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1ORE ZEICHIN: RE NACHRICHT YOM Ur3ERE 20CHtN RELAESTR 1TO/DT7 . OSTFACIBDE
Chem.Labdb. 27. 7. 1944
Dr.BL/Yi

Oxo—Analxscn
Wir heben am letzten Austouschruster OxoalXkohol
noch -eine Verorennung durchgefTiinrt uynd
foi egd Ierte erhalten: - - . -
KOQIenstoff 77,67 . und 77,75.%,
Wasserstoff 14527 -und” 14,20 %.

Heil I{i't:ler" y

SR

4&414;£554 b

, . D.: Henkel & Cie. G. m.b.--.,’ (22) Dusseld £,
. z.Hd.v.Herrn Dr. Blaser

I.G.Perbeénindustrie A.G., (18) Ludw1gshafen,
z.Hd.v.Herrn Dr. Jurzschmlt*

I.G.Parbenindustrie n.G., (18) Q@pau‘
z.Hd.v. Herrn Dr. Classen ) '

(1o) teunaéverké,

,?Oxo Gesollscaaft m., b H., (22) Oberhausen~
Holten, z.Hd.v.Herrn Dr. Landgraf




Bihme Pattchenie G.zm.b.iH.
Chemische Laboratorien
Lador I, Dr. Weber.

00
Dr.BL/KU

Janusr 1944

Analytik der Produite des Oxovaerrahrens

(8 EBxempl.)

Untorsuchung der im Jahre 1943 auszotouschten Frodukte nach den
in dervneapraghpng vom 7. 12,

1942 in Ludwieehcren
fagtgalegton VYaorfahren

v

Primiril O1-12

Prim&riil cl5

.Alkohol Ci6

Dichte
echun n%°
Erstarrungspunikt

llolelculargewicht in
-Benzol I
Eisessig
Naphthalin

C—~Zghl aus LG in

Benzol
\

‘Eisessig |
i Naphthalin
Acetat S.Z2., V.Z.
LG in Benzol - ; ;
" " Haphthalin ...
dar.lG d. Alkohols gBenzbl)
- "

Kennzahlen
. OH.Z.

. % ¢o.z.

e T4

. N.Z. )
DT V.2, ‘
chhtalkoholanteil (sulf )

Engler } Beglnn 5 cihif

. - ' bisgy
e T o 'ﬂlﬁe bis.|

Kolonne 3 S
Beginn :
‘big.

bis ol
Rickx stand

iy }""“"

20/4 1£.Vonge

Naphth..)

S Sledeanalxse '4 Lo ”1;'_

RRC g Ruacstand— ‘-"—‘, '
» = Nl—Rlnge/95 mm
,1638/730 mm.

_ bis - J‘l'i

0,7536
1,4255

157

11,2

. O0owwu,
Chaag

0,7779
1,4366

" 22032 (192)%)

"15,8 (13,6)

- L
II-i—Ring§V95 mm’

] 254

=\

269.F96,c%gci
. 4,0
14,4 ' l: )

.I.o’
2

be'z'-. L

So/4 k. 0,8196

"22,3° ¢

252
] 220
223

g
B

16,6 .
14,4
14,6

2920 ¢
3159 o G5
3% bég'“
Vlgreux lsomm
2948 o :
303 H 4 1.‘7 0 ,
JOBO 93, 5 %b

% ber.

x’DievMOJekulargewichfe7sféigen'mit”wéchsender%ﬁonééntratiohf‘

.-‘J
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“gxoslcosol Cig

e, d 8

TN Tares
o U
: * f
Diehite DO prinoustrisch : ©,8192 50,656(2'3‘}0 8426403 ©,8185
- Srzrarruncspunikt{Stockyi) 23.6")5 (239 ‘ 24,9
iol.5uw.dn Lunzol bozaa ;opam . 241 241 )
* lLaphtelin o7, 2%z C 244
* Iioxan : i . 239
»  iscosiy ‘ £ 190
des Acctats in Zenzol i 267 B CTR
eus letztervw berecinet : " :
riir den Alxonol, 225 ! 250 - 224
SBurszanl 0,34 0,55 . 0,32 | 0,42
Verséifungszahl 5,65 ! 7,9 @ 5,8 4,42
| Carbonylzzhl 5,29 ‘ 3,8 " 5,4
Hydroxylzahl 221,5 | 208 [ 216 P 213
Jodzanl T 0,71y 0,7 | 0,58 . ©,9
ilichtaliconolantedl 4,6 1. 7,8 | 6,6 4,9 _
Die Kennzahlen.entsprecnen T f o
g . % Szuerstoff: 6,79 i -
Gefunden: % C ] 7sje2 ! i
ge:9 J 15,92 | j ‘ |
%0 dooeye L e, i

|
ALEL tel aus einer Reihe wheinheitlicher

‘yerte zwischen 21,7 u.25,2
P

s
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Bohmd Pettchemie G.m.b.H. 3. Juli 1944

Chemioche Laboratorien Dr.9/KQ °
Laboxr IV, Dr. Waeber 9 Exe-plar¢

Analytikx der Produkte des Oxoverrahrenn

Oxoalkohol Cy,. 13 der Ruhrchenie
(cinsognneon 4. 3. 1944)

Dichto 50/4 cesesesssanssss 0,8149 (1.Waoge); 0,8147 (Pylm.)

Brechung nD sesssssscssessene 1,4430 -
Erata.rrungamznkt tevecessnnees = 2°

ldolekula.rgewicht in
Benzol ...cc0c00eeee. 103 - 158’
Eigessig ...cce0c0... 195,5
Nephthelin .......... 153 - 268

‘CiZehl aus UG in
Eisessig ..cceececces 12 63

Acetat B.Z. cicececcocscceanee— 227 5-gef.. (224,0 ber.uaus OH.Z. 269)

! PRI

MG in Benzol ........ 240
MG in Na.phthalin eses 237

daraus MG des Alkohols
LT in Benzol .... 198 :
- C-Zahl ber. 12,85
in Naphthalin 195. |
C-Zahl ber. 12'65

Kennzahlen « + ¢ G
’ i NeZe oecotn veieeesses O
VeZie cenienennnnnns .1
OHoZenedanasan temenes 269
d.do. . Ceenens P
1GO0.Z. eeieeeaens s 0 4,T
. . —
S:Ledee.na.lxse e TR
. Vigreux-Kolonne;—.. .~
180 mm “Héhe - . -
Beglnn 230 /760 mm .
Sbis. 2559% ...k, 10,7 % Cyn"
bis 278° ...7.. . 83;6.% Cy 2/13
Ruqksta.nd ber. ST =% 4
N
Nichtalkoholantell ee iyl .30 % Ml

x)Bel Konzentratlonen von O, 5 -1,5 % Acetat \mden'd‘lﬂe _I.Iole*dzlé.r—
gew:.chte zu 170r="219 gefunden. ‘Bei: Konzentratlonen von 8 7’9 w-u:c-
: den dle oben stehenden Werte erhalten. R

4



Ruhrchomio Aktlengesslischolt
Obathausen-Holtea

I.G. Parbonirdustrie, Ludwi onafern ' 10.1.1944
z.ld.v. Horrn DPr. Zurzachmitt, .btge. FlL ive,Fu.

I.C. Parbonindustrie, Oppau
z.Hd. v. Horrn Dr.“siotzol.

;mzoniakwerk Loraoburg. Loeuna
z.Ad.v. Horrn Dr. Herola,

Ionkel - Cie. Itiascldoxrt
-z.Hd.v. Herrii T'r. "laser,

Bdhne Fettchemie, Craeanitz
z.Hd.v. Herrn Tr. Burgdorf?,

Oxo-Gesollachart, Oberhauscn—Tolten
.Rd.v. Yerrn IOr. Lardgraf.

3etr.: Oxo-Arnzlysen. :

Deg Vorschlag der I. G.‘:arbcninéuatrie Ludwigsharen vem 14.12. 43 folgend
teilen wir packstelend unsere'Frgebnisse der Untersuchung des uxo—&lko-x
holea 016 mit- . ’

Dsg = 0,821
ofC = 1,422
olgewicht - = 243 (denzol)
CB-Zakhl = 213
K-Zghl ! = Cy35
. ¥=2shl = 5,3
WCG-Zahl = 1,2
Jd=Zahl = 0,7
Unsulfonierbares 2! 4,0¥ 3
as nocb au°stehende ’lkohclgemlsch C10m /9 2.0 konnten w%r 1nzw1scben ;er—
cigstellen und. wird fhnen‘in den: pacpé%én _,QL” zugchen.
R e
Hell Hitlc '
IH‘L”I‘ LEKTT g.-.,LSCff\rT

Az 5060 @ 48 G/OTOR 29488 -



HENKEL& CIE. 4

FABRIK CHEMISCHER PRODUKTE

[ETT L E

v e e

NHUHRCHE M= !
2L 43y Uu“hl f
leulliwut’yg re f

5ORF

G.M.B.H.

