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Schnblibestimmung des SchwefelphosphorséurelGalichen.

 (sPL nach der Butyrowetefﬁéthode) T

Man g1bt in ein ﬂillenwalz~Butyrometer nach Gerber (Einteilung;
Q- 10%).20 cm3 im messzylinder abgemessene'ochwefelphosphorsaurei
"nach‘Kattwinkel,'wobei daraif zu achten . ist, dass der Rillenhals

tzocken vleibt. hlerauf misst man mit einer. Felnpipette, ‘die vorher
-mit RCH-Cetan an der Putyrometerskala geeicht wurde, 1,25 cm3 des
-2u—ﬁntersuchender {les-ein und- giot~au94e;ner Burejjeﬁnggh 1 cm3 _"
Amylalkohol hinzu. Das’ “Butyrometer wird Jetzt mit einem doppelt-*‘:
konischen Gummistopfen verschlossen und 5 Linuten lang kréftig durcl
gggchuttelt. Im Anscnluus hieran wird ca.’ 2 ﬁlnuten lang zentrlfu-/f
"giert bei c=. 1200 Upm. Die Menge des nngelosten klaren Oles~w1rd
an. der Butyrometerskala abgelesen. Die !rennungsschicht muss Xlar
‘sein. Ist das,nicht der Fall, so ist das Butyromgggg_lm wasserbad.
- euf-ca. 60° zu.erwgrmgq;'nbehm§13lkrﬁftigfdﬁrchzuécpﬁttgln und zu -
”s"hleadern. o f   _ ' - f-_fh”f' o "-'%' ' S

- Bei alkoholhaltigeu \len kann der nmylalkoh0¢ fortgelas en. wer-l'
; den. m,n wibt zmeckmassig dann 21 cm% achwefelphosphorsaure in. dasl4
*»Butyrometer. Tie doppelt—honischen Gummistopfen gestatten ein Ver-AJ
schieben dee"ungelosten klaren ules in. der Butyrometerskala, so dass
;durch d1e T‘:mS'{:ellm.ng der Trennungsschicht auf ~eine volle Zahl die"
ﬁblewung efleichtert wird. 1 Tellstrlch bei 0 05 Einteilung ent-,.
spricht 0,5 vOl.p.” blesungsgenauigkezt etwa o 2 Vol.».. ' |

gggf‘qu' gz-geé;”Bﬁ;"
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fI G FARBENINDUSTRIE AKT.GES. Ludwigshafen a/Rh., den 8. Okt 1941.
*+ HAUPTLABORATORIUM. .~ Dr.Hau/b.

[,

et

—N i e d-e- f schrift

uber d1e Sitzung iber die Analytlk der Oxo-Reaktlon in
Ludw;gshafen a/Rh am 15, begtember 1941.

- AnWesend die Herren‘Drs.:
"'Ambros Vorsitz

Roelen
-Landgraf
] Laube -

V,Blaser . e
“folter o
Hintermaier

—Bekhardt- -
Gemassmer -
‘Wenzel

V-Herold‘

»Welss‘ .
"Vv.Reibnitz
- G.Wietzel ,
- A.Scheuermann

Le1the¥~v —

Chrrstmann
Mlchael ,
—-Kuek ertz —
Schwen. T
Warzschmitt -
Kerckow =
—'Schuster -
”Hau§smann'

e N

Ruhrchemie -

=

i :_; 3043; »30 /4 02;;.:

'QﬁdWigshéfen__

i
i
i

;Aiﬁmﬁbr o s i begrusst die Herren der Ruhrchemle und der .
‘Flrma Henkel, sowie die ubrlcen Anwesenden und umrelsst eln-
*leltend d1e bel der Sltzung zu 1osenden Aufgaben. - ‘

I

V4fmuss elne praktlsche Grundlage,‘auf der sowohl dle*Abrechn '
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‘mit der Ruhrbenn“,"mé' mit den Abnehmern der Alkohcle zu
erfolgen habe,. festgelegt werden.: ' '
. Hern fﬁr_@ieée»Bilanziérung“verhélthisméssig'rohe Betriebs—
analysen vorldufig auch genligen, so muss doch flr die Weiter-
ertw1uklung jes’ Jyo—Vcrfah ers ‘ausserdem noch eine verfeinerte .
Aralytlk entw1hke;t werden, dle gestattet elnen Elnbllck 1n
den molekularer Aufbau der Qlefire und der daraus gewonnerien
O}ro—Alk,nfun zu gepen. Die Aussprache beaos1cht1gt, die még-
""*Lcnen analytlscnen WMethoden Zu SammémT*”WﬁwﬁlTET“"ritIk‘

-zu unterwerfern mit dem. Ziel,. eine ctandard—Analyse Fir die

Problenme der Oxo-Zeakticn festzulegen.

~o

Turzgs e hmi st ogab” einer Uoe rollc clver die zur
Verfigung stehenden anglytischer Methcdern, ins sbescndere die

“von-déraRuhrqpem1@;Vepgesegiwg ne~Jod:thdar Zahl nach .

