnthese aus chloriertan
achwerkogasm und Nanhthalln zls Veruunnungamittel Schwer-
benzin zugegoben, Digacs n\m;i,ebe.nao_ wig das im Ubgrschu&
vorhandene Naphthalin,nebst dem niedrigsicdender Konden- -
sationsprodukt - du;cls Destillation vou Suhmiergllwagbgetz:_ennt_

L

woerden, | - . . { .

Rei dor Durc‘f'hnmg h"lbtecllni scher Verauche:m. chten wir
dio Boohscht trng, de} dur nach der Deatilhtion in emer’
elscrnen Blese verbiiebone Schmierdl—mckaltand eine aahr
schlarhta Alterunpa‘boa‘tandigkeit ‘sufwies,’ Das Schuiex‘?l
war bei aar noch veri Lxltnisnnriig niedrigén Biunntatparst :
von 230 = 250° unter den kal‘mlytimhén ’Eihff‘ F
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“l.

bai‘eité t;*ilwfeiae gecrackt worden, luBerlich war dies

(mfc}* den cherakteristischen 0 teruch und durch eine dunkle
.rotbrauno Farbe des 0les zujerkennen, ihhrend der’ Verkoltungs-
rickstsnd des Frischles dulr-‘ die D‘=st111ation il Eisei!ge-
fag pur wemg wverindsrt worden wer, stieg der. Conradsoutest
nach einer kiinstlichen Alterung ganz betrdchflich ;sn, bei-
S'\ielsweise vor 0,6 auf 1,5 und dertbor, In Tafel 11 ist

dag 'Crgebnis einer Reike von Kleinversuchen uiadergegeben,
in denen der Einflug des Eiszens bei der DBBtlllﬂt"On nh}mr
antersacht wurdg, Dariibor hinsus sind Wege ungeseigt, wie
men den .,Lh'-dlichen Einfluf des Bisens eusschelten ]:a.nn.

‘Bei ;eaor Versuchsreihe ist gum Vergleich da &8 “‘rgebnia ainer
sehenenden Do ;..ill tion in Glesgefd en mit aufgenommen,

. g Al
worrxen. - .

Versuch v, beatatigt ‘die bei der hnlbtechniscben Destid
lation gemm hiten Featntellimgen. Die- Destlllution wurde

1n cmer 1 Ltr. Eisenblfse durchgefuhrt ‘die von ame- . P
('nsbronm‘r direkt bahsizt wurae . Der. ﬂnstmg des Verkokun&a-j;
: rickstendes nach einer kunstlichen Mturung von 0,57 suf 1 49
. steht.in ne klichan Gogensatz zur RBrgebnis | emnr schcnend(an i.
Destlllx ticm in einem GlaagefyB (Verhoktmgstesv nach tler

Alterung 0 éﬂ)- .
. . N

. Die Cracmmg des Olas konnte infulge der direkteu Behaisung !
en den dberﬂitzten He.ndungen der Eiaenbhﬁeb eriolgt s&in B,
r N

'Mr haben mm ver:u»htr,:
'blase 1:: eiuam ﬁlbai otne Uhariitt
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Obwgizl diese Doatillation ( - VL.24 fn Tafel 11}/&11‘&
alner andnron s‘ile?;:@r,gjca {Grodyere, VI) Curehgefihrt wurda, _
19t dus Freehnis Jdoek rucht it zit der vorigen Dostilletion
vor-¢lofchber, dn die entaprichenden 1 i Glan,_.‘iaﬂ deatil-
liarten Probe n (VI u. V in ’I"-‘ A 11) in the fn blgen scheften
weltpehend ’1berumst1.ucn. Infolpe 4./ uuhunpn?len “rhitzung

- ter Blsanbluse im Slbad wap o Crnc'u': doa {les jstzt nicht
se weltpehond erfolst (Ver’rcumi'r;r ckatind neeh dor Altn-

roag 1,06, die Alterunpabes t ndigiedt dos Ules ist &'oer
neeh, als schlecht ...nzusnrwuen. Hen erkennt deraus, daf; auch

cotne Yherbitzuny do r Hinde bsre 1s eine Temperstur der Fipepe

blase von 220 - 280° geniipt, um dus U1 in ferenwert dss

L :
Ia diesen Zusexmenheng ist es mteres ent, einan Varawch,'
(" 148) au erwilnen, bei den em Markensl R“l!‘. Gold 10

girér uic%on Sehond iang in einer Bige nblase unterzogen

. r';urdu. Dus Ul eurde zu diezes Zﬂeck mit uuse*'slm Sc?::'dsrsl-r

Vorle:uf (Schwerbensin Heshthelin) ror(. wont, und dlssex
-diain in elnsr gr.sbehci::ton fiupnbluse :abdpstil‘mrt }Jie
’M’

win el 11 sufgencueraleten (M 140) lavsod orkenren,!
d::’i ouch i FJurkcndl in.gloicher E'a:.se me unBore aynths-—

tischen Ble seine enfing »ch fute Altum':gsbastandigkeit
verlisrt, wenn e: zwacka Dontillsti c‘n niu'aritaicﬁender
inteils In uinm' Eisenblesn erhitat w ird, l.‘eu'x,,&znsf::ue;;r ded
Verkoiungsriickstundes nuuh ainger lea t’lf“mn AItGruné "mn ‘
O L46 anf 1,20 liegh in- dox Grd*:é.nor drung um;_arsr in glair.:herf
n;,,i‘,p beh:ndel ‘én ‘19 Dieser Vez‘mzch* het gezeigt, daﬁ os
sich bod don vorliegojndon Craakorachainungau. nicht ol im
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nachfeilige Eirengchaft unserer Schuiergle hundelt sondern,
dad sich dér schizdliche nlnflua des Eisens, in gleichnr Yeise-
such wf Ule natirlicher Horlunft -suswirkt, .
Shaf Grund der vsrllegenaen Ergebnisse haben w1r versucht
durch Auskleléung der Elsenblase git einem. inertan Haterzal
dic- Cmokre ktlon hmtanzuh:.},ten. In Anlehmmg zn0 dle im
Laboratoriun ‘itliche Deatllzatlun in Glrsgaxasan ist es
nabellegnnd die Destillstion iz enaillierten Eisengafhﬁen
vorzunchaen, . -
Als Vbrvérsucﬁ/ﬁurée eine 1 Ltr.-Eisenblaés durch Auésire14
chen mit eina; dinner Sdickt Teloun-Bassergles ausgekleddet,
Wie dss Ergebnls (diessr Destillaticn (VI‘2a Tafel 11)

ia Ycrﬂlezch zu einer in ednen Glasgefip durchgefwhrten
Destill tiom (VI in Tafel 11) erkennen 18%, fithrt dzese
vernilinisnidig Dr141t1ve Lisung bereits zum Ziel. Es ist
:gnaznuhmen daﬁ hel Vnrwandung emaillierter Blesen der
%caadlzche Liuflu% des Eisens bei der Destlllntlon 101%3

<Y '

stindig ausgeschaliet werden Pann. Lo

Elne weitere $oplichkeit beateht darin, dio Eisénaberfiache
mit solchen Metallen,z,B. elektrolytlsLh ALY Hborziahen die
sich dem Schmierl’ gdgen‘ber bol der Dﬁstil!ationatemper&-
tur indifferent verhalten. Zwei Versuche in dieser Biéhtﬁng,
die unter VIII in T:fel 11 sufgefiibrt sind, zelgen, daB
sowohl dickel als ‘such Cadmium hierfir in Frage komzen,

Die Deutillutionsr.ckstunda @ind in ihrer Alteru
'uigkeit der in Glasgefa dastillierten Probe gia‘ 1L
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Wie vorstslhend gezeipt wurde, kenn cle Bildung von Cruch-
produkien, dic fir die schlechte Alterungsbestandigkeit
verantworilich zu’ machen sind, vernieden uorden wenn die
eisernen Qes,lllatlonsgefaae mit einem gegenilber Schaiexdl
inorten Material ansgekleidet sind,

Die Bildumg dieser Crackpro&ukté izt jedoch inaofé;n nicht
80 tregiszch zu nehheu als es moglich ist, des angecrackie
Schufersl durch eine Bleicherdebehantlung wisder aufzubes-
sern, Hicreuf isi bercits im Abschnitt 1 e) dieser Mit-

tazlungfaux Scite 7 niher alngegangen worden.

Zusan m'e nfassung.
Uber den Binflup des Zisens und seine Yorwendbarkeit in ..
den oinzelnen Verfahransstufen der Schalerdlsynthese kann

!

zussanenti.saiend geaa(t werden: i '

a) Bc1 dor Gbloribrwng im hohen Made scaadllch deshalb
' vollstamdzgor Ausschluﬁ des Eisens grforderlich,

b) Bei der Kondenaution scheint das Eisan nur in Gestslt
soines (hlerids einen nachteiligen Einflad anszuﬁbgn‘

i
v

o) Die Nachﬁéhandlung uit Tonsil kann obne Schhdignng das
Schuiortls in aiseraen Beh&ltern erfolgen,. rnrauaga~ '
setzt dpﬂ uas Kondanaatienaprodukt q@l.
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d) Deatﬂ,l tion dés ac"‘iarblvorh.u‘e: in Eiuanrepfﬁ;}en

Alturunpsbestamwkvit uie Cre ckung‘ des Schy "

_verziolun wurdau, senn sidy Testiliution in ozd Illrexhs'

Blusen’ hm iu solohen L1 sengefiiien ortalgt, deren
berfluche nit Rickel, odur Calmivm “iber:ogow st."