T mtemby St fa Prentivgiete QUSDUR G dadhine e edn YT LI
A itk 2 e e T L2 F OBt L Dot GENEATS 3agdd s G % 2006 BB N LM

imAwATRIUIY B 33 BRI

S w W eses.  AD Bubrohests Axtiengesellsobaft Oberhausen,
WA LeHA.V. 58181,

e l“f-i"-'" YoGo-Farbenindustrie A.Ge., Iudwigshafen/hh.,
. seruiet 10 .- s.Hd.,ve Horrm 5!'0 Tarssohmitt,
abt. S1. Wl, I.G.-Parbenindustrie A.Ge, Oppau,
e anom e mat 30 At ;.gd.v.bnorrnxnr. Vietsel,
Azmoniakwer. ersedburg sunn
FRDN"- °l°°3°/°°7‘l s.Hd.ve Herrn Dr. Horold,

' BShme—-Pettohemie GemebeH., Chemnits,
se.Hdo.ve Herra Dr. Burgdorf.

DUSSELDOREF, ¢ 78.6.1943 - N £

m » 28PAC 4y

PN

. . e . o o
- WA O R O NTERL 21 CuEN iDrOSOhom.

Betr. Oxoa;mlxsen. B ~

In der Anlage liberreichen wir Ihnen die von uns ermittelten Ans-
lysendaten dexr in der Analytikerbesprechung vom 7.1l2,1942 vereinw
barten und von der Ruhrchemie angelieferten’ Primirtle 011/012 und
Cis. .

Die- Siedeanalyse wurde nach Engler und gum Vergleioh in einem
Vigreuxkolben mit 15 om langer Kolonne ausgefiihrto 1 .
Der aus der Differenr vom S.P.L. vor und nach der Hydrierung er—
mittelte umsetsbare Olefinantell betrug bei dem Primirdl 0]_1/012

"54,9 Volo% und bei dem Primirdl C15 27,8 Vol.%. Wogen des nahssu '

gleichen 8pes. Gewichts von Olefin und Paraffin kinnen wir hier—
bel Vol.%¥ mit Gew.¥ gleichsetszen. Die aus Jéd—Za.hl und 0-Zahl
( aus der Siedeanalyse )- erreohneten Werte b.tre.gen d emgegeniiber
54 Gew.ﬁ und 29,5 Gewo%. T

Aus der OHZ der bei der. Oxosynth.so erhaltenen Reaktionspro&ukte.*‘
bereocuneten wir nach Abzug der bereita in den Primidrslen vorlie-—
genden OHZ die Jz der ursp liochen Primiirsle und .die diesen ent-

-gprechenden Gewo% g:rungs ahiger Olefines. Wir fanden fir das

Primirsl 037/C3o 54,8 GewoX und fiir das PrimirBl €15 2895 Geme%. .

Zur ‘Bestimmung der anlagerungsfihigeén Olefine und vor' ‘allem sur
Ermittlung der endstindigen:Doppelbindungen wurde die Ozon—-Analyse
benutzto Die hierbei gefundenen Werte stiimen im wesentlichen .. !
mit den uns von der Ruhrohemie mitgetoilton Daten berein.’ R

Die Anllylo des zugehirigen Alkohols clgliﬂt noch nicht abgehohloe—
_sen.; Der Alkohol 012/C13 --rdo noch nicht von der Ruhrohemie gel:l,o-

tort. R, b .
- el SRR Beil Hitlerl

ﬂ;(i““:v l H n el & C_,‘am.‘ub.u

I




d4§° 0.7548 zryknonotor) 0.7775 grytnomotar)
20 0.7540 (Mohrsche ¥aace) . 07777 (Xohrache %aa:-e)
n .
HDI.Gow. 160.3(Bon ol? 159,7(513— 216 7(3en~ol) 223,6{(=%s02
C-Zahl aus osoig)
MGo 11,4 15,°¢ 15,7
ReZo ! 0,65 Ce7
V.Z. ! 3,1 647
Co.Z. 6,6 297
Siede-Analyse [Ensler . . Y7igreux f ler .'Ii reux:
<=2 182 €+ 184° ! E‘EIBe;. g 550 | °
bis 200°66% bis 200°61% bia 275°935% bis 260" ax
! (cll) . (cn) cla) (014/
. 217°30% | = 217935.58 w 28552%
, w 2 -a
i (Ca2) (€15) (Cyg) = Fao o2
: Rickst.4% . ° Rickst.3, 5{ ‘Riickst. 5% - Rdcksti2-
C—Zahl ber. | . I
.Siede_— 11,38 11,42 15,12 14-,}3
analyee - —— ! =
1 » ' 11540 i 15,¢ .
SiP.I.. e o= T -
vorxr. Hydr.VoL% 5 60'5 ! 3793
nach "  m W ;596 i 9,5
Diff. . W o . '5a,9 _ _ - 27,8
Jodzahl nach ;| - o
gaqrmann L 86,57 " 36,0 - - - -
lefine,Gew.% | - - 54,6, | : 1 29,56 B
Oxo-Synthese | o PR
‘0HZ gefs - | . : 171,2 75 e
OHZ vorher ' | o . 10,6 B - ,4
Differenz R 1 160,6 ; ! “ 66 4"
Jodzanl ber.! . ' 87,3 - R o 34,7 4 -
Olefine, - j . e - e T
| Gewe® 1 iT . 54,8 . . | 28,5 L.
Ozorni~Anals ée g \‘ : Vel L T B
-5 Jodzah% : 85,7 | 3593 -
Olefine, ber. . ! { G L
: Gewess |. . . 55 8~ ‘ ‘ 29,0 ! =
‘E/godgahl : 1 3 ~ s 10,3
7Bndst g.Doppe ..1 e K b
bindungen $ .Y | '1. L L 2943
%_Geradkettig—_" L K ' o =t )
keit. .. - - ~ 77.9 e AR 69,

Renke})

& Clea. O.n.b.ﬂ. @ mﬂ'laOrx; den 11.‘1943

Olefinhaltige Kohlenuaeaerotortc °1L/12 und 015.

( Zua Analysenverzleich IUWr die Oxo-Synthese. )

Analyoenworte Henkel) & Cile. Duauoldort.

1]

. Prisdrdl Cyy

Primirs) 015

.

-4
P



Ruh(d\amie Akﬁongowllsdaoﬂ
Obarhausan- Holan

Oborhauen-ﬂolton.4.23.2.1943

Olefinhaltige Kohlenwasserstoffe cllﬂgm 015 .

( tum Analyconvorgloioh fur die Oxo - Synthese ).

%112 %15
1) 4y eoceeccicncccnnss 0,7535 0,7767
2) Mol .-Gow.{ Bensol)..., 165,5 224,0
C=28h) eevseeccocsens 11,8 16,0
3) HZ eecvecoscocconncos 0,3 0,7
4) V2 ceeaccccosesacncse 1,1 4,7
5) CO0-Zahl(mg KOH/g).... 7,4 2,2
6) Siede~Analyse(R.D.)..
Siedebeginn: 175° 256°C
| bis 179°=0,1%(c 10) 275¢ -98,0$(c15)
] 2oo°=56,7%(c 1)
= 220%41 7%(012)
Rickst. =1,25% .
. C-zaml,aus 6. -Jber.... 11,44 14,8
7) SPL.:, o 4
' ‘a)vor Hya;g.v¢1¢. 61,7 39,7
Gew.%. 62,5 - 40,2
b)naoh Hydrg.Vol%®) - " 8,4 9,2
Gew.?z. 9,2 9,8 |
o)Differenz Vol%s: 53,3 - 30,5
. Geweb.] - - . Do sa,2 | - 30,9
~ig) Jodzahl -n.Kaufmann...; 90,5/ . 1"38,5 -
.. -Olefine,Gew.%| =~ | T 56,8 | 31,4
9) Oxo-Modell-Synthese..; R : I
' OH-Zahl gefunden.| ‘16655 83,5,
‘OH-Zahl vorher...| S 14,0 1.,6,5
‘Differenz.s....ss|  _ 152,5/ L 77,0
+Jodzahl,beree.s.s| 83,3 - | 40,0F T
e Oleltine, ber.,Gews| . - . 52,5 |~ 4| 33,8
10) Ozon—Analyse........q SRR " A et
ST a)o.Joa-Zahl....,*' 88,0 . SRR (-1 PLo B IS
"}01ef1ne ber.Gew.dt| . . 55,5 | ' [ 1730,4
‘B)E. Jod—Zahl..... : | 37 G {10 ;v}” '
‘Endst. Doppelbin-|’ | o VRN
- )7 dungeng .42 | lesl