Py

aufmann,vderen.Werte mit_iéh‘alS'énlagew“rgsfPhlg erkannten‘
>L

efinen- tbereinstimmter, .sowie dis von Kieir in Oppau. T

.entWLezelte JonBrom—/cronqulw nung n cn‘dem—Tleftemperatur—

[ S —

vérfahréb"'ﬁasvi e gbbamﬁer Clefire Drpa st ound sehr Zu-

LrlederateLLe ae Werte l”efe*L. Die vn _der Ruhrchemle ver—,.

Qesserte KatTw1nkcl—uetbode Lle ert 1asvge amtp bonwefeL-

‘Verblndungen noch abzu21epor s1nd : dle {lefine "zu er—

ndlten,_Bydrnxyizahl,,SéurﬂzdLl; V;LQU1¢M“6DQ Z 2o vafﬁﬂﬂﬁi**—
zahl und Sauerstoffbestlmmung konner uber diese: Produkte
Aufscqluss geber Dle No*ekulargrosae lbt nach ublr@hen~
Methoden 7u4erm1tteln, llefert»aber nur_Mlttelwerte;

~ e e K . g
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szhﬁT»Grurd dieser Methoden miisste eine zufr4edwh el]ende
Charakterisierung des Olellngehalteu mcblloh oeln gegebenen—
falls nach Zerlegung der Ole in mehrere raktlonen.

PDie Bestimiung der Struxtur der Olefire aaf AnaIthshhem
Wege ist zur Zeit neop nieht mo"]inh.

‘"R ocelen scrlug Vor;'oei cer welterer Begprpchurv'

zwel Tille zetrennt ‘zu behahdelJ+_Mnd"ZW”“4 ST
'1.) Hormaifall des ?ehr'eoe DA mi+ ’LPLPPWT“Slgeu Lie- .
,,,,, T o e R T DL LT =

ferurgen aus eirer ulelokblelberucr ﬂdbrlkatlv“ zerechnet:

werden karn, “iLe es erwinscht, l&h?“levenauhL

vntiastung des Betrieves nuch Miglichkeit =i inzugrenzen.

,ne~L~e ter il muss die Ye:' e de: ~ Clefise we“den, was
anhanquas o(LWEIELSaure Lhuulhor Sanre loslluhen des RN

gey eoeneLfaLiS'itfffdktioren"z Tle:éer r%oduxf‘s rcgllv“,

ar

Clmt,ownarm

23 PWC“-LG"UQVdES Ve lra7tu;s zu der

sauerﬁtoﬁih«iti:én Verblnauuge;'Vfrauosnt t-\
) T e X e S .

<. ouﬁdeil;*¢e dex.HVlteLeh-Jeloavuszeide; Hier wurder

VQfSPF:H,V

P

eraphiedenen.medln&aﬂge“

ﬁ*tl uelroadnta,pﬁ'

,ﬁw,zﬁfomset:uﬁg komﬁen,fu y Qﬁlﬁgaﬁéﬁiﬁ_Aqdlvse.
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A mor o o Twids davauf nir, - L;Q§'4¢c Gleié;méss;gkéit ,

6 Cwvor-de Euhrﬁéhiin aur:av&onrle+uu ;geliéférténgxoh;en«
‘genmisches Q’duin -~Jﬂrd Jt hliuwrﬂaSﬁ dléSes

eiriey” J“rrat%u'rk &elu¢bﬂth'—nwur aTg %1%%@—
:Hrooe rje**vcw th&&0€s~
u&@k DLMPP el Ler wrar dengn

)
i

w0 e e n - el?t dd”dup nln; Jao _v;“-&ph belzln ZWbl

o YA A p a0 : o
rrodu&t@ ’elleier* uerder una_zwar Vo,jlﬁﬁ —425uwaundmvon~;

5( ;.310 .oleaendy uqu kamen von Ho Sse l“evtl Weiter_' -
ua@gen,,aQSO“insgesamt vier: Pzdduxt T . .
. War zs era m 1% b funot zubamceﬂ ~dass. demnach dle

Olefingehalt soestlmman kaum mehr ouhﬂJeflékelten bieten ahrf

_Die JOu-AhO /ahl—metnOue 1lefere der Jer+ 5€§_§n1agerung<»f
‘ fan1gen OIefva..]le wanrend der D_sku331on von. den Herren \1

dcr Ruhrchemle mltvetellb-Wurde,,31nd andare Oleflne 1n den

. T~ —
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Kbhlenwasserstoffen der Ruhrbenzin nicht enthalten.r :
Er schlagt daher die Jod—Brom&ahl—Bestlmmungsmethode nach Kleln -
bei -60° inm methanollscher Losung zur Bestlmmung des Olefinge-
‘haltes vor, cie durch eine. Bestimmungdes Molekulargewichtes
erganzt ‘werden mpss. Zur Betrlebskontrollp erscheint die Butyro-"
meter—Kattw1rkel—Mcthode geeignet, wenn die sauerstoffhaltlgen
Verblndup ren entsprechend beruck31cht1gt werden ‘was durch eine .
Bestlmmung des Gesamtsauerstoffs erfolgen kann. Es wurde be- .
'Shhlossen, die- Oppauer Methode und die. Butyngmgierékatiw*nke&ﬂr

‘ Methode zw1schen den drei Pirmen auszutauschen.