6. Haphthalin-Re inigung.

In Hitteilmg V war ic ﬂbﬁcazmtt aber den Rapi: tl.zﬂ:im-ein-.
heitogred festges Lu].lu worden, dei dm Qualitit ungerer
synthetischon Schmicrsle beziplich Verko! ungsmcks Sund unrl
Alturungsbe,uh ndigkeit sehr stirk vom Roi nheitsgrad des
Raph: h lins sbhingt, Es ergrb sich du:uls folgende Reiben~
folge- Remnwhthalm, dieson etws gleichwertig das tonaid’
liorte Rolnaphithelin (in Schws rbenmnlu.mng nit Tonsil ge-
koeht), 9ntph811011§;r—;8;» und uwchlisflich unnehzmdgltss
" Robnsobtheling - )

B
Daz clnfuc) ste Verfuliren sur Reini gf:ng von Rulma'bthalin
stellt ohoe Zweifel Aie gowshnliche Entnhonnlionmg dar,
Der Verko! ‘ungsrvlckqt zd dieser Ule ],mgt Jedoch in dor .
Grigenordnung us atda o, Jhdhar uls |bam tmiliartm :
dukt Alﬂjl“ o593 Yathdfltm sy

g i - gt gl il
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\ do3 im antphenolicrten Bohnaphthulln noch Harz~ bzw, -
’Aaeyhnltbil@ner¢vorhnnden 8ind, Bei ciner kiinstlichep '
Mterung ixn chenwart von Ssucrstolf werden diese zu hoch~
molekularen Rorporn vcrkndnft die ihrerseits den hohen

Verkokungeriicketand verurs.chen,

' . 1
Fs lag nun dbr Gedank <¢ nahe, diese Harz— buw. Asphalibild-
ner durch eipe Luftbebandlung des Rohnanhthallns vor der

Kondensution! zu entfernsn, Zu diesem Zwecke surde 1k
Bo*naphthslin bei 150° 3Y2 Stunden lang pit einem Luft-
strom von etw 30 l/Stde. behandelt, Elne ;emperaiur yon

1506 efwies sich als susreichend, da bei htherer Tenperatur
{2009} ‘keine besseren Zrpebnisse erzielt wurden. Zudem 8ind
bei hiherer Temperatur die Verdampfungsverluste grdﬁer Dag
geblasene Produkt wurde entphenollert it Siure geraschen
und schlieﬁlich destilliert. . ; '

In Tafel 12 ist en er;tar Stelle (Yerﬂ. ¥ 161) ein 1
eufgefihrt, daﬁ unier Verwendung von tongilierten Hohnaph—
thelin hargestellt wurde, YbrkokungaruckSuand und Alte~
rungsbestandzgkeit licgen in der GriBemordnung der mit

Rolqnaphthalin erhaltenen thmzsrole.

Dia.nachstan drei Ycrwuchspaurv in Trfel 12 M 196/197,

i 200/201 und ¥ 204/202 armnglichan Binen Vergleich der
it L¢1t goblasonen Nanhthalxnprobenlmit selchen, die nur
‘ entphbnoltert mrden. Das 1ed1glich entphenalierte Produkt
steht stebs an erster Stnlle Das zu den einzelnln Vbrsuchnu
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Tafel 12 Nephthalin-Rei

R
K

[ i

nrung,

2632

Vers,

Nr,

Reinigungsart

| Siedebareich

500

Chior,

Conradqutest
[ gealt,

¥ 161

b 196
¥ 197

M 200
b 201

¥ 204

20z

¥ 165

166
1163

%169

+)
' Bin Tf 70

i

tonsiliert

‘entphonolisrt 3*1 |
1509Luft + entph, |

Wi K 196 |

wie 1 137

wio ¥ 196

wie ¥ 197

'Luft/éntphqquﬁg§t4
Luf t/dost;%en_tp}'ien'. N
'éntphen./Luft/Bcst. /

dé@t./Luft}hntphcn.

B

B P N

/’

~bis

big 2250

220=-2200

LS

L7,35

10,57
110,72

(1,07

8,62

8,38
9,69

| 8,28
10,78
- 10,28

ichun’Bedeuﬁet,vdaﬂéquulitativ
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Abstinden der Teerdest17lat10n ontnommen um es damit

'gléichaeltig suf etwaige {nderungon in der Qualitat zu
prafan | L

' Ein eindeutigergEinfluB aer Luftbehandlung ist nur‘in Véf-
such ¥ 197 fostzustellen. Bei gleicher Viékositat_ﬂer er-

" haltenen Schaicrile (M 196/197) liegt der Vbrkakungaruck- )
'stand in Prischol un 0, 05, nach der Alterung un 0,1 niedri-
: ger aleg ia Vorglelohsol N 196, In Vcrsuchspaar'M 200/201

1st in gewissem Sinne ein thnlicher Effekt zu beobachten, "
“jedoch mu3 hier die um 2,5 E bei 50° geringcre}Viskosit&t
dor. aus-ait Tuft beh&ndcltem’Néﬁhthdlin erhalteneﬁ'ﬁlprobe
n.berucksichtlgt werden. Ohne Elniluﬁ eruies sich die Tuft-
\_behandlung in Versuch M 202, Noch der Alterung sind die
 ;VernoPungsruckstande der verglgichbsren 0le (204 u. 202)
,'gleich Bei den Frischilen schneidet sogar das nur entphe-
;-nolicrte Naphthhlln etw s besser &b, Disse geringenﬂnter— r
.SChlPQB olnd jedocg in wesentlichen auf den nicht immer f |
ganz 510101aé31gen Verlauf der Kondensftlon zuritckzuld hhren. :
Hach dén Ergébnis dieser. VérsuChsreihe scheint es immérhin
vortellhaft zu sein, Bas Rohnaphthalin einer Lufibehendlung
zu unterziehen, obgleich die ‘Unterschiede in den Vérkokungs-

| eigenschaf ten verhaltniemtiBz.g gering dnd

In einer weiteren Versuchsreihe (Tufel la) ist untersucht ,
worden, in Ielcher Reihenfolge die verschledenen Stufen der
Naphthalinreinlgung gwecknilig vorzunehmen slnd. Fur qie
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a .

Ver: tuche M 165, 166 16,, 1:9 wurde aly Auagungeprodukt
stpts dug. gleiche Robneyt: thqlin oinyuaatzt |
Tu Verweh ¥ 16) ¢ing die Reinzyun( deg Rohnaphthalzna An

- der eingangs gcvchildﬂrtun Waiso yor sich. Dag Rohnaphthalin
wurde erst nit Iuft geblascn n, -Genn wit 10 #iger Hatronlauge

untphenoliert, it 10 ?1ggr Schvefolgiure gewa,chen und -am -
Sehlud destilliert,:

In nﬁchntén.Versuch M 166 wurde dca geblesene Bohnaphthqliﬁ

zugrst destilliert, danp entphienoliert und nit Siure ge-

~ waschen. Die verkomngsmcx.smde der beiden Ule M 165 und

166 liegon bei fen Frischdlen in glefcher Hohe nacf der
Alterung scilbicet U1 M 166 etwus bc“ser ab. Der Unt 3 chied’
liegt jedoch noqh 1nnorhalb der Fehlergrenzan deg Conrede y

sontestes, Die letatere Arbeitoweise ist jedbéh nicht ez- ;}

pfehlenswcrt da dus Haphth 1in nech dem ﬁa;chan szcks |

,.LnthaJaLrung wieder sufgehvizt worden muﬁf

Tinen deutlichen Unterichied in der Al terun; sbnstandigke1t ,
- geyen.iber don beiden vprstchanden Versuchen zeigt Versuch
' 162. Tier wurde das Rohnaphthelin zunichst entphenolisrt, .
~ deon nit Tuft gebiaseu und destilliert, Durch die ﬁ}cb~»  
Gor ! ntpheno‘lelung vorgenonmene Luftbehendlung ist ein

des entpheno~1crten Haphthalxnd wieder ox;dier» worden,
{wodurkk der Verhoxungsrqckstand nich der Alterung auf 0,68
anstclgt Disuer Bafund steht i: Elnkleng nit uhseren
fraheren Erfahrungen, won«ch pbanolhaltigas H&nhthalin zu
Slen geringer Alterungsbestanu;gkgit fuhrt
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% noch ungiinstiger.n Res aLtaten Pomrt men, wenn zunichst
rus dem Rohnaphthalin die N“@hthalzn Br&lt1on durch DOot’l"
'lu.*&n hcr‘ud-punuwncn diesc nit Luft beh«ndclt und ent-
“ ohenoliert wird (Vers, :163)
Nebenbel soi erviint, dul die lcr‘enmung vines KatQI satnrs |
(FoaOg) bei dir Luftluh“nulun“ Pglnn nerkFichen Vorueile
wtot S ‘ o
Eiexi* ”ﬁzcl 12 uufg sfihrien Versuche 81nd wie-aus den
Antﬂbun qor 3, Spalte hervorgeht, mit Ha~1tha11nproben yor=
schie denen Siedsbherzichs duzchgaf t worden, Zu einer Reih€
Cyon Vuruac ien wurde eine vurh=1tnasma3zg enge Fr'“tlon
210 bis.22 O° harAngezogen, waarenﬂ in den snderen Fillenm

cuch ein Toil d } wchleufes uitverwendet wurde,

~‘Um 24 @rztbren, 1nwweuel* ‘or* wnd Nachlzuf zur Schmierﬁl—
.svntheseaOJne Nuchteil mitherangezogen werden ?Ghnen;M , 1
'-ﬂurde ddu azbchen'”l? und 2280 siedende Drodukt in > enge
'Frautzonnn untert?;lt‘unc sus Giosen ebenso v LO wus dem
bis 2129 iibsrgehenden Vorleug SCAnierole herbesuvllt. Dig
-;:fr bﬂlJuC uleqer Vcrauchsrelhu sind in Tofel 13 4usamnen—"
'é@»tullt Deg uu deu vorl 1cgcnden Versuchen vcruandete

”Rohnaw thbxln suummtc eus der C&rbololfru;twon. ot vu:ﬂe

- dor Dv~i11 tion nit Hutronl: suge und Schwefelsiure go-
f;ﬁéicnen,v *uoch nlcht nit Tuft geblroon. ’

- SN L,
Wie dlb Vbrauc‘c lo und-l?O in Tafel 13 erkennen lasugn,
weigon die . ous don Fr. Ltinneu 212 « 2150 und 215 o T20°

gowonnenun ~Schiierile ba iglich Verkoxungsruckatgnd und,
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Zedel 13: Binllu} dos Nenhthelin-Siedobereichos.

L
uwors;wﬁr; ‘Siedeberéiéﬁ.‘ _ 3/500- Chlor % .'--Conradsontest
A o | Irischgeslt, .
w267 Kp. big 212: W% 00,55 | 0,56 1,00
ISR M5 LA 0,0 | o] oe
1170 " 50 "é,so 007 | 053 0,590
1 » o _ A
1172 20228 10,00 | 0,06 . |- 0,60 0,75

-nlterungsbeSunnoipLeit keine tharscliede .uf Hlnqjch’lioh
-~d1@301 ] genochhrten sind die” beiden 01p 11y r<cht gut zu

bézgichnen. .