A/8 10000 7. 4% 'G/0TRe eonRa

 gez., Roslen



Ruhrchemie Aktiengasalischoft
Obarhausen-Holren

. e -
we GERGUGY

¢ ~¢oticnuang L0r Lo EREN Lo owmt oals cnen olo—
peruny . ul Jer Wrtu hinels ey thy
A Te dinaer T omrn : 2 von
L.0iay..0lcren wng sohvw . i Lestine
san s ier ~onnelbinsun,s o . L BTN

Het Iﬂv"c"c" rédiner sub:
Lotrlvo-ters ent ue .erve
elnoaien.ur "cruc ~inden,dic L

breuchbr r, fedoch o7 winzenseinr I
*e“541 ﬂa u_: cit cexr coduiulber

.

aen :
cocticoans
ecizc un: cr-ixin

W lede

b

lehe
iwmm*zctxouc B
e Jodzoniil Jie dc
é¢ic vAclun
-,wev‘

2 .

"‘1on noler otwch~';czt,be;
nelnese mitonnuisebdei, tul noser.e
ethouien

Siflerencen

: ecioned o R
exr ! lojeir .n Zestc tlec

' BN -’ )v‘h on
der best
eq rxvtebnissen badid
HT,e die leicéh Ae“ucwonn—
itier nultieisen. !
ndriiung vda Lzon nul (lefine,

= HEA - .
e Juohnlnntlcn
nchien

cicht,d :Lig, ven linzrrie < untersuchten
analy Swecke zuszuniitzen.iie nlocerwng von

isy eine {exc sherm-verlznd en
Lein Tuam eittnylecter
; Vmssexrnur eine =
Lrunde und un
‘$t8 ve zu verhinde
—. T&

'éﬂrn01ueu..u”\eﬂ e,
icnkelt cAes ‘endpunkies
mpcrﬂuuren 18st sich
oerﬁhnuﬁ° vornhnpden istymit blouer

553
cnloenw ;fchtﬁ V. 2 1g5 icl,
o] i ions

éhelhen,ue: blanen.
Qrcmwa"sér Zeine Dopoelo m i r?chwel ) ;
o to01L e wurde un

¢’ne. L
diesen ”edl : J . hvzelun n 4;4w&§g. elbst die grei )
jgonuelblruu matlen un‘cr, ©en” eclnmuq vn;

. o . : »

: Cetmode™ oe”teql nur’p¢'
des zu unté_sucherdeh Llefins
pefius eingewodzen und s
a “Ch,cleltetrw1~“;¢usv&er ,ewzcﬂtundw3
; "'l s ('T.; ans ey

k1»‘1evten

o :
i L

Geﬂichfszahahme-;S,QGSv' 160,
. 1y .

PRI

A[‘ 1001‘0 10 42 G/OTH2 27619



[
]
b
E:
©
o
€
2
2
€
°
.m .
£
&

s
2
<
3
5
£
3.
o

MA
e—de

7 .
en

= ] i
- S
1o u...me
i [SRLs
~ o EYS]
s N
194 4
¢ o NO W
DR -~ i

eyl

oy

areles

- (A4 10000_10, 42 _6[0752:27619



Vergleid)  ver schiedeney
_Q_l_éffhﬁeﬁfmmquqsmeﬁ\oéen;

Olef{n-gﬁodf -tl'u o wadh _

Q34

0;0393{'1&;9.‘

Covtese 3R

SPL

A6

m| .
138 |
|

1|

| S8

S9%L

s

S

‘ [_\_"'.1.‘0
: ‘ 3%0

N

| sss
Sho

| wgo |

b | 280 |

iy
do

Tabelle 4.




Ruhrchemie Aktiengasellschoft
Ob«hgusemﬂo’un

S wdlle
ticuenien ul
Les on .c:

e, oine
1 icncermitilun - ver cotur
inre —i.man . hiegli. Uniouot

‘Grardn, dnge

LGN

.“cbil;eten vzer

o
by

Lehewors uel-
[ drtiven :
OYVp.ulCr gk iwe ‘en rls ;niorcauktg ngx
o 71rd dcq CWUC

“entvaAc*Lc {zonide.
=ilbegr vinren
! oeu e er;lélt.uc ‘och
Le“ nsheren Teito.

cen gle*_ne

h

"ICL‘( en LJ'L

elne even ue_._e

Uel tle ‘en
\olllcn

e 5 € LoD in-‘
a0 dcn erﬁ—

und ﬁoranCG—‘
encnes :

‘Furhg ur

56 T

-~°;asu-

> ?_;;Iel-:ule . T
-anZtsehen
endgsit
fir -das

. A/8 10000 10. é2 GOT52 2I61D



clrengy

ey thrane

s werien
is 2¢ ccm

'1‘1(,11»8
rlﬂCT‘CK'l.t.
-.1 Ve"")l- dun:; stehit.lian
. Yrichterein (zoncirom (“,c. ehnlt & i
‘schwircti kedit eln ;eleitei,drae die .iecitti

Hohn, nicut iflit;“dr&'t&f‘ dioin (ot
15 rLiteripro witunde).ber !rls dds
leitunsronr verbusden fes, v.'elc,h-:
in "Lex.._.;l(}ﬂ 50 ¢cCm wossey zur Lbx "“L oﬂl von evc‘uu(ﬂl Tk iw
V'e"'aeage‘i lceichts lichiien, aeni 'tlo"l::L"C’L'L tcn.?"fm den =rigc nte”

ist edn . nuel alung der ser ctﬂrvr‘l;,
+‘rocicene‘is -bf i b3

ﬁzt Hder "u."-flarg en’hoeh &
und,“sicn in clne“xwlex. naem v bwhlmxc-t Die Q;.onlde _
liset man aun 1 snguemcin-eine-fus vension . “on': lheroxyd in Y0
o 1 tronlzuge e:.»n.ronlen lisst 1/2 “tunde 'sieden, destil-
- Lelcnrbenaln abdurech Lufsétzon - -eines .ibs Lelb‘ wien
r;’iihlers,vlb* die - wasz,rlf_:e Losun

erhitzt nocn weluu"e ZiC A.1‘>1uten. inch dem brkalten s'lue st
mit Selzsiuréffum die hdheren Yettsiaren zud Abscheidung
—muna évertuell in- Losuny w ngeneu,ul-l—ber Z1

o i
zu. brlu"en.ln der Ffilirferien J;osunr‘ wird-dunn die iméicé
tnode . bestimnt ‘ung aus der. zefundenen

mﬁ.lorne—l~ ) T
: Oblzren,Aormel die ¥—J- -Z:, berechnet. '~

Lii\.hﬂus:‘c mler

aug der Vorlrge ulll’]{ u-und
nan

et ,
f’-’f’-‘f'«ﬁ.mu‘l




3

Q\.ef'\\«gekolt u, Gelalt an endstandigen Doppelbindungen.

i synth. Klenwasser doffen  versdh- Ho.rkunﬂ.

“eﬁ(mﬁ

Yowe.

Bedimmung

der Jodzchlen
nady | dwdy

Codede] Caon

quhmuug der Q.hdsﬁcmcllﬂeh

E3%2,

lo Q.V\AS‘ Mlh

ha.ch Corfedc

.Dop‘aelblhéuh(lQh

Io Qhast. OLtf\h

N‘émﬁ Gﬁgno@t H‘*‘
‘R&'lhi\:q;

hows. ]
E.$$eh :

JNE

Norien

asidg ¢

' oct%h.

Gﬂgv{owé

K eﬁv er “g.u&

le 3“?‘#'-

Oc'.’{e.n ‘1 .