‘

_ Dle Lleferung der Rohstoffe, seler sie von Rubrben21n oder von
HOsch, soll in der Jeise. abgerechnet werden,. dass die Oxo- -Ge-
sélischaft mit der- Dliferenzmenge von’ulngang des Rohproduktes
mlnus Ausgang der. parafflnlschen Fraktiorien belastet wird. Alq
—Bewertu;n gllt fiir die in der Oxo0- Gesellsohaft verblelbenden o
Vengen Zur- Zeit der bata von 38 Pfg /kg bel elnem Rohprodukt '
das i Durvnsbhr1+t ca' 40 % Olefine enthalten soll. :«A;q‘

Joodanr wurden die - Ixnsche-erortert dle dle Oxo- Gesellschaft L
ar dle Ruhrbcn21n h1n31chtlﬂch der Zusammensetzung der Oleflne
Zu rlchter bdbe Im: erster Llrle 51rd mo*lvchst hochprozentlge‘

';Ole.lne ekunSﬁht um . dle &ap?thdt der Anlage mogllchst auszu-»

o, T~ . —

-'nuiz 2y ] o .
o : i . -

/ﬁfL‘d S e r macht darauf aufmerksam dass auch dle Vertel]ung ’
ier Oleflre auf dle einzelnen” rraktlonen ﬁlcht dem Idealfall,

entspruvhe urd dass elAe Erhohung des Oleflngehaltes geraae in . -
den- hohers’edenden Fraktlonen sehr erwunscht ware° Auf die’ Frage
_JunliLo € l-e n" ob zur: Errelchupg dieses Zleles gew1sse Antelle
. des Olu*lnarfalies mit den Lohlenbtoffzahlen 011-012 plcht der -
Oxoreaktlon zu uaterwerfen seien, erklart B .1 a s e r-. dasqm---f
dlese Nogllchkelt in der Jet21gen Zelt nlcht dlskutlert zZu Werden'
braucht L = ;f~T  : : , , o

LA m b.r o s7. stlmmt zZu und stellt fest dass bel der derzeltlgéﬁﬁ

Rohsfbfflage wohl alles verwertet werden kann. Erwsel ‘daher m*t~if

.den-Herren’ voﬁ‘Henkel daruber elnlg, dass dle gesamte zi er—,['
wartende xabrlkatlon der—Oxo-Gesellschaft abgenommen werden '
konne.-f” ' “'
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R o~e: lwe”n“““giaubt‘zusagen zu“konnen, dass die Ruhrbenzin
elne Verpfllchtung zu gleichmissiger’ Lleferung {ibernehmen_
'werde, sodass,zumlndestgn eine Verschlechterung.gegenuber
'den'biSherigen VefsuchSergébnisseﬁ”hiéht zu befiirchten sei.
Pie Ausw1rkungen kleiner Anderungen bei der spater laufenden
5Grossfabrikatlon mussten laufend uberpruft werden um die.
Ruhrbenzin in der gewunschten Rlchtung zZu lenxen. Starkere
_ Verschlebupgen erscheinen bei Benutzung der. vorhandenen '
”Anléée nlcht hgéilcﬂ ¢&oh1 aber*bel”Erstellung elner Veu—;“‘
anlave, in der dann die bisher gesammelten'urfahrungen be—

ru0551cht1gt werden konnten. SR oo o -;V“M

Agmxb r-o s schlagt ur.ter: Zustlmmung der Anwesenden vor,:

dass im Anschluss an ‘dds- Protokoll ‘ein Methoderaustausoh .
Astattflndar scll und die Prufmethoden anhand von Testwaren
von den elrzelnen Nerken narhgepruft werden scllen. ‘

N

A m, b“f"o s . trltt hleraufwln-dle BQSDrechung dex . Analytlk
den von der Oxo Gesellschaft zu liefernden Alkohole ein.. ‘
Dlequo uesellsohaft w1rd vier Fraktlonep von Alkoholen her—;_
stellen.;us erschelnt zweokma551g, dass dlese vier Fraktlonen

'°ach getrennt verkauft werden, damit .sie” von Ten Abnehmern

—flr ve&sghle@eneﬂgw% ke«e&pgese¢%$wwerdenukenﬁeﬁewws~muﬁs =

run ermittelt werden in welcher Jelse dle Berechrang der-g

vA}kohole erfolgen ‘Soll. BRI ¥5~ N T SRR ‘*:?ﬁf" 

R. o e l en ;_]schlagt vof, dle Gew1chtsmenge des gew1ssen
GutevorSOhrIften genugenden Gesamtproduktes der. Berechnung o
_zu Grunde zu legen, ohne den w1rkllchen Alkoholgehalt in -
Jedem Falle zu’ beruck31cht;gen. Dle Relnhelt der/Al_gthe 1st E
:1elcht durch Hydroxylzahlbestlmmung zﬁ kontrollleren da dle '

VDle Losllchkelt in- Schwefelsau Phosphorsaure nach Kattwinkel

. 1st glelchfalls zur Kontrolle der Relnhelt der- Alkohole ge—°4
f'elgnet Uurch Bestlmmung von chhte und Brechung31ndex 1st