Die Fraition 220 -:228° (Versuck ¥ 172) fukrt bereits zu |
gu cinsr gariﬂFOn Zunihie. dws'Vulkokungsruckatanﬁes in ~r1)ch. :
51; dle: Altbrunésbauu:ngzgkeit ist in Vergleich zu den’ beiden

| vorgenunnten Jlon etwas qch7ecbter HengenmaBig ist die

Frektion ccQ ~ 2289 en der Gcgaatfr‘ktxon 212 - 2280 nit

‘etea 25 - 28 & betelligt vorauagesetzt de3 das.ﬁchnanhtha— '

lin aus der Carbo’ol;r( tion atamat Rohnawhthalin ‘aus dor

vescholirsktion ist veniger geeignet, da danu die Frbhtlon _
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,20 ~ 838° schon olhultig 1t und etun 40 ¢ dor GOSLmt-

j»iraktion sugnecht, _ ' R : (

. €
o

ine -sehr sehl cchtu M boruig rabeut ndighedt \igt das fu8

"fuea Vorl uf ( E»p. big 2120) hergestellte Kondensutions“ro—

dukt ( Versach ¥ L 167 ). Trots he tiger Recktlonsielle ist

hlﬁr die honoensa ion boi cinen Chlorgehelt von 0,35 ¢ gun

Sfx‘luv£nu benosmcn in G¢ anShtﬁ 2u den beiden unter den

gle;caua Luulngungonnuarchgsfufrten Varsuchan ¥ 186 und

;7

Mein Yxru neb dez ﬁrgcbula uxaser Versnchsreihe zwockniSig
.die Prak ktion, 212 - 228% nug dcm Rohnanhthalln (zus Carbol-

¢17raktion) aur uc"lbrulaynthesc huronziehen. Obglo;cn

‘die . Vurknpungselten,ohnxtmn der Frektion 420 « 28°»(Vers. .

172) achlochter w&ren_ala}bm% Ler Kernfraktion!215 - 2200

(Vers, 170), érvcheint e Mltverwendung dor hihersicdén—

den Frakd ion doch unbc&cnklicn,_weﬁr man sich i .guten
Ergebnigse der Versuche I 165 und IGb in Tafel 12 var Augen
fihrt, Birtschuftlich gesehed ist iie. Hitverwendung uer v
Frxntvon 220 - 328° ingoforn von Vortell, uls sie -, wie

oben erwihnt, 28 % dor Ges antfr dtion 212- 22 8 auamucbt
und 80 die HOuvuoxfbaf ‘g fur die Schmierols;ntheao ganst$ger

6estaltc

7ysennenfagssung.
M -' ‘

o

21 Clu&&ChLo, erfulfru1cha9;¥eriah:enizu?,Reinigung_von
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Robna;hthulin“bestcht aus folgenden Stufens

1.) LuLtbah¢nd1ung dvs Rohnaphthelins 342 Stunicy bei
1500, - oy

2,) Entohenclieeung mit Ne.tronle uge und Schitefclsture
Wische, " :

2.) Destillution,

Verwende! wurde die'Fraktioﬁﬁ210 - 228°.'Dié:§u8'deiaft
gexe nigien Rohnaphthalin nit Schwerkegivin gewonnenen
Schuierdle kowson hinsichtlich Verkokungsrickstend und Ale
terungobestindigkeit dén‘&us Reinnaphthalin hergestellten .

Olen annihernd gloich.

1. Wicderverwendung der- Doprslverbindung,

Bei dor Kondens:iion voo Chlorkogacln nit Hvohthulxn 1n
Gogenwnrt von zktzvmar*om lJuinlun gent das letztere ‘g~
kenntlichh in eing ﬁlum,nlumchlor1d~Dov)elvorblndung ubcr._f
"“brcnd~def Kendensats nnarount ion reegicrt der Alunln um~ '
) Xatulvuttor nit uer boi dar honuenaat1on entstehenden Salz~’
siure unuuz B L 1dung von Alum1L umehlorid, wobel Vasseratoff
frei wird, DlO 361 naBZLUrsndcn ﬂasscr;tozf dor experimen—
toll nuchge ewlesen «uruer konuto koinon of fenbar, hydrxerenda
ritonsbnﬂktcn . Tonn-dic in Gegonwert von aktiviertem |
Alumlnlum rynthetlolcrt Schmisrile geichnen szch gegenuber

~den rotbruunbn, mit Al Ll, hergertellten Ulen durch elne
‘ : . R



i | ; I
%ﬂers.ﬂr. - Xatalysator Vcrq B/50°| Vp. | % Clj Conredsontest gﬁlfus-
| bez, 120 g Jchfexnog._gng%ﬁf frisch fes lt. bgglﬁbg.
\N Y -~ -y
Pmaix | 1,560 418,84 (2,21:0,10] 0,52 | 0,59 | 17
‘j, ¥. | Donzolverb. + 0,2 | ; | . ‘ ) B
TR LR el thkSad 12 12,84 |2,40,0,33] 0,85 1,10 | 1%5
* densicrt R R o
-L? 3 7
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Ber its in friteren ¥itteilungen ist dber die Waedcrvnr- :

. b
Iy 259 -
u\.«“d\n Y.

er Al Cl ~Donrel

Ve

e

- A

indung berichtet - rorden, Sie

bicket insofurn fnreig, els bei Vervenduny der DOPPBIVLr’

| nlndung veucn»lzch hihere 5lvusbeutcn orzielt werdon kdn“en.

iuzc d'm"JLLn Verasuche wmider

rt Yon uLCl

‘lc“ die nue aktivi

?urctgofﬁhrt.

jal
T )t
“‘.

ﬁ «
b

erton Lluminlum en

uggehliedlich in Gegen-

uar nun von -Inte resse, wie

stindene Doppelver- b

“bindung bei einer ﬁiodchsrwenﬁung=nls KonJenavt*onskataly-

setol verhi 1%, Aulerdem st.od dog |

orilmg der cuf Busis Doelverbin

noch #ug,

rrubnls

1nerunltcrung8-

ndung orhcltenen Schuiertle

Tefel 14: Wicderverwendun: dor Doanelverbindung,
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In Tafol 14 sind “.oi Vujulvhanuaro Lazgar4hrt VIIla £ ¢
und VIIIL T¥-haw, “TIIu 1 und VIITh . 2. Di¢ beiden erstge~.
‘nannten Vv"1uvxz stollon LuuornKonaonsuu;Qnen‘dnr. Be -
loted ren ot n~ sio dicoon unu‘ TEEONLeD hvlb oohini "‘en

Uvz»ucne unter Vunonwun“ ch f"xu on hUJ‘beGﬁr odukds

oronek VITIG I wuarde cuf dor DOQ:leLfULJOdY{ voii V*IIL LK‘;
engusetat, Glelchseltip wurden 10 dor bei diesen Versuch
verdonicben AI-K&&[G (0,2 g) aufew“oan. Heeh wincr Versuchge
Jever vin 6 ?Z Stunden wurie nit 0 ,0 g'ak%i"ivrtem Anmini-
un-neckionienciort, Die (Lﬁhmtvor,¢chsdau”r 2irigt 12

R

Q@unucn Die & Lz;hureoqtulcv'un~ verlief in Art der ﬂit

L0y kendenzicrien Ole. Sie vortellls sich iber den f.nsqn

”vitrvum. Des Zohndersl enthielt trotv F'chkcnnensu¢1on

nock 0,29 % Chlor;" In Ge ensvt:~d&zu wen das‘Varglelchsél
VIIIa IX in Corenu.r* von okt viérten Aluminium bereits

nack 4 Stunden cine Neuchkondensation His ouf 0,1 % 01 ent-
chloriert vorden, Ein weitorer Vergleich der beiden Ule er-
gibt fir deg g Basis boawelve .1néun&.urha tane_;rOLukt-ei-'
‘ne hihere Rk he und vor dllem einon wosentlich hiheren
Vorknkungsruch t.nd nnd eino qchlﬂchte Alternngcbeot nd-b~

keit. Die hohe (lansbeuts bea.utigt die friheren Beolhnch-

tungen,

Zh einem gene ihnlichen Ergebnis kound aen bein Veréieich
dor beiden helbiechnich horgssiellien Sehuierdle (VIIIa 4
wnd VIIIb ). Der VbrLOLungarackstand 1ic(t hier bei In-
pq,qnc g r DO)pGqu thdung vor und nuch der’Altwrung

noch weit hoher. Interessent ist Ybrigens die somst rute
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v

U or‘»n,u*.z“nr dor LntJ)r“ enden i chrr und- hahbtcch-

nisthen Medstah gewonnonen Schuiertle.

A

+

Das reekt vu,gr>chl=<lwc“e Verhalten dor ubur der Doprel=
ve'éi?ﬁﬁng hergest=llten Schuiordle gegeniber den nit
ukﬁ;viefﬁe: #laniniun erbaltenen Qlen 1st.luiéht 20 6=
kl;ren;» | - | n
Bic hilers fus ﬁuu*v erﬂlbt sich eiufaé? cud der Ta'sncha,

3 bei Very en~uug vorgeb;ldcttrxﬁo pelverbincung nat¢r~
Yielsr Vels ¢ die Vur us e, die Lol nn:anﬂung yon aktivmertem
'_“ asiniun durch Bildung dsr Doppelverbindhng verursccht |
werien , .teilweise fortfnllen, | o

i

Fir die bohe Verkokungsneiyunp und uthlbbnhb AL terung sbe-
stindd {hClt K nchFTeich rn1<run'cn berangezoven weroen. 1
| Infolpe der Ab?“"~ﬂhclu von neszicrenden Wnss «\wtoff Dol dex
.owlvwsa»Lou st eihe I d%lcrung dea nonuen,at’onbproduktcs
nicht moélich ”ewo)cn. fuBerlich ist dies an der tiefroten -
'Jrsrhe dues Sciuiorils zu erkeren. erahrungsgemﬁﬁ haben
ﬁblche twvt"v.,n MNEly~Seimierole ncben einen etwas hbhoren
VcrkokungarpckstandAauch e*ne gcr*nger” Althrungqbestgnd*ga
keit. Reitarhin kann cuf die e’ugungs ciesnr nit teilung im
thests WEinflud:der Doppelverbindung il dze Alt,Luanbe—.
st&ndiﬁkaitﬁ?wemacnteu Postatellungen Dezu; genosen wpruan._
Iz ist ohne w01t9r" denkbar, dap aﬁs der Do““alverblndung
sehr weniy altorunge shoatl ndige Stoi e bel der ﬁiedarvarwen-;'
dung vonvﬁaphthal1n~hchwcrhapuin~Gemi3ch he:éﬂagplﬁst:wogdén'

S'indc
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W s-EDae 1] f Sl 1 f .