121
19| 5\;53'
e
o3
fizg'a,

‘Docledeﬁ '3 @

|

is9
e |
gy

s

165
£34

.
&IS"’ -

5L
286 |

wL |
a4 |

SeS

__ durdy Ozon.
333
Rl
Ao
L aak
o ‘.10,0,; \







temeatm e e :rl.»v

V\S\S .y N‘.\;Cr\ A “\Aﬂ:\ﬁ w\




Iaf | e st 4
.wv‘

i ;_sﬁ.;ft.w | cig | i i .\\Q\._ g 90/ ...\«,w\\_
o o 200 | v | U\ T | EL
by .,\“wu..w:._”_.. fo|su | 1| e | | My 52\

BRI AN IZE NI
4w bypn, | | 1| g
AR g | | 9
f e \Ind o Lo o |0 |08
, pip | we | el pr | AR I8,
J wy.q.»\..\. pop (2o | e | per | a4 .
, g ..:.\ A4 Jev R Y « E\\ ,
ST v ... Urp | e [ 0| g0 ‘ | A Ew |
?m ».\.S‘ “ oA G vii |sw yag 04 g | wiv |
losgudin 10 S . o T a8
Sory - 2ap 'ty fi AP A AR IV AM\V

.n.txr v\, * V \f . .
oloa stgs Frw Pyt R C
i g s (| 102 | W 2| 0w | g | pw
s T | ot LA iy AR ETR I AR P ol )
7 e T e




7y

3

caf A

G & 3 |
”; ?'a - ,mxa,;
_ | NWNT. N\ _
e i Nzt _
i. > -
A
_
A7
. L _

:2 ,f_

s\\\

sy .:.....L.ru.\

-

i Y104




r .
FASLEY /"(,( 4

.
Wea

, . ) ‘ . . )_
<Lt 0";{..‘6( b oo, dlo (T &, ’x«.}&vw/t

) * - e
,’r E N Linaiif o omdan LT N
#*

s

‘/‘ !‘n-(-- .G/m; e, (‘4.._. '; :‘-n). I“ r»j~v-/-'o'—-\-

gl 73 8 ' sl
r}!(:.‘{.,ﬁ.wf)..,i',, (’7 {u (,'fr {-"L {:! '/""‘ '.{fu‘ Ttesgnt g
¢ 27 anaT
i : . [
“ Ij‘/),', vls] ¢°¢ Tc SR YEel| 76} fc! Thr 2ele
= el . A
o Ya ¢ ';?,H f;’ . o
VR Ty B TaN I T B R R B4 BT B A
T . . -
T J 7 - Yo7l 37l .
Voereen | T5 e g T vl g S BT I M I o)
Vbl 7 | 7 |~ r't oo Vi .
P A BT AR A R s B I B N7 B P B B
Rl ti | B3 H90E wp) #0402 Dha| 26T #4R| A0H
. . e R . . L 1 .
o E . LT .
C . ) .//‘I, ll/vl//A e Mw? -ndv.JxZ.ﬁ./—&/*’U |
= - o
. * L . ¥ - - - -
N7 oL e s s e e R e R
GGl | TRTA | S| Ahe | wia| M| A9 | Rip Ara] -
o R B 1 B ST T B ¢
D i | 07 | V2| Sy | o |to| M) AT ) V94| B
= o - ”'} - ] . . o . . } . B

L7870

4} ‘7{, /,(/,{'4.

"“L-
1 ’1—



T Ty
Qut
.. L‘uazezhc;en
yalersuchaungglageratoriun
N iede rachrt syt

Uber die Nesprechuny der Arnclrtik cor Procukle dos Jerfelrans
. e 7.12.2922 in Ludwigahafon a.lut,

.

yetlnelavr: .
forcttsze: Dr.ifurzscheiti:, Ludulgchafen
: Dr.lendgraf, 0zo-Guacllscha,'t
Dr.2urgdory, Dinhme-Pattchenice
Dr.Blcser )
Dr.!tintermaicer) Henkel
Dr.llclier :

Dr.Roelen ) .
Dr.Bickner) flukrchanic
Dr.Zcof ) ,
Dr.ilsinger )~ Lelna

Dr.Gemassnmer)

Dr.gBckardt )

Dr.Grassner )
Dr.Scheuermann) Oppcu
Dr.ygiiller )

Dr.imende - — o
Hr.nilbracht) = Ludwigshafen
Dr.Kerclow ) o :

Sitzungsbeginn: '10,05 Uhr; .
o | NWurzschkmitt begruBt die Teilrehmer im . jomen von Direktor Dr.:
Ambros und canlit ihnen fur ihre Nlﬁaroezt bei der {berprifung der
- Nethoden. . :
Roelen uertevlt ezne Zusanmenotellung der von dbn uer"chledcncn
/erhen erhaltenen Brgebntqse der Untersuchuny der 4 AJstauschnuster.

/
I

An Hond-dieser werden die cinzelnen Punlkte durchgesnrocnc1.
lezlnew—Przmarol 011/1p und €17. e ’

Apas-- Holehulargeuzcht lot eroskopzucn “teils. in Benzo] -terls i Dmowan
Uind Teils in Eisessig bestihimt porden) in letzterem‘uml‘ soctatzcn ectwa’
‘uorhandener Allzohole zu urterbznden. Detil der Cerznafﬁgzgkczt eincs
etwaigen Alkokolgehaltes wird die Verwendung desrbequem zu_handhaben~
den ungd billigen Benzols als Ldsungsmittel fiir zweckmuﬁzg gehaltun,~ j
DeschluB: In Prindrélen wird das Mblekulargew1cht dureh Béstimmung. - )
A der. GefrierpunktsernLedrzgung in Benzol ermittelt. - Daneb
5071 Fir die in der ndchsten 761t anfuliﬁnaen Un?er ucntngo
auBerdem noch die Bestimmung .in Eisessig als: Losungbmati
.,-vcrqlezchsweiﬁﬂ erfolqen. : e .“_mmvm%"_wvﬂg_'- ;
Zur Ba °tzmn¢ng dur ouure— u. Verqezfunoszahl luéﬁp? auuerlussige

Hcthoden DOPV = T = et e
' Rir die Besti :ung der Carbonglzahl kommt nur dne Hethoae von ',»
Stillmdnn u.Reed in Fruge.  AlS -Kochdauer ist’ 1/4*S¢unde ‘einzuhalten.
Anotelle von- Bromplenclblau als Indikator kann .dedoch quch HLthul—-—i;
orange uermendet werden. Dze Berechnung hat als mJ-ﬁ@h/l g 3U. er~nﬁ o

]olgen., LT = 7
deroxllzahl 1st—von den uerschzeaenen Uerken durch Acetﬂllﬂ

- -"Die .
rung teils in ojfenen Kolben,.: texdu in ubgeschnolzenenuhoaron vorge--
nommen worden, : ohnc dcl h%epdﬁrch_ueenqtlzche Unterschlade\zu ver-

ezchnen”wqrenf Vor allem ikt QUJ die_ Anwendung ezner-genugcnd\grofen

- v

RS
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6in~4 ig¢ Budcecht zu nehkzen, «¢3 sollen cber mindesten2 /5 des anjo=
vendtyn Essigadurcenhydrids wieder zuricktitrlert verden. 53 unird
""f die von Kaurnenn in Fette u.Seifen 1939 $.513 JardﬂfqntZtchtc

:thodo hingevlescn, die als veretlnbarte Nethode gelten und in
u.ra{.fdlzon ralBgedend scin soll.

ZJur Destlanuny dos Phoszphorpentaxyd-Schvaselslure=Ldnslicten (i'5L)

ach Koettwinkel hat sichk Hg Augyiihrungajorm Lachaar (a Juiyroacter
o?t bevdhrt, nur siad viclfach Schvlertigkatlten infolga-des Angri,,) s
der Cunmistopfen durch die cterkec Sdéure aufoetrotosn. Dic voun Leotn::
wntuickelte Butyrromoterforz, die ohne Cummistopfun wuskonat, wird
gutgeheibcon. pas Verhidltntis Olefin : PS-Sture mul mindestens 1:3 coein.
Loune vird den Teilnehnern die Herstellaorfirma selncs Butyroncter-
rohres roch mitteilen. An PSIL sind die durchk lie S$Z, EZ, OIll.2 und
CO.Z ¢rfalten Bestandtcilue zu ocrucksichtigen. .