Qtrollleren.g,e”“ R
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Ambro s stellt nach Aussprache fest, dass diesem Vor-

schlag von .allen Befelllgten zugestimmt werde und danach die

Gewichtsmenge "elleferten -Alkohols unter Berunks1cht1gung
gewisser Gutevoruchrlften der Berechnung zu Grunde gelegt

*Twerden ‘s51l. T e R oo

R0 e 1 Q;ﬁ/' 't za, ‘bei otarkercn AbwelchunJen von dlesen

Gutevorsohrlften, dle Alkohole gegebenenfalls einer nochmallg@n
,uestlllatlen -zl unterwer‘ér —Bei der Besprechung. der Glite~

anfcrderungen wird- 1rbbesonacre auf einen geri ngen Geha7t an

Parafflnﬁur1°rwasserutoffer iert gelegt dessen zula551ge Hohe

1"cnt festgqlevt werden kann. nlerZJ mussen erst

Latlo“ enLSDrochenden

“Jjedozh noch’

Uutersuobuﬂgen dn,aer epigu¢glg "Labm

trorer Vorgeﬁomweh welden. vmogilbhét vollstandLg nuss - das
; L Verkzauoen

Dlnf 51 aus der Lr)du&Tp t*ernu

>

nlcnt“ﬁ'tAaer ua uerdqmpfer 17u0h1ig veht ,avl d»ner_stark

T e

«-_..s S

‘Hr _das voKoi loL‘b

“seirnes Gehs

a
daher mbglich

5L.ricdrig sein muss. Bs %xrd

m— e

P

— N ) i .
«é&e<Bu%yromet;r“zaxaurnonurg r_AQlesezenau gkeit ab¢uaﬁdern‘%

oder mit &TO0ssercn ulnwaxpn.zu aLbelten, um auch Ferlnge Ge-

vorge ~f*lﬂlaﬂe“ 3 e
/W T

Ar)»l L

ltes ar7Ester n “dier VeroelfungStanl anzusehen, die- -

halte -an hiCﬁt?lkOﬁﬁlEH ;ustsncile zu konrehn. Ausserdem sollte

idex Alidhydge alt der Alkonola_du“cn CPrbnuvlzanlhestlmmzng

Testgestellt wevden. Es whrde beschlcssen, auch dis hierfiir-

“:Rﬁﬁﬁe 1 e'n'»,gagtfzu,-hieréu folgende Produkte zum Austaussh

“1.) Olefln mlt 1T =12 Kchlenstoffa omen._ff;;\\;ﬁiﬁ”“

jEs sollen_ge 5.kg zur Versendung kommen, von dem Clé—Alkohol

nackzuprifen., =~ , T I e e

e A . . . - ! N

F

Zu brlnger';] e o R PRI

2.) Ol flp mit 17 Kohlenstoffatamen.r'

'oepotlgten,h thodern uaszutausonen'urd=anhgnﬁVvoﬁ_;Hé%mﬁmef%fﬂfmﬂ

3. \ Die dus 1) erhalte en Alkoh@le mlt 12 13 Kuhlcnstcffatomen.
4. Dle aus 2\“erhaltenen ClB-Alkohole. ‘5'1._;3:. - "734;:

u.__.A_, . e

vorerst nur 3 kg ~f
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.) Leuna, Analytlsche Abtellung, z.Hd.von Herrn Dr. Herol
)'Ludw1gshafen, Unters.Labor;, z.Hd.von Herrn Dr.Wurzschmltt;
) Oppau, Dr. Wietzel. o - N B
,)3Bohme~Fettchem1e-G m.b.H., Chemnltz, z.Hd.v.Herrn Dr.Burg-
)ﬂHerkel & Cle.; Dusseldorf z.Hd.v. Herrn Dr. Blaser..erf'

' III ) K o n'stitution und wA'n'W'e4n dungs -
techni X . . o -
AQﬁMB»r o erorterte hlerauf die Probleme, Welche 51ch

_-Ltltutlan_ rgeben._nr stellte fest dass es fur dle weltere

s

'Ba21ehungen zwischen: Konstltution und ulgenschaften der Prow'“
dukte moglichst zu kléren, um auch hler elne 21elbewusste‘
iWGlfeip Arbeit zu ermoglichen. -Da vorerst die Konstltutlons—
ermlt*lung ‘neen. erhebliche ochw1er1gke1ter berei$£$+_erscnelnt'
=~_Tmeckmasswm——dre~eingetr : : it 4er PTo uf~‘
- tdon.und. ihre Uberwachung duroh Apstellung laufender Wasch—;:~«
and anderer Tests zu Uberpriifen und uber dlese ¢r elnen

:”urfahrunbsdustausch elnzutreten.m~m”

‘g ¢ 'h w € p glbt eine Schllderung der Ludw1gshafener Methode
ﬂn-{dnd vor Vernlelchstafeln “wird dlg Uber51éhtllchke1t der_'

_;wrvebnlsse nach den- Ludw1gshafener Netz-, Vasch— und Schaum--
prufu \ger. dargelegt ihre- Abhanglgkelt von der Kettenlangbf
aeT. O ODﬂLLQﬂate aufvezelgt und Verglelche mit., entsprechenden
Almpbulsulfonaten g&zqgen° An’ Hand<dleber Prufungsbedlngungen