v,

Zuserinenfzsscnd kunn geshgt JC”QGD del-es &ul Crung der
vorlivtenueu FrrLba'sne n@nlg vortezlnh‘t erUCxewnt dle
ALCL, -Doﬂwolverblnaung nochacle zur hcndcnﬁét en herenzu-
zichon, s wu3 versucht wcrucn,‘diﬁ Dopuelverbindung cuf
andere dolse a4 vorwcrtew ‘Es 15t beispielsweise schon deren
gedacht worden, Uxe\Doppclverbindung s cracken, Verﬁuche B

“in dieser Richtung sind jedoch noch.nicht éhgqatcllt worden

81 Wle(ervernen&unu vou ruckgeuonnenam N&phthulzn.

/// o L o

Bei dor bchmiordiglnthonc»Jlru“bck@nntlloh mit oincm dber~_'

schul en Hunbthulxn geurh itit, du hicrdurch die uchmierdl—f
wusbento ernnht wird Dus ubur chJsuigv N hthﬂlin g@ht

mxt dex uCh eloengln in den Vorlaui bel der Vaouumdcatll— -
1“t on. s kurn dureh fugkihlen "urackgeuonnen werden,
Tten 75 4 der elngc“vtuu n W'wht‘ elinoenge gehen so wieder

ais dem ProzeB hervor, -\

In e;nem Vbr nch ist dus zarnckgnwonnene liap hthulAn aul

38ine ulnn mg fiir-eine dleuvrverdenaung bei dur Sehmiertl-

Syntfegg untaruuc‘b worden,. Das er’ 1tvne Schniersl zelgte :

~in scinen nlpensc.aften keinen Unters: chied pugenzbqr den -

“iiblichon. aus Hu\h thelin hergasie lteu 3len¢—qachste}cnd sind
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“ 1¢ Utk N ' ur diUf?ij' Ul (V(’rSUCh }h,. \A IbO) 710(}er!,’,‘frebgn.

Viskositht bei 200 't 83,5

"o 5o : 12,0
V?. | . : 2:24
/ .
ﬂ 01 E . 0,12
| 'Conrn uontuot : 0,58
nuéh der ﬁlﬁprung' . s 0,64

t

Das riickgevonnene Nanhthalin kenn elso ohne Nechioil wieder

den DrozeB elngefu‘rt werden.

"9, Thornischo Chlorierang und Serkstoffproblen,

Clus der therLtur igt bek:nnt da3 die Chlorisrung von
'Uﬁr'fflnlo‘lenan 5ers te fen duxch altrav1olettes Licht
engcregt viro. Die Chlorler4nr des acvwerkoy>szns Jurde
deshalb 1nmer unter 7uhilfvnahme giner Cuecksilberdampf~
| 1umpe vor{enomﬁnn. Fir elne teclnx»che Chlorierung, dle
 gueckniifig wohl in gro?cn Mirmen durchgefihrt wird, badeutet:,
- der Binbau von U»V-Jamoen jeﬂoch neben einer Komnlizicrtheit

dor gepson Aoaritur eina thlbure rhdhung der Anlzce-

( .

| und B trlubskOJtcn. |
{Diﬂ Chloriorung yon Par: flnbohlpnwdqahrRGOL en ste11t

eine typi sche Ke*tenremﬁtlon da T, die beispielsweise durch

- J-V-Licht einmﬁl auagblost weitu >c reltet xéh wonn die



7Lichtquelle hernach entforﬁt wird, Es kowht also darcuf

, die Rec“tlon zunichst einast in Gang zu Sotzen, Dies
gelingt, e erwilnt, be¢ Reuntonper:tur a1 ginfachsten
durch UJV-LLth

‘ Wir hxben nhﬂ fostﬂtéTlch kfn.en, deB die Chlorierukg des
\\chwor oLaswn, such o‘no Lichtzutrift in Dunkeln mogﬁlch
is t? wenn man zum Ingungoetzcn der Reuktlon sine hohere
’nfhng,tc"ocrutur anweuuat Bei 900 z.B gebt die Chlorlerung
in . Dunkel genay so 1clcht vor sich, wie bl Ziazerionpe-
rr‘*ur in Gufenaart von U-V~L1cht e
ine ait diesen- Chlorproau?t uuzuhgcf rtc Schnlcrdlkondonn
~getion zoiyt dif dlv ﬁhunldchﬁ Chlorlerung ohnie Lichtauu
tr tt den glslc‘0$ VurlzuL gononren hut, wlo in Gagenwurt
'you U-V-Tickt, Die Figonscheiton des erhnltunen Schuiertls
'91nd nachstahqnd wleuurggreban. |

1
3 ,c

Yersach M 137 = ThcrniOCte chloriorang‘ |
| | 1,; Cl -\or'sin " Relnn‘) bthelin,

"+ dog - i .':‘0;920:?-
' Yiscositit 20° 2 60,1
C T 509 T8 9,50
T ‘E;Vm CUERAT
| 4 20
‘Cdnradéon{est o 0,41
gealtfrt :  : 0,47
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Duis Irgobnis dicsos Voryuches Zblﬁt ~dup mun durch fnvendung
ciner hoheran Anfungotonperstur bel der Ohloriurung cuf, die

-U~V~Llcutqu011c verz ichten kenn, T

B3

'.Gelawentlic%“dor BﬂsorCchung des Yinflusses dvs Eizens Bei
ser Chlbrierung in Abschmitt 5 o dleser Witteilung ist die
.otOLiﬁT’ﬁ@ bereits ge atrelft worden, Is aur gozeigh L~;<’
vorden, dad dns Bisen wuf dic Ciilorierun; des Kogusins einen
ﬁbar;uplscnidlxc 160 Tiniluf susiibt., Dez Jlsen scppide das~

helbh fir den Bad von Culorierung chhdltarn aus,

B E

'Iu Lauoratorlum w:rd Qlu ‘hlorierung des Schwerkogasins
(moqch11e31xcn *n Glhsgur<tJn vorgcnomJLn. Glas ern‘lt sich
bei der Chlorierung 1Ol1ud e 1nd1fxerent Ein uLnllches
Ver Ju1ten wird. vur“ut1*~ S*elnacuy geigen, weshell mun

dlSSéS un’ Auslleiden der Chorierungstiirne Ziir. eine tech=.

nizche Chlorieruyg heranalehen wirds

\Wun:ucht disfchlorierﬁng doa- Yoras*ns untbr Lutracutllchcr
Tirdetdrung  VOT sich (1C1-Bil ?un"). Man wird deshelb bei

ciner +e"i i sehon Durchid ‘rwng der Chlorieruny aurrh Lin-"}

Kihlachlangen Lir fibfuhrung uo: Rerlkbionswirae -
Sorye twyﬁe‘ missen. A8 Wcrksto*A }ommén Bleirohre bzw. .
atork v rblelto Yiscnrolru in Betrncht In einem orientie- "

te nzmllcb festbeatellt werden, da&

bau yon

| renden Versuch konn
Blei wuf di¢ Chlorlerung des Kog‘sins . Gagansatz AN

Eisen;keinen E1nf1uﬁ_aus@bt
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150 ¢ S&‘%rﬂogu,;n yurde in 07hbn 50 o hehen und EO‘mm
weiton GTavarut in Gogenwers vou 200 £ Pleispﬁnen im
Fi»mpbr turbere*cl 20 - 1000 ohne chhtzutrx*t thernisch
;chlorxert Das erhaltene Chlorprocuirt zeigte eine hellbruune
"rzrbo, war Plar durubarchtlg und untorschied sich dujerlich
in nig hts von wn aren Proben, die ohne Blei cblorler* worden

'qaren.

4 ’,'

Pusenwenfassun

[r

sn Stelle uinI Bos trtblung des JSchwerkogising wihrund'der
Uhiloric rang ait U-V-Lickt, tritt die thernische, Chlori nrung

vud Tamvcrutarc 0 un 90° hls “erkstoif fur den Beu von

: Chlorlcrungsupparaturen kormen HlJl, Steinzoug und u.U,

ch (.rlt‘d 1’) lrat*e.

10, qalb*ﬁc‘nl che Durohzuhrun 36 S H”lCTOISVnthGSG.

-,

1",‘
e
’ e

¢ L boratorxumsarbo1ten iiber dic DCh?leOlSJnthbﬁe".

.‘- . "’ '
Hieh du aié |
‘ g‘nen gewissen. Stand - erre1cht ha uten, kounte ¥itte Septe Lber |

vorgangenen Jaers die halbbs curlwose Dxrcrfuvrung des

vszx'Ptanu in Angrifi ganOﬁ:an ﬁgruen.
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le\VLr avh"durchzthrung lehnte ‘iol numbnullc ig snﬁteren
~Verlef der helbtechnicchen Arbeiten,’ eng @ ie 1ekannte |
in Lubor oriu ubllchu Arbeitsweise sn, Vir Kénnen des-
helk, cbenso vie dors, Iol{ende Zm*c}mns’cmmn unterschoidens
Koudense txon uufqrbrltunﬂ und Testillation, Sowo 1 n(ch

¢or Xondensction, als ;ich nuch der Aufarbeltung murden

der GroBch ATEE ]ounals Proben entnoswen, 'dle im Laboratorium\
in ccr iblichen Art “weiterverarb e;tcg wuruen. Auf diese

: nelsevwar ub.mUellcn, jcoes Verouchsotud*um 5enau P dber- k

srifen, : |

Die bis dx*to L irs 4. J -dufohgefd&iten ZO'GrdBversuché sind
- in ;Altl 1) "us mmcn&catellt wordeq. Die Tefel enthth 1n
e Spelien 2-4 nahere Angaben iber das vervendcte Aus— |
g“ugsxrouuht iiber den Slcdcgcrcwch d6s SohwerkogaSLns,,

den Cl- Geul+ des CLlorzog 31ns 1p % bezogen oaf :cnmerko~

pesin un ‘b°1 dsn Fehnh itsprad des Haﬂhfhallﬂﬁ. Die nach-

ste Smalte (5) bietet sin iu3 f’r die Gro’e des. clnzelnen

LnsatZCSi Pic te t“lch‘xch erhul gnen ach 1crolmengen ‘waren.:. —
o on der Garch die }1gendrt der Vorsuchsiihrung bedingten

.Vérlusie' fer nger "Die Spulten 6 bis 11 geben die anjeren B
heding AnEE W‘Hrvnd Haupt— und ﬂ806kondbn3ation '

wio(>r Dic &ontovtmcngefl st auf 190 kg Schnierdl umgerenh-

not WOTiGN.. Der ﬁbr1ge vernultnismggig umfun@xplche Teil

,Chl“(bﬂﬂn Vers suchastadien dur Syn-

Yorsuchsoe

der pafel ist den VL
tﬁcsc gow1dmbt ;
alten 12 - 19 (L boruﬁuzarbeltuny) kcnnzeichnen die