ZJur pestimmung der Qlefine schliigt die lukrchemie die Bromzanl
necit Cortese vor und erkl&rt ihre Ausfihrung an Hand cincs eigens
dzfur ltonstruierten Kolbens. lienkel hat indessen nit dicser Nethode
wcine so guten Erfahrungen gemacht, besonders, wenrn Substanzén mit |
hSheren Jodzaltlen vorliegen. Leuna hebt die besornderen Vorteile der
vinfach auszufiihrenden Jodzchlbestimmungsmethode nach Kaeufmann herver,
ilie 2ur hurze Anlagerungszeit ceirfordere, bei der aber andarerscits .
aucn ldngere Bronicrungszeiten nicht schaden und die el arsenomeitri-
scher Ricktitration auferden ‘jodfrei arbeitet. Als Indikator cignet
sichk nach Leunc Meinylcranrge besser als IndlgoLurmin, ‘bet farblosnn )
Produlkten ist auch belostlndzkatzon zocelkndBig. T

Beschlul: In Primiipdlen wird die Jodzahl nach Kaeufmdnn unter arscac-—
metrischer Ricktitration des Bromubcrucauoscs beutlnnt. -

- Ausfuhruﬁgsforn in Anlage. . q_.

”bulcn berichtet iber .setine neu. ausgearbeztcte Besttu@ungudcr Qzon— "
iodzahl ncch der die Probe gegebcnenfqlls mit reinsteid Nonan als vor—
linnuagsmitiel bei -50T mit ozonisicrter Lujt bis zur BlaufdirbungLc-
haendelt und die Gewichtszunahme festgestellt wird, die dann cls J.ZI.
cusgedriickt wird. Die Hethode ist nicht als Ersatz fir die Kaujnanu’.

sche J.Z.~Bestimmungsmcthode gedacht, _sondern soll1 nuuptsuchlzch zur

Konstitutionsermitilung nanenilich zur Festutellung der Lagc der
Hovpelblndung‘c1enen. iy

ggzgz"berlchtet ferncrtubar sezne'neu ausgearbnltete :gAubdb71—
r‘unthcse die:die Be3 tzmmung der anlagerungSJahzgen Olefine | bezweckt

Kin SiahIZJandﬂr von etwa 80 _ccm Inhqltmwzra mLt 40 ccm Primirdl uqd?

(d2m kKetalysator beSchickt und mit reinstaom Vassergas ‘beti 140?’7/4\
Stunden unter Schuttelﬁ erhitzt, wonadh nzt Hasser gekihlt iind da- - .
néch 20 Hinuten bei. 180T it Vasgvrstdff hydrizrt wird. Aus der QIH.Z-:
des Reaktionsprodukies wlrd—dlﬁ JoZ 03‘uroprunglzchc prindriles

_herechne't, die._den anlagerungsfahzgcn lefinen.entspricht. Die Nuthodu"

ist noch, im - Vbrﬂuchsstaazum wnd- pird von- Roeleh nach cndgulttgar “uo
arboztung und- Bewdhrung mztge eilt ver en. .

Ldndgraf tetlt mit,-doh dzé betrzeb zche chruaqhung deu,"crlcufs |
der Oxorcaktion im- wesentlzchvp durch dgC'Bestznmung phusikalischer
Konstanten, namentlich:des Brcchun :sindexes und: der chhte,’rJolgb.

-Blaser bestlmnt das’ PSL sowonlxxm ursprungl}chen Przmurol als " -
*cuch im naﬂhhydrlertcn Prodﬂﬁtﬂ um Alkohole, Ester. us. bcruckszc?tz—
-gen zu monnenr hatto abcr n- uzelen Fallen noch starhelszfer nz:n,

. W:-; L ‘ '

'V' - Pes . . R
i

Jlkohole'  012/13 und Clé

‘ Beauglzch der physikal ischen Datun erd veretnbart zu bcotzmmnn~f

_“ﬂzchte D—Z kanometrtsch \> Mif;;f»QJ “x' T?mef~ -

. LrstarrunQqunht unter Troc.f | éﬁ 160T entwaiigrten“Glp
JLainlage). . : : S

+
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-in Verbindung mit o

"gewonneneo

;empfundengundnnur\zurJKennfni$_genommen. Henke g
derselben im_Cj=0Olefin gute qbcreinstimmupg.mit Oppau, .
~£11/12=01lefin uf rind 17 ¢ h6here'”erte,gefun¢en. Besondg

-

Hingichélich der Holekulir gwlchtsbestinmunocr {at die Yberatin-
stluaung Jder von 2eon verachiedenen Uorhken gafunduaen lerte noch un=
besricdigend, evez auy die Aaaocic:tonsfrcudiykdtt der Alkohole ziu-
ricrsefikrt oird, !laeh ¢inea Vorselileg von Leuna soll desheldb ver-
sught werden, denm Alkohol is Basigsiurcanhydrid zu aceivlioren, d:2
Lovpzelilzsige Ankydrid ait Luftstrom =u verjagen und das Molokulcre
‘ywviehtl dea rickblcidendon Saters kryoskopisch tn Lenzol i bestin=-
acn. sullorden gsollen noch andere Lésungamittel nuencntlich Nephtclin
sup xolckulargcwtchtsbosttnnung dos urspriinglichon dlkohols Rherenice
Loyun verden. .

PoeserluBs  4lle lorke priifen dic uoldkulcrgewichtsbc:tihnung nce’.
" Uberftihrung tn” den Fsslgsiiurcester und dic Bestinzungy Cus

-~ Nolelkulergewvichts des ursprifngl ichen Alkohols durch Ji-
nittlung dor Gcfriarpunk:scrntcdrigung “a Maphtalir nackh.

Fér dic von Leuna aufgcworfcne Frege nach der Becstimmung des Dicl:Cls
in hydrierten, Procukt ergidt cich als Anhalt, dc3 nit zunchoen en
Dick&lgchclt.die 0ll.2 sinkt, Dichte und Brechungsindex aber stetcen.
duSerdem” haben die Dickdle hiufig eine hShere VYerseifungszahl. pie
tilletion unter

cueniitative Bestimaung kann z.Zt. nur durch Vakuumdes
lger des Destillationsrﬁqkstqnds erfolgen. - )
Noesclhluls -Alle Herke tcuschen Hethoden zur Sfrektionicerten Destil- .
dation iber eine Kolonpne im Vekuum aus. TR
Gleicizeitig soll fiir sh@fer cire Siedeanaelyse’ fiir die Alkohole vérbe-
reitet wérden. Die von‘ménchen Sciten bcfﬂréhtete.Uasserébspaztuny
wdhrend der pestillation kann nach Asingcr besondenrs dann eintrcten,
wern in Nachberschart der Carbinolgruppe c¢in tertidres lasserstofr-
~tom. vorhanden ist. . L o ’ L o < T
Zu dep BesStimmungen von S.Z., E.Z., CO.Z und J.Z. ist nichis
Neues zu bemerkern. . - - L : : T
r Die Bestimmung der ¥ichtallohol-
cls PSL nicht moglich. Fae Leunc versag:

Antcile ist bei den Alkoholen. .-
auch der leg' Uber Qie Dé—

 séureestér, da eine quantitative Abdestillation der unveréstértun
dntetle nicht gelingt. Aus dem gleichen Crunde bestehen auch 'Becen-

en gegen die von Bonme angecwandte Kalikalk-Methode (Anlcge). .
Yereinbert wird diec Sulfonicrungsmethoile {inlage), cie ¢ine Kombi-
action' der von Heniel und Ludwigshafen gegebenén Vorschldge darstellt
und nagh Lu den besonderen_vorteil FRat, der -spdtereén technischen |
Vcrurbgitung.pardllef zﬁ‘géhcg e i U e

-Die Bestimmung der. og:'z 13 Tiohne Kenninis des Mblekulargeﬁichtguf
dér Alkohole den 4lkoholgchalt nicht genau e¢rrechnen. 5ié ergibt zhen
er Differenz aus. 100 und dem Nichtallkoholanteil - -
dces Molekulargewicht dcr‘Alkoh0101'Zur:Bestimmung des Molelkularge- s
wichts der dlkohole kani aufBerdem das bet der Sulfonierungsmethode
> Sulfonat nach Zntfernung des Unsulfonicrten gespelten und:

erschwefelsinre der Alkohoci .
; o ™ o

'unter;gleichzeitigan Besiimnung der Lst
in reiner Form abgetrennt-werden.l

v, Die Bestimmung des ' Verzweigungs radés .nach der von“Gnpcu vorge- -
‘Schlagenen Hethode wird il emein ais nech nicht vereinbarungsreiy
; 1. hat' bei Nacharbeitung
degegen béim
rs wichtig
tst,. daB das Antihonpeﬁtachlorid-kurz vor-Gebrauch frisch destil<=.”
diert wird. Tetlweise wurdcn”dieEqbgetrcnpten:Parqffine?als'chloq—

hqgtig qachgémigsen.'
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dciraehiodanes:

Roelen hat zur fraittlung der endstdéndigen Doppelsrindungen e
Gecatigicrung und ceraufyolacnde Speltung mit Stlderozuld nach Hercabury
wige nnlt. B hofft deandichst dic Methoda niftoflen 2L KonRnch.