1su-es'daher ohné weiteres mogllch :ule—Gieiethfm&gkelxheanﬁr
abrlkatlon an Hand der ulgenschaLtep der. Produkte 1aufend -z

wurde verelnbart dass dle anwendungstechnlschenwPrufmethoden_:f
velogentllch der nachsten Zusammenkunfﬁ der- Anwendungstechnlkera

¢

| vuh HunkeA und I G.vbesprochen und- festgelegt werden.._*%; :

B L-as'er fuhrt aus, dass dle Oxosulfonat€ etwa die glelcher
nlgenschaften be31tzen “wie die Féttalkoholsulfonate und dass
,~~nw.hwprbe1 auch dle Alkohole aus Krack-»und Prlmarprodukten

-21eml"ch glelchartlg verhlelten, Das beste Waschféfmogen“ﬁé—jﬁf
. sitzen" nach uen,Untersuchungen von Henkel die Alkohole von. .-
'Cll1 015, sodass es- erwunsch;'Ware, dle Hauptmenge der Alkohole

xqwn d*eser Grossenordnun7ﬂ
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technlschen Beurtellung der Produkte ist die Pulverqualitat
Hlerbel ist das plastische Verhalten von Bedeutung, das von -
Henkel ;auf Grund_ einer emplrlschen Methode durch PFallenlassen

- einer leicht gepressten Tablette bestimmt wirde. 1 4 g desg

Krausepulvers wurden mit 5 kg eine Minute. belastet, die Hohe
der Tablette ergabe schon elnen Hlnwels auf das plastlsche
Verhalten. Diese Tablbtte wiirde so oft durch ein 1 m langes

'Rohr fallengclassen, bis- die Hdlfte zertrimmert sel._ ewa_ware

bei drelmallgem Durchfall zur Halfte zertrummert wihrend
schlechteré’?rodakte selbst nach. lOO—mallgem Fall noch nlcht ~
zur Haifte zertrummert waren.‘Das plastlsche Verhalten der
Oxoalkoholsulfonate lsx.lelder ungunst:ger als das der Fett-

_ alkoholsalfonate und zwar in den ul6w'”Cl7-— Fraktlonen starker

f»als bei den 012 - 013 - Alkoholen.udahrend dlc natarllchen

'Alkohole ohnre %uck51cht aufidle Sulfonlerungcart gute Werte

ergeben,vmusse man bel den Oxoalkoholen die- bulfonlerungsmetho-

~de beqonders sorgfaltlg auswahlen¢_Das_plast1sche Vérhalten bel
hOxoalkoholsalfonatep aus Krackoleflnen ist- cunstlger als das'”“”

- von Frodukten aus. Prlmaroleflnen. Nach den Befunden von Henkell
'1Dt der’ oohmelzounkt dcr Alkoboie_oder Alkoholgemlsche sehr
1-charaﬁterlstlscn fur dlc Puvarqualltau der aulfonate. Henkel

hat bclSplb*SWolse elnen Cl6~0xoa¢kohol der. Ruhrchemle aus

Prlnarolclln fvaﬂtlonlert und die ochmelzpunkte und dle Pulver-»

_ quailtater der Fraktlonen mltclnander vergllchen. “ ".@1f-

,den ersten Fraktlonen zuruckgefuhri werden kann

 '£@ T3 mﬁ"f‘5‘“_*y',~*-.:-:'wf» ru¢vefqnal1tat |
135 - 136 14,5 7. vEllig u_nbefrledlgend
- 136 - 138""-,_;. 15,5 . unbefriedigendg-. .. -
e .nc1380=01390 0 24,5 L, ~befriedigend |
‘ ‘139 145 - -37--,5__' f T sehr gut. o e— -

'Eln ahnllches V@rhaltcn 1m Schmelzpunkt zelgten auchvéie ais’
.;dep Alkoholen bergestellten Fpttsauren nach Abtrennung der "

klclnen Antelle Kohlenwasserstoff,asodass dleses Ergebnls nlcht_

' oder nlcht nur auf die Anrelcherung der Kohlenwasserstoffe/ln

' D1e Auserache ergab daqs—der Schmelzpunkt‘als Charakterlstl- :

Wkum sehr geelgnet erschelnt, da uberdles normale Fettalko,pled—
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ergebern, wié‘ Gema s s me.r «-feststellt und die
niederen Schmelzpunkte daher.auf den Gehalt an verzwelgten
‘ Alkoholen hlndeuten wirden. '

Leithe schligt vor, vielleicht -auch Mlschschmelzpunkte-
mlt den entsprechcndcn Normalalkoholen zZur Untersuchung mlt
- heranzuziehen, . - | : ST

¢

urzschmidt t hilz'dle Bestlmmung wem Erstarrungs-
'punkt bis zu —60 fur durchfuhrbar. Es wurde daher beschlossen
:‘den Erstarrungspunkt der Alkoholé éur Prufung der Gleich-~
formigkeit. der rabrlkatlon heranzuz1ehen. ‘*