- Pie St
| Die hicr aufbcthrten Deten sind

)cwtl chc hondfns(tlcn.
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VOn rrobcn ﬂrhulton worden, dln vor bav, nach der Nrchkons
der uutaon, d J. elao i Anscnlua an dic Schmibrélkondonsa~
tion vom Kondensat onaprodunt dbgezogen, und in beﬁannter
Heise. in Lunoratorlua ufgbn*b citet und destilliert wordon
sind, Die nit I beauxchneton Sﬂfiten geboa dos §;?halten

85 Oles vor der NL'H condenaution, die ‘it II vqrsobenen

S)ultcn h“c! ocr Nue ot yondensation winder,
| Dus niichste ! ur‘wvhsatg i, die’ ﬁufgrheifung das Tondens
el 0n3pr0kuht08‘ {gt cbenfells i‘r sich erfaBt ‘worcen.
(u/dltﬁp 20 -"23, Tabor=Destilletion), Kine Probe des Re-
RN nnaxro‘uktus qurde nueh dor Groﬁ-Aufnrboztunp zu dicsem
Zweek ir Ldburutorlzu in Glasgeféjon ucut1lliert Bin Ver-z
Leieh diey. x, Zuhlenuigt en wit desen der Sualton 15, 18
und 19 bietns flE Mopl L*Pcit, Auss;ven ubcv des Celinron

@or ﬂuturbentdnf ﬁsl Groicn‘rbe U muvucn. o

Sonlton 24 - 28 (broﬁdoutll ut=0n) geoen dib Big Ol .“
,ych then dos fortisen oChuiLrulratkﬂt:nd s nu“% dom Abaestﬂl-
llsreq dar 1»10“7510thd0n Bostandteile xleavr. Durch Veg—
,'1~icﬂ nit den QfPBLPlu o der L{born<at”1 :tion wer rden

"1t Gur CTO)~D“3ulll&t on varbvncenen Andurungen der
c‘*lerolalxcndcnu_ten devt‘lch /

In nekreren Vorsuchen ist dor nach dor Fc"t‘llhtion crticltens

'SchniarélrﬁCkﬁt&nﬁ ?‘“en selnar schlechiten Alterungsei ioen=
A poftén' bcrﬂdlu alner ﬂ*slcnercLLchandlung unturzoren

wordon (vgle hiersu Kbt BUlu« 1 d der »oxllo'enuou &1ttel-

lang).. Angew@reet wurde ul*LQ»
wegte chL zischen 60 und 100 © (Spalte 29-30)

uein 1 4 Tonsil, die Blelch—.

tamperatur be
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Sl ieal3 ey |
oulle311ch sind Zir ¢ie helbiechniceh mrhultcncnbcLuinrblo
Bh , ,

licks Lndo boch fnguben fher Stockounkd und, Verdampfungs-

test ( cack) eufprnonnen worden,

L w.rie OuhC hwifel L wcit'fﬁhran,'5iéhzah1reichen'in
nofel l) afgelthrien CrO‘?erIPhL in einzelmen zu beaprechien
.Es wchemt zmﬁckﬂg‘i' Gry hanv'tle L*sher'g;sammelten br-
Iihrunge 2 ni .ch .1lgemeznen hCSlQh sunkien zusim vefaﬁt
'-";;\vn. Dic folpeaden Abschmithe bﬁuCL,xﬂl’en zich im Slnne

obipur “lutLildnﬁ'der Sehniord si.thase nit den emnzclnen
Voronchantedien der Kon: Lhuuvxun, juferbei tung und Deatile

laticu. Cuvor seien. kurs cinige dokte dbor die Chlerierung’

v\z YO( < \.JlJu é) .- t.

L

A) ChlOrierumny Ues Sehwerkosnaing,

e Aufnuhmeldur helbiectimischen Schude rélvcrauchc Wy o
oL No, die Chlorierang QL3 dersins in einem:groﬂehAmit(
mihyer yorsebenon Bi joenbehiltor yorzmehs |
i fbnchhi 5 o der Voza»" anten Mitteilung ( S, 28) go-
e jelock nichi zu beschrel '

u'.‘\,n .ll Lbn “]‘I Ll(;‘, 1
e 4 u; die thorlnrwnr des Kogusing einen Lbure

tuj ﬁ‘”,u11(‘nﬂ DT TUY cug, Des erhulteno Chlorprodukt
aar bie! SehUETs gefirbt, fuderden gsetzto sich nuch oinzgcn
Oxydation in Geg unaart des kate~

en, Pie wir bervits
. . ]

Mg Wicon

Stehen. €30 ¢ offenbar durch
13t17o1;w11}undcn Eigens nanoanuoner schwars zer, veriutlich
{ihe ltl[ur ;cvlumn ahe

kOI 13’lbt0L
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Sle o dudlAellang 5insw ait Steing euy GASEenuueTien

W meed e

Chloricryngoturnes we ulr deshslb gewungen, dle Chlorie~
rng ginstwoilen noch in gro-en, sulen mit A’su-. gek hlten
l fion von 20 Lir, ] Inhelt durchauilthren~Bod Anwondung
von=15 ki Schveriogasin auuurt eine solche Cnlormornnb;

bc'>q1nur Lb‘oxlvrxnpqtbu>uruuur von 60 - 709 etwa 2 bis

C 4 Syunden, Brw ‘nt sui, uaﬁ u;ungr noch in Guoenwart elner

UfV-Lumpe‘chlovxult:qurde. - |

4

1) Kondensulion,-
i

\

Mo Kondoenuo titonsperot diente fﬁr'dib-~

hulbfcchllucucn va“a"“e uin ro)"r Huhrautonlnv it
Zﬁ‘ Tir. Nut&ruum. Tureh. ui ien uua"ren Behal*er von TH Lir,

Tukold 1cn tu d r,“uuu“lav sowehl pit Tampf (dhaiu,, vie

e l&a

1iCh uxt ‘<J! r ya<lh1t gerdche Dor Ribrauiokluv war inzen

e uo ut" gogen %leS“u“s ol l‘iert Lzdiglich durcb

dan:umch* cmCLIWLaxtyn H‘ ;ror kam dLJ Fon“ensut'cnugrodukt

1Y Blsen “in Berihrang.

it

i in Abachnitt 5 5. (5 el) d“r vorlicpenden Arbelt ge~

goigt warde, vern,lt sieh ¢l ui,ou in metullivchen Zu-

ghund ”lOF}¢Ph 1nd1f er nt bed, dor uChmlSTOILORPGUBy*i GDa

Jedoch act weint ulb \nueuon“ xt von. bereite vorbeblldﬁtam

DIE ‘nc}lgrld dio Vurfoauvrse ;urschaltcn Gos’ crboltenen

~z¢1s un,Jn tlg ‘u buelnftusoen. Der Varao ungaruc}e' |

; Fille in dor Grooonordnung un etwa

: 3 13 ‘»fs
"-je",f.;'!".i 1o A0 ’ala_m@f :

nen‘isg, ds8 gich dur iqenrihrs;
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' an de
unter dsn “11 flud der qulzs re wid dexr Zeit nit einor

diiinen Jchiabt nisenchIO'ld uburuecat hat wire eine ire
1 . N . .

LVirang gotundan Sir dl' in legnmelnen bel d en.halbtech-
nischen Versuchon: geiumdenen huhorcn ?cv auunb3ruckdt%ﬁde

Spelte 16 . 18 40 Wl 15).

k]

—--—-——.— -

Wes dio Jurchishrang_ &{1 ngu G 1 gn“gl ngt, 50 erwies

i

sith eine civgxcb senuue mlﬂhmltun@ dox Labor&toriuma—

-8r b‘:lhOW(:lé‘; \1\.' \l(l%}bu& igt Cri‘urdcr:‘.iCh. J:l\al i t Z‘ t

£ nennun cic Vuzdrn<un velliongen trockner uusgangspro-

'uulto. ‘1brtu *i, in Can ers ten vier Verzuchen noch nicht

dis notips »ugenm rk éGrLChtPt worden, Der [rfc lg wer der,

4r

des die Jdle 11 und IV trotz {2 stindiper Reckticnsde uer
neeh 0,45 b W,ZZ o Chlor 'ufwic:en (Snelte. 12) neten
cinen anlﬂu Len bCHr:dbObtbut (Spelte “16) und oiner ge-_
r;“bg. ﬁluul‘“"nb*ﬁt Adigheit (9111, Selte 17). '

oo b 1&stcu w;ri sicl div Feucl Lii: kelt dem Auugungs;
4L ‘u:t‘d cuf Yorsuch I sus, Dieser Ver\uch wur ule oricn~»
P,y

t‘ ‘_,.1 e VOI"V(""‘H(‘“ 'l“d bl“' ‘Illd wardo it MCI {ﬂ.d }\hta“'

y kt r upler Zu; tz von Aluwiniudg rveﬁ uurchyo&“hrt AlCL

Lunﬂurt urf%hr' gam“ﬁ vaiuhor vor sich. gcht und ¢n-deo-
htlb bGJnO’ :ls des sturm1.,h rbbyivru de oktivisrte Alu-
gk um reetpnot J.r, ur ¢i6 bisher noch un%akun.ton_vgr-

L ltnl"sc . polbtecinischon Betrieb kennon zu lernen, In

rafel 16 1st Hor Rcuktionsvarlaux diesys Veranchec wxeder—

gegebon uuraen. _‘
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f,.,.;*‘&._- . ¢ X ) ’
‘r(ﬂhb,l 16. Helbtecknio: che hom: *( sl '“2 wit 1&10130 ;

N

Vora.Stin. |  mlel, | Vors.femp. | #C1 i/5chrier6l
| ¥g/150kg J1 o ,"- 1 '
- 2 600 -
242 1,4 660 -
122 1,5 1000 _. 1,81
1,5 | e 0,94
L7 B | 1320 0,92
o Bcn1nn dus Ver aULhL rien 2 kg nlCls,bG 0450 auf'lSO 7

K “Phhlﬂrul gemeinsgm wit 1,5 kg Aluulnlumgrie3 bei 60°

*1n”3fu11t D die Fe"k‘iou jeuocb ﬂur guhlechl in Cen

“am ua-, aic aich svuuzl her uBstellue ouf Fouc‘t1rkeit

ded :uggangsquuugteu ur&c}zuxuhrcn wey, wurden n?c‘ 242 |
n WCItﬁiO 1,4 kg A’Cl “bei. 600 zuvuveben.vﬂac* 13#2

."Stunaen enthielt ulne Lb cLogene Probe in Sc‘“zerblrhckgtand‘

ﬁocﬁ;kwﬂl%‘CuQQr. Die Kondensobion wurue dunn nich nach#-

) +znua

nterbrechung nach einen weitsren Zusutz vou 1,5 kg
ortbs,etzt Hach 22 Stundsn Versuchs-}

| iimﬁer
h101a bed, 1UO° wc1t

dauey optulclt eing achzllr‘lprobo noch:0,94 % Chlor. Hach

,mehrgtgndlgcr Jgt:rbrcchung wurde nvch Aua¢bu von weiteren

'!f) K{E .MC]-; Eder V(}LHUCh bei 12 - 13“0 Iorté‘c ’QtZt ‘n'“"‘

B el lnggﬂanmt 42 Verguchssuunuuu dsr Chlorgeualt des

nwxerolea Qrotz Anﬁeﬂﬁnhrlu von insgesumt 5,3 kg A101,

e
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imzer nogh 99 % bntz'ur~ surde die Zoudsnsation beendet.