Yder dic Jaomerisicrung der Olcfine alt-veltgelander fandorung der
dopeldinduny vom Kottonends nech der Nitte gidt Jsinger ausjLhrliche
belspiely, nach donun namonilich Cobdal tcardon,;l solche penderiingon der
Je -polbincung verursacht. In Ceaenzetz hiersu ruft Nickelkecrbonyl Icore
ritation diczer Art nleht herv.or. 2r asacht wakhrgcheoinlich, dofl dicse Is
nertsztion und dic Ozosyntrece in Konkurren:. zucinander steihen novon eb
&ig fuusgathace rescher verlaufe. Zun griBien Teil entatedern c-Hothypl-
verzuciglc Oxoprod: kte. Juci: Leumgerten hat acchgewicsen, ¢ad i dar
Sildjenicrung von~ppdecylen (1) sclbst bei 0T clle Isomarcn cntsichern.

T RES IR . T
Seschlufl: Dpic f%stgclegtcn ifethoden werden un erncntasn Austauschnu<ter
"Ton zllen birher an Austausch beteiligten erken Cberprift, ebenco dic
duieei. die Sp.ltung der Sulfonisrungsprodukte geyebener cnalytischkeon Moy

lickkeiton. Die Ruhrchomic wsird kierzu je 5 ko Muster von € /lér u.Cyp

Prinarél ¢ /13- C16= Alkokrol rund senden. Ein Auctauschterﬁ{n JUr dié
Lirgebnicse @lrd nach Eingcng dieser Austauschmustcr vereinbduart nerden.
" Lendgraf bittet, ihr auch jir die Oxo-Gesellschaft in den Erjchrunjysaus
teuich mit ecinzubeziehen, wucs zugegugt-wirc. !

Jitzungsscitluss 1300 Uhr. .o
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2uT tiedars sehiplpit ilber Bila de- ftrechune der tnulutix leor ‘pE,

dulrte dea 0= ovr:fc“ryna an 7.25.1247 in Ludi fgena’en e Nk,
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gis Pioen feagenc2lal ver givy ¥, 5 em !}
o 2 A werdes efue 20 [ Prube il HilJe o
TEN] siur o 10 = 1572 tiber den ericriaien-o
2 enrye  Laslzen. e Schnzlze verden
e cinie Grean PJ..ur:q)'u.-dv"rﬂ:
&5) tru mh, dos Durker dlurch ﬂbhausa54é§$§
L

J:Jvr: Lurde (ir gut veruzshlossencr
verten =ittela des Thuyriomgters 9inge-
.L.uci, cin abgelirstes in 1/10" guteil-
vird. Dec Pavgen salesn =it der Sehmelie

ca Jorkrincez tn ein .citercs ieegens
: ; cIu Lujftrnuntcl cretnt, <on in cin Jihlted eintcuchk?,
desien 4nnp0rctur stue S0 untopr den criartsten Irctarrungspunkt
lieyt. Need Unterkihlung dop Sziielne uz etlia 2o.vird gsetnaft
und gs Thepmoreter in Con Mristellisicrenden Jlcrse longoen cul-
und cbrevest, wobzsi Jdie jutxt einsetzende '0rpbrcturstn£gcrun"
versjolgt und ¢i.c erreichte kichste Teaperatur .l Lratarrungs
ounkt peertet uird. .

Lei lestinizung von Zrstarrungspunlilen, cie zenig iber Zin-
ncrtcrpn. ttur l;coen, ist ein besonderen iliihlbed entbelirlich.

Zu becchten ist, dald deg Thermoneter bis zun Skalerbeginn
in Zi2 crcterrende Schimelze cintcucht. .

?karnoaerc 34
gnnehr mtel: @l
n

2.) Dichte. v

Die Dichte .'ird in belkcinter ilcise in Pygnométer bestinmt,

und zwar “ic Dichte der Olef ne' bei 207 und lie Dichte er Allo-
hole "bet 500. Au berechnen ist auf g/cem bei 20 Lzw. 5772, das - F
igt DJO,bvu. %T Der Bezug auf den luftlreren Raun ervunezrt
fir tvchn Prodt:kte

J
3.0 “oTeLulargeLzan;. . ﬂi )
Die Bestimuung dJes uolemularﬁev*chbes erfolg® in bekannter
Heise curch urnz‘tl4ng der GUJrlervunktsernzedrl jung. Als LE-
sungsmitiel ist fir 41@ Olefins Bengzol vereinbart, «sch s0ll
daneben  fiir eine geuisse Zelt uarglezchsuezse nuch Licec "zg ver—

nicnt. rforﬂerllch. B |
i - 1

wencet werden.

Fiir- die: kr”bSJuPLSCFG Holelkularge: zchtsbeatznwunJ dcr A1-
kohole unrztte;bar‘soll ifephthelin cls Losungénzt e 1 qu,wft

werdén.-Auferden-ist vOFYCcs eaen, den Alkohol mlt els Essigsdura-—

anhundrid in den Ister. unzuscétz das iberschiiscige Athdrzd o

sowie-die nt tdnuene uoai‘ufdrp mzftﬂlo ezneg.Lu ‘tstroms zu ‘
cntjcrnen, daz olehularnuu70ht des ric Dlelbena n Sstérs kryo-
slkonisch in ben?Ol als: LUQunJ,mzttpl zZu bestimnen und hzerauul

-Huul”olpkulaﬁgouncht des JAlkohols Zu \bs rechnan.

i i

ﬁ-) *uvureﬂahl. : R . L S - ‘, .

25 g des 018]1“" oder -Alkoh 010 Vﬂrﬁen nzt etua 25 ccm ge-,
gen -Phenolphthalein reutral ges tellicm (benzolvergdlltem} Al-
“onol celdst qnd mit 0,71 .n alfoholischer Lalilauge titriert.
ﬁrdcn Jir a g zrobc b ccn O 1 n.uclzluuge uerbruucht so be-
J%” uwuﬁe RIz .. ; o Voo ’
o,go561 mg ron/l g.

r

Sy S0z, ;
fyng0uah1. SRR B
gidas, Olefins od glloholufaer'en nit 50 dcm 0, 1n
alkoholuamha ‘”olzlauge l/; Stunde am il rkJJuBu'uZer gekocht

‘und noch heil mzttels 0,1 n‘Saluuu¢7elgegen Phendalplithalein

7urucktLtrLent. Flelcd “Ltug und ingleigher Pagens mimnd  oinrTie



Sesbe als Uy :<r-
b ces 2,2 n L Lo

wlieanN*~a Dilch
: d im 140 cc::
hu./e verdrnnt

an G Lickl wund

: ‘r::-te:: ier wydroxypl-

.!Hﬂ/l c
»”
»

1

14 - "8 »
N3 - -'6' » ”
56 = 140 yoomo, !
. 280 » P2
_\_370 » » -
i3 - 460 » ” . -
verszhenzs ,ung“o;uchen
cm des lcetplierun Jsgeini—
2it ocserbed eriitzt.  licern
lurcns-Stiklrohr it 1 cen
Fitt, mit wenig Pmaidiin—
. 3 icssertad cohitzt. . .
irel igen Hrk‘l¢e“ varden’ lurcl.s iihlronis 5 ccm nrutra—-
sierter (ben"konrgalluur) Aluonol zugeiigy, woraul nit ¢
O,) n c]“o;olzu er Kelilauge gegen Pnenolpht“alﬂln titriert |
z und in flﬂlchor Heisk #wirs ein B1lac

‘.