A-m b r 0°s- schlagt Priifung: der Pastenware vor, wm den
Einfluss der Trocknung auszuschalten. Henkel w111 selne
oulflerungsmethodc bekanntgeben, da. von anderer Seite. auf dle
Bildung der Alkylchlorlde als Nebenprodukte hlngeW1esen “wurde.’
HlnSlChtllCPﬁﬂ?¥4¥ﬁﬁﬁﬁﬁ%¥ﬂfﬁﬁﬁﬁ—ﬂﬁﬂhﬁiD Bezug g auf die Fett—
Sduren’ ‘schon jetzt Bealehungen anschen Konstltatlon und - Ei
Digenschaften fbststellen. Wahrend unverzweigte Fettsauren |

geruchlich "richt storer, 51nd die cttsauren aus verzwelgten 3
Kohlenwasserstoffen .mit bis etwa 12 nohlenstoffatomen geruch—_

—

‘lich sehr unangenehm - e

B 1 a 8 .e- r,» tellt mlt, dass die Beurtellung des Geruches
ﬁder mit oelfpﬂ'ous Oxefettsauren gewaschanggﬁﬁaux_sehruunten_uu
schledllch ware.-elnlge bezelchpen den Gerucb als elnwandfrel,

andere als unertriglich, wahrend die geruchllche Beurtellung ’“
von Selfen .aus. Paraffln—Oxydatlonsfettsauren ‘einheitlicher 1st.
Bcl den Alkoholsulfnnqten haben 31chad1ese Erschelnungen nlcht

gLchgt 31e werden allgemeln als alnwandfrel empfunden.*=~yx .

| IV ) K Ans ti t At i om and>” S §nthese

e . . - -

§Der Grund zur Verzwelgung der Oxaalkohole und Oxofettsaure"‘ |
 1st .auf. Grund der elngehenden Aussprache in . folgenden Ursachen

zZu erbllcken°""
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Verziwcigtheit der Synthesekohlénwasscrstoffe. -
Lage der Doppelbindung im Olefin.

W+
.

.) Verlauf der Oxn-Reaktion. . ‘-
1.) .
Zur'Fragc,der YVeT 2 W € i gt heit d < T 3y n -

<.

t“h e sec¢ckohlenwasgssrstoffe machte
rRo e len nahere Ausfihrungen. Auf Grund det Unter- )
suchungén in Milheim an Produkten der Fischer- Tropsch—oynthe8c
rd die Benzine nur"wanlg VePZWulEt was auch aus ihrem -
Klopfwert hervOrgeht Bei'dew Die seloLbn ist der Pehaitvan-»
_vbrzwelﬁten etwas héher und kann blS zu 2/% betragen. Der
Verzwelgungsgrad. ist beil a+lqn Ioomc;c“:gcrxng, d.h..gs'
;Epmmbn_nur MQ%E&E; und Athylreste 2ls 3ubstituenten vor.

zweigung‘tritt nicht auf. DJer !&;gsnanteilf'

.

crwasserstoffer ist abkérg;v von derf"éhr4
A af

. . , . R
viise d=r Synthese. s lidrgen Ensztze dgfiir vor, dass €s
¥ L & L i ’
vcrv’=iy*ea,ul¢fineg Zy, VeEr—
R T i ~ad -
ric¢htang- viner Nu Llagu e

—_ i

 *VL?Wbﬂ§aHg VOn-ulobnxata1y5a~

Neigung.gur

et “Auch die Ver—l’
irke _ Ero cuk%eﬂj 
bel dex ‘;”IQ;fakﬁ}on dias;n
= - ir erpmab—eieht—
TRutte Tuestgustzlly .vthSL“.:N' . burloktbt T
_uber dle in-GCupasu = SLUttLL Mcthodeh'zuﬂ \1Phwe1b*'"““4““*
der iscnaf@ff re. D 'ine -lr ion rach. hyarlerang dcr abge~

b
AT ten Ll 4 CZII‘Q - r‘%m

cde unu@rworfbr (Art*monppnt; g

Schlorid). §L bfln gﬁd ke ra;ilng'duq_qynt:“seoles zeigen

=chiﬁhgn'Vc‘ Zwelgungs graa. Antlﬂonncftachlorld*'immt nux dlc

Iscparaffine mit tertifrenm- pohIEnstofI h¢ raw“, etwa vovhandene'y

%ofrvbv01 durg@n mdobu Al bclmclzpunkf er%

‘gquartare Lonlerls

Dérf ist an Lso; rafflne bei . thwﬁlSCher L

:Ql

;kdﬁmt /crdwf

ropscn—ﬁroauktm .ist‘ddracb gerlng'w eluer.konnte auch nlpht

,;eot’esbellt werden,'dass it dem\holekw «rcewfcht'der Ve%?‘“

'zwelgungsgrad s;elgt ‘Bei der Besprechung der Ergebnla e we1st

i P
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Scheuermann auf die vorzugllchen Erfolge der N
Nacnprufung der Methode von L e i t h e an Gemischen be-
kannter Zusammensetzung hin. Die Angaben iiber die Durchfuhrung
der Reaktion und die hier interessierenden Versu@hsergebnlsse
sollen dusgetauscht werden.' - - - T D

im0 1 e 71 R verweist R o e 1'e'n auf Arbeiten von
n

Zur Ffage der L a g>é der Doppel b in d u ng--
d ‘1tarbe1ter, die in den Ben21n1rdktlonep Doppel--

enn nur in 2-, 3I- f‘fr 4-Stellung ermitteln konnten.i'
nt nidher oelan“te Vertellungsverh~1tnls zw1schep

finen lassu_v1elle1ﬂht einen Sthluss auf die Lage»'
birdar g .1ir der‘“'eselolo lefiner. zu. Es wird arge—
s§‘ﬁlev, pfe bindunrg  zunsichst erdstdadlg au¢trmtt