.1!
l

,D ¢ lafolgs t‘r snwesenheit von Hasser, chlecht verlaufcne
oxoa’ _bion halte su elnemeeﬂmlerol we;uzrt da ,neben
oincm'haeuzn Ch*orguha‘t cinen kehey erﬂchung rdCKﬁtund uﬁﬂ
elne sch-@chto Alteranysbestindigkedt aufuies, (Snalte 18/19.

in Telel 15}. Triger dor Feuchtizkeit woren (1-Kogesin und
Schwerbenzin .‘Er&*vre: batte nach mekrtisipen Stohen sn der -
Tult Kassgr»angQ§0;on, lefzterss ken wescerheldle sus dor

' J(hu*lj tionsanloge. Fir die'?n'*éren Versuche. (&b V) wurde

dest lu dug Schweriencin dureh Lrkite cn und Absahnalr

~eines Sistgvorlanfes entutissert, Tug Ch70r¥0guo4n wuru» vor
"E i ¢y weLfer Virgeche durch Exlidtzen ’u+»103 = 1200

uvd Abzzugon der Bimple wasser- ,nd selzaiurefrel gemuuht,

L weitorer bsucntiﬂ¥sitstrvvc ¢ wor ¢ie bisweilen wessere
hflf’ “oabnn-Koklons.Lze. Yor Fintritt in das Hondensuticns
ffmlich aurde <lig Pohlensiure deshulb éurch Finleiten in

Lona. Schiefole uure L,f,‘croc met, |

: T -y -

1ugn anregcg lap bel den Vcr;uchén I bis

Xiv, AVIII and XX wischen 200 und 5209 o Aly Busgungs-
\

-~ ITor ,(h bl”O";‘j

orodukt cwant fir ¢ie Gowinmung diessr Friktion dus sog.

Kograin cus Pchvl—D(sttl?uﬁiousunl&ge. Di¢ unterhilb

2800 sicd: xa« . Anteile wardon abdestillicrt, Jo nach den

gideende a-z yervendeten Kogial ing wurdc die gewdnachte

| Fruktion entwedor dureh Des»zl‘,uion gewonnen oder abar

dor Rekstund 1335“5??t¥ nach vorherpehender Chlorierung

guf gehuivrol yersrbeitet.
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Uie in ﬁchhnltt 4 der vorllewendcn Arboit (S, 24) genlgt
werdcb konnte, 154 die Vlskositatsp01hohe unser:r Schnicre
ile 1m woscntlichon beutlmmt durch die Siedslege der vere
rcndoten Kognstnfraktion . Dic schwenksnden Polhdhen QSpalte
?1) qind nur dersul girdckgufi! run duf} das ols Ausgangs- |
wroduk* diencnde Ko csin nicht ‘inner gleichnifiy anfiel,
Biswci en 1&{ der Siodeendwunkt des Kopasing so tief (ua
200°0), -daj dic xar Polhdhen un 2 15 erforderlichon hoher-
910d :nden. Koh‘anwasqorstoffe iiborhiaupt fohlten. Die Polhdhen ‘
~der sus solchem nie(rigsiedonden Schwerkogaain erheltenen o
Schmierole la( n duni oberhalb ~,20'TSpalte 21). |

Pir dio Vorsuche XV bis IVIT wurden Rohdlfrsktionen im
" Siedeereich 260 - §509 hersngezogen, Die oberhalb4320°.
siedenden, béréits gatachartigen Bestendteile des Rohﬁis
wirkten sich'dabei rocht glinstig auf dié Polhthe der Schmier; |
Ble 'us'(Svalté 21)' EinéfBrniedripung der PolhShe von 2,15
auf-etwa 2 0 bedeutst| eine wesentliche Vbrbesserung der |

Schmierﬂlqualltst.

---A.—

guch™ XX in varhaltnzsmaﬁig engen Grenzen. 19 % Chlor, be-
zogen cuf Kogesin, entsprochen nach fruherur Schraibweise

etwa einem 1,2 Cl.~Kog881n, 22 % Chlor e1nem 1,5 Cl. -Kogasin.

; afvh@here.Chlorieryﬁésgrad,(spalte 5)’in Versuﬁh,xx hattsu“t
;1he beachtiiche Stoigérunp'der Viskositit zur Folge, Dem
Zéhlgkeitsverhalten nd(h gehirt das 81 1n die Klasse der
Heiﬁdampfzylinderble (6,76 E/100°). Jedoch genligt der Flemm- -
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punkt von 226° bei welten nicht den @=n diese gestecllien
An;ardarungun. Ub rhaupt ist erwilmenswert, da? der Flamne
amkt, trotz der erheblichen Vlshos1tutsstelgcrung, gegen=
 iiber dem der fibrigen Ulen unverkndert gabllcbcn ist, Die

cleiche Toststellung me cht wan Ouib Verdfmpfun"stest (Spalte
31). Voo ’ ) e . - - .

R Na0 linre hheitsgrud ist zu bemerkcn, daﬁ des zu &an

: Vureuchen IX bis XII vervendeic RO bnnnl*halln mlt Luft go~
blasen (E.Abschnltt 6, S. 48), entphenoli ort; .aber im Gegen-
sﬁ@é Al don wam*alen Versuchen nicht mvt ach:u?elsaure hasen=
frel tOﬂuuuuon worden wir. Dle vern ltnlsmhﬁig hOIG Verko-
Lungsnel; ung dieser - le (Spt‘ten 16 und 18) it u, U. hier: uf

;

) '[Juru C}u ZhI Uhren [

Dis el Verauchen X111 bls XVII vorwendcte thhthalin- |
| {emidch gerulnxét roh ClOHB : rein 010H3 2:1 entaprlcht in
'JJ nor Ausanmenv*»aung den deturhln in gro?technl chen Bo=-
tricb zu orwertendon Verkiltnissen, ds ja stets Y3 der ein-,<
"csut&tev K hthelinmenge nach dor Destillition aus dem

Seli. 40falvorlvuf in einen Romnhe itspred zurucggewonnen wird,

der otwe dem des Rexnnaphthalina glaichkomnt.

Dic Spultw—é » kg achmiprdl bivtot ein MuB fur die Grd%c
aoo fnsutzes. Hach Versuch VIII A und einem aéiteren in
Tafel iS'nicht berucksxchtigten Ver such konoen in dem vor-
1undenen 500 Ltr. -R: hreutoklsven je Ansutz maximsl etwa
=70 kg Schmiural hﬂrg@JtdlLt weraen. Das bedeutet bei einem

Eindptg ven' 222 xg. Yondensationagemlsbh sine StalLerung
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gogenlibzr “den. Leborversuchen un dag 500 fuche,

‘;:Die Yohtaktméuge fquHaupt- und’Nachkoﬁdcusatiow‘cntsarichi ”
mit Ausnahmo yon Varxuoh T und II der in Leborversuchen —

~ Ublichen, Unter"ohlcdu in dor erkuugsweise sind bel An-

- wendung von 2,2 kg gugenhber 1,8 kg Aluminium (beuokon auf
1’0 kg Schmierél)lnicht festzuatelleu. Dagegen gcheint sich
elne Verdoppolung dor Ketalysatoraenge (Vorsuch II), offen~
bar inlolge von Craukroakt1og;nunangenohm auf die Altorungn-?
bost:ndigkoit (Spalte. 17) auszuwirken. . o

- Dio gegkgzgngtgpgux :fux log bai'dén noiston Vorsuchen bel
900, un durch ozn gutns Ingangkommon dor Konaonsatlonsrau

| aktzon fiir exuu weitgehende untchlorierung Sorge zu tragen.
Die eintretende Reuktionswelle fuhrte upter leohufter
ﬁurméonfwichinug su viner 1emporrturstexgerung von atwa \>'
10 bis 15 °. choch kann man, nagentlich wens eine chhkon- |
deasaulon sthttflr&et auch bel Tumper,turen gaischen 80

und 85° beg nnen. Vort41lo oxetet dic Arbeitswoise bei

tioferer Tempcratur jedoch nichi.

Die Ngchkona»nsat-cn wurie “bei verdchiedeneu ienperaturen
i Bereich ves 100 - 1259 vorgonomuen. Von eingr ontimulen .

Teaporniur pam zicht essrochen we rden. Die Zntchlorierung

-.i( palte 12/13) ver‘lef bel 100° (Vers. 11X) ebensogut wie.

pol 1299 (Versuch .

stotell. ‘ngen konuten hin;ichfiich dor

- Intsreassnte Fos
,Rsaktlonsdauar geﬁdbht werden, lahrend in don ersten Var-
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suchen/die Héuptkond@nsation auf etwn 5 - IO'Stunden rusge-
”Lﬁnt Wu#do kounte spiiterhin {gatgestellt werden, da3 man
hich in wuscntrlcu Lurzerer Rocktionszeit eine vollsténdige
, Konaewsaf¢on errelcht Vornussetfung hierfilr ist jedoch,
ded-dor zur KondenSQtson veraendots: Aluaxnljmkatal rgator

in hqcnsthrkqumer Formjznr Anwendung gelangt.