>
."LC: Cl’" u«. “Lh

LA

dureciige: 7 a g Probe in Kaeuptversuch b ccil O
Lcuge =z 7. ';.iert, udhrcnd‘:-n Blincversuch ¢ cer J,)-p
Luge = iso bet °Lgt “ie quro Jl chl: - .
o r. . i z -
. ¢ - b s
: pOHGES s 28,05 + s.z.‘_mg KoH/ Zoge

) B ; . T s
Zur lHer v..elJun_] e ur Destimanny eryo; derlzchen O”znzﬂ
rungsienisches wérden 40 g Indrozyla nchlornudrat ‘mit-80Q- cem
ilasler. gelost, nit 800 cem (/uch benzolvergdllien) Alkonol
verdinnt, unte..;'hren 600:ccm 0;5 n ciltoholiccher: Talz—'
Jauge gumz givt, mit 10 ccm Inadz kaforlo;un versetzt unt-vom:
auvsge;fallenen balu abletrzoﬂt - Die Indzkator;o ung wind N
ge "tellt indem 0,1 g wet4ub“ozphpnolvulfophtnalezn (Bronvzu— '
nolblcu) mit 3 agm*0,0 n thronlcuge unter Verreiben geld .
~und-nitt Hasser, .cuf £5.. 'f4<u0raunnv erden. (Als Inazkato“...Jn
auc: V”thlorangehver“cnuet werden,’ L
v IO g der;, Probe. (be’”.eu,'ze ‘ch’ﬂiearzrﬂn bonyl”ch- .
len der. 01 efzne unﬂ‘AlP hole ist-eipe 5o groje ?znuaage e
7¢Bzg) werden. mit 75 cen’ das 0¢L!Leruuguﬂenzﬂches auf Lem Was
cerbad dm* uckfluﬁhuhle‘ 5 :
ralten und n “anger MLt 0,) n\Salzcwune tztrzert.»i
Gleucn°e1¢ ind in'gleﬁc n<”°7"0 wird-ein Blincdver such-dure Jues
e funPE . e ) ptuersuch b r@ ‘0, 5-n
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Ly
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Snlzadure verbraucht, sdhrcni car Slindversuck ¢ cen 6,5 n
Jeleglure arforcart, so b2ii-irt die Carionulocehl:
B - -"--u—- 28,05 mz XO2/1 £

i) Joc ahl.. .o ’

Sur Sestlusunz sind Jo)frnua Léisunzaen arforc'rltch~

c). Livisung:r 10 "D o ceazorireics Noetriumdronic wirden nit 1
Lir. reinen Jdethenol selict Tead il 3,2 cen cleuentarem 3dron
veirsotot. U.o entstensntie Lisuns ¢0F wenig sckiicher als 0,0 n
und ‘ect tttirsestindi 2.

3) 0,1 n Irtr'urchUPt 2lisuas: 7 o roines Arzaentrioxzyd werden
28t 7 een 36%.iger "utronluuga\una Lowzeepr kockend palldst, nach
adkiadlens =id 1 “elodure veu‘?”ucckuu'ﬂ'*tar chen ange--
siucrt, nit 70 9 r~umbiccrbonut versetzt und it lasszer fua

‘Liter vertinnt. eoie Licung . ird it 0,1 n Jjodlisung cuf einen
P'tter Lnn gfaacu J,l n oeinzectel't. (Die Titerstellung Kenn auch

n scuprer Eu-un. nit 2,1 n Bro‘atbrontaleJnﬂ gdgen ndigolkai—

nia owder deth rlow 1nfc cr’olwen.) . :

g)‘ﬁ 2.ige Hizsnarize Indigosermine~ oder ﬂethrlorun:el&sung als

PR 3 LREZPLVR SRS 2y

Slesiinen verden ‘2 nech deir fcle der Jocdzahl 0, -
Frlenrmayerxdlben att I3 cein eines ctuc '*CICF*Q’Z‘—
s Lo Sdothainol und ‘itrachlorlkohlconstof veldst uad

: unter Un scilitizln ait der re*hunolt seuen. etun
'veraeu,t, bis -wrbung custritt, voraulX ioch

? depsicher ver uchten Dronld sung nac.’zgf)...?t.‘t
cr nOZ)vuvIJ n_uutﬂnver chlossen stehon~ngascen vird., ifier-
5 cer Bivetite otuv ebeitso vz el ccit 0,1 & natriun
sing:mensen, ¢ls ‘bereits” von der etiwa 0,2 n Bromlo-
sung c'ng cet Vuurfen, worauf noech Lischung un’ rcch Incilation
Hft'IﬂPlyOk(.uLJ— oder dethylorangelisung nit d:2r methanolischen
etwe 0,2 n Lroilicung Lic zur Mntfirbung titriert wird. - Zur.
Titei: tellu.d cer inethanolisci:en etwa 0,2 n promlu unc werden
cgleichzeiviy in cinem cZerucr:uch 25 "cn aes Nathauol Tetro-
unlor.oalehstuJ ‘renisclres ‘it cém der Bromldisung 10 . siruten
versgealossen Stpwu» relassen, t 50 ccm=0,1.n Watrtumarqenzmlo-
Ssung gecein- denselben Indikator’®

tl‘

“aung mischt und mit Jer lLiron
cuy irouﬂJ titriert. - Zu- b@acuten ist ‘fiicrbei Scwohl bein
-uluhn cie dauptversuch, ccl diz -Endtitration muJ untfupbungu

ide AC’?Z”SG!?I unc n"op ‘enuwe 7.6(' ;.;.'F"-

des I.Iiko ors. ncaentlich gagei L

Folg '"Lerden'um dougtversitel [Jin a g Probe incgesamt (ezn»
:v*vulzch aenr zatztratzon} b ccin depr etwn 0,2 n Bromlu,un?
inl zwecm- 0,10 0 Tete zumarsenzkl<vung eingecatz t und entsprec, en
Lim . Blincversuci & com depr etwa 0, Aroml ‘ O ccm‘O 104

triumcpsenily. o batruct die Jo«ﬂuhl. v P
rer . SOnS

aJr Bestzm;ung der

oBere, 1nwacne 4

fa@rgn.Vn . ; ! ' [ N
\ .

zmﬂ, R
PSU zn Ole in nen.

as uLJLQJa,er-'oa Bon “ensabur" enbuzcﬁelte Bubrrom~—v

Yine dei Qkalenun aﬂg aos*eﬂvenﬁund~dpm PSL~ ‘Cehelt ent—

quecuanan Lenge 2 3 vorsichtig mit mindecstans

’*drezd¢chen ber ~e Faaspnorpento ~Suhubfelu_ure (30 g PoU;
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n 100 cea conet Sekiefelrdurg reldzt) versetst une unier ,ia.
urny in Sigiagaer ceislzcht, zoreu” TRIrISuclart 2R Cls une
ke Y.ehieh? ¢hgaleaan , :irgd, por Urnlerselils” pecon g
esuine llenge Mroke <tallt des PEl &ar, das In Paiumiroe
suscecriiclit vird, Us cu)t don Ole,"tn;aale su sehlied:n,

2 PSL noch e dapr 05.2., 0.2, une ¥, 7. REF7 TGS B R B
oe 'Jko?ol. Ccrbonuluarbtndung une lrtap al:

"
Ly
- iy
Y sty
LTS
N

N
L1

Jenge o 1 brulotian, e
It IYe Ces’ tn don eclinen retunds.:en oleivlarge:, (% s
cus dtesen Monmiahlen errachnnet wirs, .

12.) wichtalrokolantei]l in setirlicoholen.