“durch neutendbbruch oe1~der Met%vLe“po Jwerlsaulon PR

d= sie
geblidet wlrd,.wgs derhhauulgef Theonr 1_*“oer dlei*lsﬂper—- e
ch=Synth tspric hu. So ern be* dern SJrunese edlngun—

cung der Joppel—f

r vorwiegend

Landgura £ erwghnt, iwas oel der. . Destillatlon~ edo %fﬂ
2oglicnkeit gur Verscnh hiebung der Lﬁuyelblﬁduf 'vermledep wurae.,

M oa. 8 8. mo B ox m"o;f‘"“auﬁ*awmwerv51m“"dao% Muph dle
e

_Déstillatiéifbei der'wuhrberz¢n Uberwacht “erde“-hwsse.;&

“?H e oo Iod e ergﬂb nt es unwahTSChELﬂLlCﬂ?“Eggg*ﬁOl der von ‘
ﬁder‘kﬁbrbgizin a2 Gnd € Plpe Dtlll-ﬂestl¢-¢TlOﬂ elne ue—’ ik
faﬁrdungvdef La&a der ﬂoppe¢o; dung mogl r'vst
'§18 §e5fimmung der’ Lﬂgn'dep DOpyelblndung karn nacn ;f~“1;; -
X6 el e n.  duven AbSEH€THﬁﬁg der Clefine {iber die ueck51lber—

»Aoéiaimébedé‘and Ve”glelch mit syntheti ischen ( Weflvep ﬂarﬁh—

H

gelgurt wereA{ Wle nusgprdohe erglbt Beaeuke h n51cntllch S
aer Ide“tlbdt der’ “egerer¢erten Olellne. Oxydptlonsre ktfgﬁgg_
erspkelpen Tir die. Aonstltutlonsermlttluhg zweckmass1ger..‘
Permupganat llefert braucbbare hrgebnlsse. Besonde?s elpiac%}
E,estalte’ce qlch dle Ozorlslerung, wernn man,¥w1e He Tra 1 d
berlchtet dle Oxydatlon der Ozonlde mlt biiberoxyd in al‘}‘:a"H
1lscher Losung vornlmmt**Bel-dem allgemelnen Interesse fur o
diese Arbeltswelse w1rd He r o 1 d f gebeten, dlese Methode

vauszutauschen.] L L : _Ju,y_
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Nach den blsherlgen Befunden schelnen in den oyntheseoleflnen
‘der Ruhrchemle.vorw1egend endatidndige Oleflng gqrzgl;eggn,,“
die die Doppelbindung zum Teil auch in 2.3 oder 3.4 tragen
konnen, Jedoch nur wenig mlttelstandlges 0lefin enthalten.
Die Oleflne lassen sich nach Roelen durch Isomerlsa—

tion in mlttelstandlge Olefine iiberfithren. Nach Angabe von
‘B 1l as er - haben Oxoalkohol oulfonate aus Olefln—Gemlschen,.
dle aus mlttelstandlgen sek. Alkoholen dur h Wasserabsp ltangw4’

,sche n;gensohafianualsTCxoéithleﬁglﬁgﬁéﬁaqug Er1mar-01ef1—’

nen. o T

- [

"H-e—r=0 1 4 . weist darauf hin, dass es bed einer Verschie-
oung der Doppelblndupg zZar Ausb1¢aung statistischer.«Gleichge-
. w1chte zZrnischen dbn einzealnen 1somercn Olefinen kommen konne.

ST S
Ter-Verla w £ d e.r. 0% ﬂ;i‘e a k t”i on . ist o -
im Falle dCu Propylen ng‘der Ruhrcnemlc JntgrSdth worden.
uwid-Iiefert, .w1cff§_o‘e 1 en mitteilt, _etwa 50 m o~ und .
50 % p-Addition. L e i % hie fﬁhatéddp Produkte der uxo—,;;:?
- rcakulon an'brsupnt and 8¢ t -bel den honeren OleLlnem '
'40 8— 1 wd 60 p o= Aod1+1 on . 7?;’, o
: T i ST e