Lia elnschliQZWic} Versuch X%i war der Konthks nach"der
.Aktivierung durch mchrmuligcs ﬁaschen nit Alkohol wnd-
'e‘ner anqchiio3cnden elnmalzgen Behwnulnng nit Ather von
anhuftennon Wosgerresten befroit worden, Der Xontakt wurde
',aanu in: hther—feuchtem Zustand elnboxullt ‘Die Wirksemkeit
| los Aluuquu:hont ktes konntu nun merkllch gesteigert Werden
.'c.daroh, dep dor ather—feuuhte Kontekt in einom trocknen
Kot ensiurestron voll eli)! ge*rocknet wurde. Del Anwandung
| einoq 80 retrockneten Kontektes konv ¢ dic Anluufzeit,.dia
fleer blawuxlen 1 Stunde gedeuort h whtg, auf Y4 bis VZ |
bt“nde verkurzt wordon. Fur die Hauptkondensat*on liaB
sich die Rcaktloua"eit nuch minautzen der Teaktion uuf
ut'naon und d&runtex ermiidigon. Dieso erhebliche Vor=
kirsung ¢ der Vcruuchsd ner bcdautat fur die technlaého
Durchfhrung s Vcr{rhrcna oinun [roﬁcn Fortauhritt inpo-
i D, als mon vlb viner ger*ngoren Zehl von Konuonsstions-
cgregaten qskonnt. A
Dac Schmiurul wir in den Vbruucben IV und XVII Sareits ‘
nech der Hduptkonuensution, in don Ubrigen Versuchen nuch
diyen Machkondens&tinn,orektisch ohlorfroi

ciner Y2 stin
(Spalte 12/1;) CLlorgehalte bls 0,2 % lisgen 1nncrhg1b der
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fir Schmerm;zulassi‘;'e,} Grenzen.
Auf den ! EinfluB der Nuchkondensation ﬁﬁd‘ihrer baucr ist
_boremts oingangs dieser Mittellung (Abschnitt 2 e S. 12)
'clngcgungen worden, Dss dort erzielte Lrgebnia, dap die -
thLuOﬂddﬂB&thH it aktiv. Aluxlnﬁum bei kurzfriqt1gen
“ehandlung des Kondonsationsproduktes unter 2 Stunden bed
" einer pruktiseh vollstindigen Entchloricrung keine Schédi-
gung des: Schuleroles beZuglth Verkokungseigenschaft und
Altcrungsbestundlgkoit bewirkt (Spalten 16/17 von, 18/19
nach Heohkondensation), kunn hier durch weitere Versuche
halbtechnlacher Art bestdtigt werden, Hlnsichtllch dax'Eﬂte
: Chlorlerung nacht ledlgllch Versuch XX cine Ausnahme, was
. offenbar mif.den durch dle hohere Chlorierung bedingten '
'vcrundcrten VethItnlsﬂen (hohe Viskog1tat) zusammenhangt
ﬁ%e in Ab°chn1tt 2 a kann nan auch hier nach der Nachkon-’;
" cunsatlon gine Abnahme der Viskositat fBotStGll“ﬂ (Spaltev

14/15) Dies jst -die einzige bisher nicht zu vermeldende

unangenehme Beglelterﬂcheinung der NachkondenSA»ion.

) Lussal menfas sunga.

Anwendung vollkommen trockener Ausgangsprodukte und
kneten Alumlnium-Kataly-.

Be
einos mit COg sorg:altlg getroc

gator ist die Schaierolkondensatlon bei einer Anfangstem-,

peratur von 900 elnschlieﬁliCh inlaufzeit des Ka;alysators '
und Nac*kondensat1o bei 100 - 120° in otwa 3/bis AR Stdn.,
beendet Fiir die ngptkondensation werden gu 150 kg Schmxer-

51 1 8 kg Alupinium, fiir die Nachkondensatlon 0,6. kg A1u~
L Bort
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fminiﬁm vervendet, ‘Dde nsch der Nach’onderaaticnVerhalféﬁéﬁ'
Schmierle sind praktisch chlorfrei- und veisen bel 12 bis
1—st¢nu1ger Huchhonuensatlop bezuilich \E rk«kungerhckstund
und ﬁlterungsbostunnigkext leine qcn*ul'ung anf, Jeuoch '
gtellt man nach @er Rech kondésntion eine Abnatne der Yis-
kositit fest. |

c) Aufarbeitung.

Hach beendeter houdensation und’ mehrat nnlhem Absxtzenlassen
der Donpelverbluuung wurde dus Konaensatlonanrodukt abge-

- zogen und - zwocks untfurnunL der letzten Rasto von Doppel= !
,vcrb;nuung nit 1 big 2 % Tonsil bei 80 = 1000 Y2 Stunde. be=
hendelts ﬁb Vcrvucn IX wurden zur Neutr: :1isation dor gvlo~
‘aten. Salzsuurc gleicbzextig 2 bia'3 % Kulk zugegahen. Jiie
wolte ro Aufurbuitung (“ovsblnuchbchandlung) erfolgt in.

welter unten niber boschr;eboner liclae, .

)

Eine %robz LCJ aufgearbe;toten Kontensut i onaproduktua wurde
in. L&bOr&tOtllh ueutillxert und der erhultone schmierblu .
riickstend auf viavoslt t Ver:QJ ngsu1{an5Lhaftan und Al-
"terungshestunuighelt untor°ucht Die in Tafel 15 unter der
Rubrik "L“bor-Pestgllutﬁon (Spelten 20 = 23) eufgefibrten
brgebnlsse erlauben durch Vergleich wit den Z,hlenwortenader'
- Syelten 14 - 19 CLabor-Aufareeltung) Auasagen dber die |
W;rhungsueise dor: Aufarvel tung der GroBcharge m nachen.
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14 nrbhnd 3 . [ . v e e o
LierLul intercusicran vorneimlich die Daten fir den Ver-
rorugguriexstund vor und n:ch einmer kimstlichen Alterung

(o ,J:‘ N I 4 3 : . v L . i}
(Spclien 22/2% und 18/19 bew,, soisrpinicht nuchiondensiert

-t

‘f'#f::zilt'(’lg, 16/17). ' I o

In dvn Versuchen (11 und Iﬁ ZEig‘e Gis Aufarbeitung der
,Groﬁcudrge ge,uaner dor L: bor-ﬁufaraeltung neben einer
-«AJH‘}&L o Vi erLUH rchutandcs in brxuchol vOr allem

eiue smhr scnlcchte hltarungsbeatandigkeit Dxe Nuchbe-
h&nglun& ait Tor 0&1 die- ebonso vie bei den Laborversuchen
antor Brhiteung des ! onueng&tlonsproduktes unter Rickfluf
erfolpte, war hier also nicht gelunfon. Die Urscche hierfir
wir vcrmutlxch in der Vcruchaung nlcht vorgetro: kneter |
Pleicherds zu o¢chcn. Das Toneil’ hut*e ofzanb“r wahr»nd

des TraJSportcs Lzu. bei der Lagerung Feuchtipkext anga-
wo;tn. Far dde waltcrwn Verauche wurde deshalbd dag Ton 311 |
. ic in frock anaehrank bei etwe 150° getrocknet Bei Var- |

s:ch IV komat 018 weiters Moglzchkeit fiir das kiﬁlzngen

dor Hachbc‘undlung der relativ hehs C hlorgehalt in Froge.
"§ihrend der Luchbehandlung wuraa nvmllch poch Salzsiure
abgc;pulgon, WS 1:'d“n ;lick auf die Tatsche, dal die: Kaoh-
bgkund?uﬁh'in einer Bisenbluse 4orgcno"*en wurde (B“I(ung \
von- ul;chx101;d) untor QQstunue“ mit zu elner achvdlgung

(CluOLﬂﬂFV) ues AOddﬁnJhu\uP gorodusies xuhren konnte. o

\\
‘Ii'& 1 nuuhv " VCrouchen (V= VII) aer dio Fnchbehanulungf
ik Torail unter Rickiluf von Erfolg. Die angeuundte Ton— )
bemégcu cuf dis verdinunte Schoiertl-

12 Stunﬁe Damit wirds: bawieaen,

.silmenpe vetrug 4 5

'ldsung die urhi*Vunbsduuar
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ded die H&ohbeh andlung mit Blolcherde in I*i.scmgefzﬁen grundn
sitzlich mogllch ist, | TR

Ia aélteren Verlaux der Gro}v‘r:uche trat jodoch wiedor cwne”
Vorschlochtorung des Hles meel der Aufarbeitung. oin, was h
‘'sich un stirksten im Versuch XII &uQW1 rkie, Bel fonung der

stillJtlongblase,.in der Jie chﬁbehundlung mit Tonsil
erfolgte, wirds ntn festrastellt, daﬁ sich in Taufe der Ver-
rsucbc Bleluherae nut dem Doder der Liaenbl 19e ubgasefzt

kutte und- tolldeiso vorkokt wer, Hs :st olnleuchtend dag
gick. dioge- anéccrackten Blelcberdordcxotnndc quf die Verko-,'
'huntsoi(enachhftcn und hltGTdﬂngeot ndigkedt dor dle nache

teilig &13n1ruen.gu8t9n.

i |
i .

Lo

| Die'wbi eren Verouuhc (ab XIV) wurdcn desn‘lb up 6ifi Abn
“gitzon dos Tonalla su vermoiden, unter Rihren :it Bleich- .
érde‘nuchbchandelt, ‘Aber trotu uinsur'M&ﬁnahme zoigen die‘
 Vorgucho XIV bis XVII.n.ch dor Aufarbeitung der Crojcharge
~plue purlngb 7unihne des Conradsontestes, Die Uraschie ist

bisher nabh nlcnt geklirt.