HenkcL hat deflnlbrte OchlUg ngyn dc* T ffencau Metnode her—‘

‘gestellt aus DQdecyloromld und ALlylbromld Das Lrhulten
'fdntxdeccz hat'gel acr OxosyvtheSe Xeéinen: uptyl alko 1ol-vom

rdchtlge“ ochmblngpkt velvcforu, trotz Vcﬂsuchen‘dsr Aerle—;-
arg ~Die

‘K?bclter 81na noch nlcht abgesckloasen, edoch-

Spbcinu “did Addltlcn bevorzuvt. Bl a s e'r_ 'w1rd dle LT

';rbpanpéé'lﬁcp Abschiuss ‘der UntprsuChun? mitteilen. =

R o- e l-e n l.oprlﬂhtet dass ein stui@nwelser Auibau-hoherer"
AlKoh@le Vproucht’worden sei durch Wasserabspaltung aus Oxecale"
_koholen und neuerllche Ochruno. Dlese Vcrsuche 31nd 21em11ch

von verzwelgten Oleflmen SChlleSScn llcsse.rﬁ e g3 0 l & . macht
elis rauf aufmerksam,_dass dle Art der Wasse“abspaltung hlerbelﬂfj,
’ausschlaggebend gew;sen_seln miisse und halt nur die msterspal-

tung - fir_ elnlgermassen Llnwandfrel. Sauere Kdtalysatoren, wie -
Phosphorsaure, fuhren o R S P
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auch rach dem Befund von Ludwigshafen zu einer stirkeren
Verschlebung der Doppelbindung. Eine Entscheidung auf dem
von R o e 1l-en. eingeschlagenen Wege erscheint auf Grund
der Aussprache nicht méglich, da guch eine weine B—Aadltlon
stets zu noch anlagerungsfahlgen Methylengruppen fuhren

~musse. Oleflne, die uberhaupt nlcht mit Kohlenoxyd ﬁnd
iWasserstoff umsetzbar sind, sind nur dlegenlgen ‘die d1e
Doppelblndung zw1schen“zwe1 tertlaren Kohlenstoffatomen be—

.31tzen und auch der Hydrlerung widerstehen worauf _ ‘.~f

M i cha e 1 F hlpwelst DoppeTblndungen, die nur elnseltlg_-
an ein tertlares Koblenstoffatom»gebundev sind, vermogen )
“noch Anlagerung am sekundarpn oder’ prlmaren Kohlenstoff zu
ergeben._Subqtltulerte Olefﬂne der nlederen Relhe, wie z. Bn
Vlnylchlorld verhalten sich ungunstlg Nach Mlttellung von
L'an 4 g ra f wird Salzsaure abgespalten - S c h u s ter
konnte kelrerlel Reaktlon beobachtep Ob _és mon1wnh seln erd

: dle Arlagerurgsrlohtung bei .der- Ox1erungsreakt¢on Za beelnflus~
sen, kann auf Grund dexr- Vorllegenden Frgebnlsse noch nlcht-4”~

beurtellt herdeu. w - '.,,°*

e v - S L o

';%a"V.).F,a o r i k a t“l o n_s*f """ T oa- g e n;fiﬁ:;
Anspbllaqsend oarlcbtpt L a- L.d g r‘a f ) uber deanauzustan«
Jer Oxoarlage,“aip Mitte nachsten Jahres in Betx;eb genommen~
_werden solle,-SﬁIern keine besopderen Zw1schenfalle mehr eln—

“treten. Dle ReaKtﬂcnororre konncn nur in Raten gellefert
Nerden, dd snderc aulﬁrage noch vorgezogen werden mussen

Auﬂh die 04cf1rl¢eferung Zu. dlesem Datum 1st 81chergcste11t
wobei auch Hosck 810% an dep LleLerungep betelllgen w1rd |
wie' R o e 1 e n*ﬁ'nltte¢lt.,Das als \ebenprndukt anfallendei

“Dicksl wird. ;n el er—%engc'von etwa 5. = 8 d nrwartet Fur ~~~~~~
'belpe Destlilatloﬂ’lst gesorgt falls eln Verwepdungszweck -
hlerfur gefundén -werden: sollte.  Herolad :séhlagt vor,
es im NlChthrwerunosfalle ‘als” Pdrafflrgatscb an die. Ruhr—'—
oer21n zurucxzugeben, dle unter allen Umstanden dafur Ver-_.

wenaung ‘haben wurde. R PR R S
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~B-d-a"8 e T WWEISt darauf hin, dass es sehr. erwﬁnscht

- wiére, grossere Proben der endgiltigen Fabrlkatlonsware mog?:
lichst bald in die Hand zu- bekommen, um uber~E1nzelhe1ten

‘der Fabrlkatlon klar werden zu konnen.

A mb r o S': fasst mit eimem Dank an die Tellnehmer das
,Brgebnls der Besprechung dghiyn zusammen, dass es gelungen
sei, die Abrechnung zwischen Ruhrben21n,_Oxo—Gesellschaft

and deren Aﬁnehmern sehr: einfach zu gestalten und dass ‘die ..
gln—der aussprache mltgetellten Methbden aubh eine w w1ssen— "
 sohaftl1ohe Uberwachung und- Nelterblldung der Olefinsynthese
und der Oxcreaktion ermSgiichen wiirden.Die neuen sowie die™ .
'uanzuwendenden Untersuchungsmethoden soilen von den einzel——
nen Werken mogllchst bald. nach errsendung des Protokolls_der;
oltzung zum - Austausch gelangen.‘ I , ey

// Crre /‘M’?K SRS