_&. .
\

Bﬁi den Vefsu en AVIII und- YIX yurde dio xonsilnaoﬁbo-
B nalung erat nach der Jestillution des ochnierolvorlaufes |
| er Selm ierolruokutznd vorgonon;an. JDie angewendete Tonsil-
menge butrug 4 % bevobeu auf uchmierol Sio wir :1s0 we=
.ooutWALh gurln{cr els in den Vorsuchan vorher. h&ch halb-

) sggnulgam Erhitzen unuur Rinren boi 150° goigt das {1 be-
wiglich Velx«uungsruck)tand und Alterunpsbeatunuigkait |
(Suulte 27/28) ein ihnliches. Verhalten wle dug im Labora- ;

torium in Giblicher fielse aufgearbeite+e Produkt(Spalte 18/191
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Zuy ﬁ'f“ 2ol faoce ﬂ-d. ktlan ibor die iweckmﬁﬁignti |
Art der Auxarbultuug folpendes geaugt ucxlon'i | |
Huch otsa’3 - d-stindigem Absitzenlesson der DOfnulvorblnu
- dung wird das Kondeose t-“ns;rodu<t abbeaoben.{Das aalzsdura-
hulbige' Produkt wxrﬂ, voxtella«ft in eine: emuilliorten Be~
hulter, 'unxbhat durch Tusats vou wemuhlcnem Kalk (etsa

L2 -2 Ca(OH)a) neatrzliaxert und denn wit 1% Toneil bei
SQ © untor R 1*r*e,n ven oen lctzuen Resten der DO}CGIYOTbln-
Ling bﬂl'ﬂlt and filtriert, Das 30 bohandslte Produikt stellt
berelta eine klere, verh*ltnismﬁsiy helle Losung dar. Die |

‘ "onsxlnauhhshvndlung khnn nun in einor Hunbe vorF 3 % bazogen-t

suf verd, Lisung, anachlieﬂend'hntor R.ckfluf vorgenouzen |

werucn. D} nit 1 ¢ Tomszl und Kelk vorbehandelte Prouukt
kann je&och ik zunuchst dostillicrt werden. Die Tonsil-
nac‘behunulln wvrd dLvn 3 Schmlerdlruckstand durch Y4 bis

12 stén blbﬁs firhitzen unter Rihren bei 150° durchgefihrt.
Die xonallmﬂnge 1iegt nit 4 %, bezoben auf Scha*erﬁl(glelch
1, 6 < bey, wuf verd innke Lusung)'um e*wu die H:1fte unter

der be;u Arlclter in verdinnter Loaung erforderlichen ¥enge.“

d) DBatlll&tiOﬂ»

Dis Geulnuung GE Schmierdlruckstandes durch Abdcstilliereu
der lﬁiuh siedcnden Bestandtexle war anfangllch mit e;ner
erheulichun Verschlec}terung der Mterungsbestindigkedt .
(Spulte o8 ia Vergleich zu 23, Tafel 15) der enfallenden
Olo verbanden weil lie Destillation in einer Llsaqblade
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- GrfOlgtg. Der schﬁdlicbe Tinflu3 -des Eisens hei der Destil-
lation 1gt bereits in Abschnitt 5 d) (S. 43) dieser Bitfei-
,luhg eingshend besprochen worden, 8o ded-sich an diessr

btullb nihere Ausiilirungen erubwl jen.

Jdihrend in den Versuehen II bis IV dis Algérungsbestﬁndigbu
koit bereits vor d\r Destillation wegen der miBglﬁéktén_
Lacabehundlung garluy ver (Spalte 23), ffaé die Verschlech~
“terung der Jlei;cnschaften JlﬂulChtliCh Alterungsbestandigb
keit eindentiy in den Versucken V und VI in Eracheinung, |
wie sin Vergleich dor Spelten 28 (Gro,destillation) und

o (Laourdon‘*?luuion) zolgt

- Bine merkliche Verbessoruny cer Altbr;ngebestzndigkeit |
tret cin, cls die Dostillation in einer nit Wassnrglaa aug~

cokleidsten Eisenbluase verjenouzen wurde (Vers, VII),

Dic nichaten leatilletionen (VIII biy- XIIi) wurden Xﬁ siner
VCrnupfbr en Blage darc'ﬂofuhrt Anfinglich bewthrte’ ‘sioh
iie Vorkupferung, spitorh in trat jedoch wieder oine Ver~
schlechterung dor Alterungsbestundigkeit oin (Vera. XII

and XIII), da dor Kupferiiberzug infolge scHlac}tar Verar-

| oeltaug sbblitterte, - | L

Cute Eriebnlsse bonutrn :ach ait elner Lmaﬁllc-Blbaa erzielt
ger\un (Versuck: XV). Die aclleohten Alterungseigeusohazten |
r Ule XVI und IVII sind dadurch bedxng,, dsp aus dem nicht
ehnilllurten glscrnen. Ans*tarohr des. sun Liebi kabler Lihrt,
korrodiertus Eisen 14 die Emn*lie~E’asg galangto,_gio g,oh '

voip Uffnen der Blase hermusstpllte.
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~ Rcéﬁtiintéressaut sind dio Daton in den $pa1teﬁ 29 und 3 0,
die zoigen, dud nan du;ch'nachtrﬁgliche 12 stindigo Behinde
lqng,déa Schuiertlrickstandoy uit Bleicherds (1 A el

- 80 bis 1009;(vgl‘-ﬂb90bn}tt 1 e), S, 7) Verkokungsrickstend

und Alterﬁnfabostxndigkeit g0 weltgehend aufbesasrn kann,

- dep sie in der Grijenordnung mit don entsprochenden Deten

~ uiner schonenu durchgeiahrten Destillation (spaltc c2.und

- 23) Uber&luathgpn, |

Vorteilhaffar ist eu.je'bch, nich den Ergébxiésen der chL'

Psuche XVIID und XIX, enstelle einor. zweimaligen Blelchcrde~.

lpeh(ndlung die Tonsilbels qdlung iberhaupt erst, nach der ;
Deatillut cn Schuierslrickstand vorzunehmen.(gpalte 27/28f
iz Verpleict zu 18/19)y Die angewendte Tonsiluenge betrug, o
wie un :nder r Stelle bereits erwibnt, 4 % beg, nuf Schmmqr:'

1, die Dsuer der BleiCxerdebehundlung Y2 Stunde, die Tom—{

perutur 1500,

f '

bln Verglplch der Viskosititen der QchWierélrickstﬁndé aus
dor Grogdgotillstion (Spelte 25) und Tebordestillution

(b" 200°/1) gn){Spelte 20) gibt Aufschiuf dar‘bar, ob die
 Jus 111 tion der Crofcharge. im rlchtlben /eitpunkt beendet |
aurda. De die Destillation der GroSch&r@en unter wechseln-_ 
© den Drzc}nn durchgefihrt A wnrden mupte, wurde die Destil-
ll tion wonigoL guf Erraichunh pines bewtlmmuen Siedepuuktes
ubgnst 11t w15 suf eine bostimmto, in Luboratorium fmiflg -
ermlttolt< De Quillatteaemenge. ‘Trotzden war in don Varsuchen
1%, X1, XIV, XV und XVIII dio Dos stillation su frih abge-

brochen worﬁeu, orkenntlich an  dor zu geringon Viskoaitﬁt
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und de; zu tohon, aie"zﬁléééige Grenzg.(IS ) weit Ubor-
schreiiendsn Yeréag fungatset (Spalte 22). Umgokehrt war
¢ie Destill.-tion im den Versuchen II, III, IV, VII und
XIIT zu a::t get tricten worden (Viskosititszunshae), Diese
anferangen is Zikbigkeitsverhulien missen natiirlich bel der
Beurteilung der Vorko.ung selccnécpa;ten beriicksichtigt
. wercen, R o ”
ZQSamzenfas:fzi i3t gur jestiliation zu bemerken, daﬁ?ing
 Eisunb1asen Jle gerinzerer Altorungshestindigkéif erhalten
werden, del sic =i sulche Ule jeuoch durch ocine anscbliaﬁende
Behinélung ait 1 $ Bleichorde aeztfehcnd cufbessern lassen,
Voruuzlus..gr izt ¢s, di tzllatzon in emaillierten

, Ben. orn durchzufiiren und die 1slc;erdebehand1ung des
‘Konaensh,-,nsproeuztes nach der DGStilluuiOﬁ an Schmicfbl-

riickst.nd voraunehmen.
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YA p ssnnenfaoasgung.

1\
In der vorlisgendien 6, Eittoilung ub v e Herstellung

| ,ntnatischer Schaiertle werden eingangs in Abschnitt 1

S ver. uhieﬁene Probleme der Aufurbeitung des Kon&ensations-
produktes behandelt. Die dortigen Ergebnisse sind nach denm

" Stund unéércr Arbeiten von'Anféng'Hﬁrz dede zﬁaam&éngééféll@
wurden. Finige neucre Erkenntnisse sollen einer weiteren a

B

Mittoilung vorbshalten bleiben,

_ kbschnitt 2 beschiftigt sich mit der Entchlorierung des
andensgtionsproduktes, wébsi gefunden wurde, dap bei kurz-
friatigei Hachkondenéatiph.(UZ -1 Stde.)_eing weitgehende
Batchlorierung erzielt wurd, ohmo dud eiﬁqubhsdiéung’déa
Schniextls hinsigptlich 8oiner.Alterungsbes§ﬁndigk§it ¢in=-
tritt. a |

Der uwnflus dos Chlorlezungagracos des Schwerkogasins wurde
in Abschnltt 3 untéragcht mit uem Ergebnis, def mit ateigen-
dem. Chlorlnrunbsurau Viskositit, Vi8k031tutspolhbhe und -
VerkO}unngukathd unstc1 FoN. Bemerkenswerte hrgebnzsse

1i SLorte cine Untersuchung Uber den Finflud des Kogasin-
sicdeberviches, Durch hthurwenuung boreits gatschartigor =
Destandtuile (Kp, bis 350 buw, 3600) worden Ule mit Polhihen

- von 2,0 und 4 ’"runtar orh :1en.

In Abochnitt b qurde e FinxluB des Bisens wuf die ver- f-f
achiedenen gtufon der achmiardlsynthaae eingohund unteraucht.
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In Abschnitt 6 wurie tiber elre verh.ltnlsmapig elafache
Reinipung dss Rohmaphthe lins berichtet Die AchLnltte

7 und'8 epthal ten Untor suchungen {dber die wiedarvcrwen‘ung d
dor Dov’alverbxn ung 7 ad dos rucagewunuanen Navhthaliﬂs¢;,
Roscbnitt 9 boschifdlgt sieh Yurz uit der thersicchon |
C:LOliarun(/unﬂ den Werkstoifen, dio fiir don .u von Chlorie-
rungs@eraton in Fragofxoumcn. o .." L ~f-

. N S

‘ab»chni ,}O enthult "chlieﬁ7ich vine Zusy: wenqtollung iber
¢ic bisher durchgefibrten h 1b+ovhnlachcn/Versucho. Mo Fr-
5ebu18 der uiahurlgon halbtuchuldchun Arleiten kenn fcst-

~ gohslion worden, daA qnich anfunplichen achdieritkeitcn ver-
schiodonster Art es aputcrhin r:leng, Ule hers uatellan, die,"
bia waf cinen bis wweilen obwus hdhnren Verko;ungar“ckstand,
in ihren sonstipen Figenuchdftan don bes.on im thoratorium

h“rﬂbutullt:n Olan gleichkomuen,

Treibstoffwark “Rheinpréﬁsen”
Abtg. Versuchseulage, den 5. Hui 1929,
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