Der FottalkoRol wird in clsolut 2rockruer Jtherlidrung it
dbrrschiisctger Citlorsul "onsiumce zum sauren Jattallylseliverel-
sdurecester und fSreten Chlorer:scrstuj/ emrenotzt, Lodauy nite
tels Vekuum ther und Chlorwusz:rnto]j cbgestugt verden, Aun

ler als Ridckstend verbletbenden Suljoqic;ungcnrcdukt Lird nack

ittert gebliebenen /frteil noch.@etta;kghole.enthu
ces Destillctionsriicictiances bast
ol an g,'efu.'z‘.:\c

b
dit o Lt e e e Liyen in rsen O nittelis
‘g§;5fégﬁgrﬂégrﬁu3g8 }géigr%néeé.{ggeﬁe igiéffzcgé3238écg u§§ i
nls Destillationsrﬁckstcnd Jog Petroldtheruussugs cgewosen. o
bet der Realition :'ie FeitelXkohole nicht vélli; Tuantitctip in
2en Schuwefels. ureester umgesetzt .erdgn und soxit in unsulyo
ltei sind,- »ira
i u

dale dydirozylzahl
iieser entiprechenden sernge Fettalkoh
abgesetzt. . S ) e ST

50 ¢ wceeserfieier Fettalkonol”’, dessen Hyedroosylzanl zu
I bestinmt Lorcen sei, weirden in ecinen Pretiholsl:olbeh,- der it
Riinrer, Tropftrichater unc Thermoigter ausgestaittet ist, mit -
100 ccm icbe K iriult getrockneoten . ther geldst und der Xolben
duBerlich mit Ziswvasser reiciihlt. Izt die Temperctur dop Lisung
& duirch den- Tros,trici-

.-

cuf 10T gesuniken, 50 verden unter. Riihren
ter H - 0,12 ¢ Chlorsulfonséure co langsem {(innernaldb % - 10
-‘tnuter) zutronyen belassen, del die Tempereiur de:s Rec i iony-
yoPou rer Tropftriehief
woraeuf noch der Tropftriehiep

geinisches nicht iiber 15¢ steigt,
ait etwes absolutenm Sther nacﬂgespﬁlt svipd. Junmehr LI Jder
Lithrkolben mit einem Fadsserbad  von 257 umgaben und noch 7

Stunde veitergcrinrt, .uoncch an Stelle des‘Tropftchhtcrh die
Saugleitung ciner larserstrahlpunpe cngeschlossen v'ird undé Chlor-

rwasserstoff und ther abgesaugt vercen., - :

cmisch pird, falls es geren Phenolphthclein

“ten - Petroldthe ., cuszi

iten Fetiallkylschi.efelsiure
‘atronte vor:z:legt, .
untep R

. Zupr Neutralisation der entstn:
verden 150 g Jis ved H ST 0,16 g 3ice
vorauy der Rihrkblb2ninhalt langsam uhd
und. mit ~ther' cuantitctiv. ndchgespiilt wi

e osugegeden”
rd. 'bas Heaktionsge-
noch nicrkt clkcl
reagieren sollte, nbch bis ‘dahin mit‘ﬂctronlquge-uérsctzt; ;
dem gleichen Volumen 95%igem-ﬂ1kbhol,(benquvdrgdllt)wvera~znt
und weiter bis zZur Losuny; noch mit Z0%igen Alkbhol]uéﬁsetzt,ﬂ
voraeuf die Lésung -dreiral n: helincnder mit je 100 cem’ Petrol- .
dther. (Ip 30-607) griindlich c cgezechlitiolt wird. Die bqgeiqigﬁ
1 ge wverden zweimal mit Je 100 ccm 20%Gigen
; hidaute i o € ey

o . y [ c - , . s o .
I)MIst_dar zu,untersuchendefEettalkohol‘nicht‘wasie%frgi;méa;*
N werden 60 g cesselbeir mit 200 cen Petroldther&{ﬁpw30-6OT)]'

letriunsul fot ibeir Nacht getrocknet
und nach‘Filtrgtiqn‘ﬁyrchyﬂéstilldtidn*auﬁ_dem\Jasservad.
qu.ﬂetroiithen4befreit,”wobei die 'letzten Peinvidthérreste:
m Vakuum und-unter Durchleiten eines *rockenen Luftstromes
1T60T entfernt nerden, . . ' o ' ’

1 e

verdinnt; mitggeg%uhtém
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Lohme Jettchouie G.nm.b.}M.
Che=ioche Laborztorien
lawor V (.nclytisches)

ZTestisrlill, JO.. wonienvLasersteflon
in Joticlizoholen, inabesondere in Lorolen
(PC-Lorol und Kokoslorol)

vie iettel.onole werden durch Unsetzung mit einex unelikel..ocalscu
1 : 2 zunilichst bei 1loo° els fL1lkoholate gebunden und diese dann
boi 250 ~ 280° zu fettsauren Selzen oxydiert. Vorhendene {bhlen—
arsaerstofte werden debei cbdestilliert und in einer Vorlege mit
Absorptionsgefis festgehalten. flach dexr Jagung wird des Destil-
lat gegebenenfells noch untersucht. Eine Aluferbeitung des Riick-
stendes kenn bei Lorol-Untersuchungen unterbleibcn, da unter den
Versuchsbedingungen nichtfliichtige nthere Kohlenwasserstoffe hiex-
in nicht vorhanden sind. ' -
Louaré%ur

Destillatlcnssuta, beatelcna aus aetorte, izube uné Vorlecle
it angeschmolzenenm nbuorptlonsgefas gemi#f Zeichhung. Das‘_
AbsorptlonsgeILB"ﬁor Vorlage wird mlt Parafflnqtuckchen -2
i)
‘dlektrlscner OIen, Zur Aelzunb der .etorte euf loo und’ 4‘0
~-280° ﬁegulleroar Bin solcner Cfen kann zus elnem 1 thcr
Becherglus, das mlt Cbromnlckelazaht umwickelt und gut iso~-
‘llert hlrd, bepelfumaBlg her estellt werden.

%e°géhzienﬁ.
Paraf*ln zur Beschlckunb des. “bsorptlonsvefuﬁes der "orlggég
Rallkalkgemlscﬁ 1 2, a@s w1e fol't hergeutellt wlrd-' 3

Das kdufllche KOH in Stangen—i :l itzchen— odcr'iulverLOIm, u&g_
als Arocken bezelchnet ulrd, eathult ca. 20 p Jasser vnd  mul .
erst entwassert‘werden. Ls erd 1m Dlsen—, Nickel— oder Siloer_
tieﬂel iber freier ‘Flamme erjltzt.‘B 14 nech dem ocndelaen be-
glnnt das Vasser untermheftlgem Aufwallen zu~ent\elohen. Lst
alles qasser veraagt, 80 beruhlgt sich d1e Schmelze und Jlrd
Klar. NMen: laBt 31e unter AusschluB von neuchtlgkelt erkaluen,
lost 319 dann aurch kr¢ft1ges Umsturzen aus. dem mlegel 'zer—

. v
[

- 2?;
'CL 18/8/42.
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dCtingt S2¢ 12 LoYoea Ly LUlVerinis.ot i EE TN THE SN TS
lo. Los 5o _ewonnene woigecireie o liv.iydeonyd wird: u t zwol
owichtsteilen gopulverten Caleluonyds gewndsciat. Us cin J+icde
‘oucbtmordon Zu verhindern, nuB rusch deerdeitet vnd dann deg
2ulver in Vorratsflnschcn u loo g curbosahrt verden, welche nit

Paraffin oder Siegelluck zu dicaten 3ind (Schutzbrilie).

_:zfﬁhrunﬁ;
lien gidbt von 1oc oo ig eings PN R bubeucggcnem “uJ‘A&lLyultcL
30 cem in eine Ruibschale (Sciutz strille). Senn Wigt men lo - 12 ¢
des zu untersuchenden Fettalkohols sus einem .jigegles in jie Reib-~
vchale .ein, gibt noch S0 cecm Aallkalkpulver ninzu und verrunrt'.
die Liagse zZuniichst mit eJnem Spatel Das Gemisch w1rd sofort hart
und kann nun mit einem Plstlll verrieben werden, Dies hat sehr
sorgfaltig zu geachehen,. und man uberzeuge sich, d&8 sich keine
ilumpen gebildet haben.,Das Gemenge Kallkhlh—xet.alhonol muf aus
sehen wie . felner-zand pas Fulver: wird durgn einen’ welten ;rlcn—,
" ter in. den Apparht gemi3 be171egender Zelcnnung gefullt. D1e aus -
.der loo ccm iiensur noch tibrigen 20 cen Kalikalk benutzt: man aum .
Ausrelben der Reibschale und fullt sie SObgf«lulg auf das Aa¢1ka*g-
kborolgemlsch._ LT . o S

€

-Aa.‘nf ver-

Jle gewogene Vo;za e—aJ‘a .Jitcl lowid 'QuLsu ¢ .
Dunden—und—alese auf die Jetorte auLgesetzt‘“Dle S0 vefschlossene_'
‘xeuérte u1rd in dem elektrlschen Cfen 4 Suuaden beJ loo genalten.
Der ‘obere .Teil der Retorte muB dubel aus dem ufen,herdusragen. Er’
Virkt a2ls- huhler, in dem s1ch lelchfer flucntlge 1Koh61e Londeh-
 sieren und: zurucmflleﬁenn Dm e1ne uoernn‘l.zunb pAV S vernelden'"ist
. es: zweckmaﬁlp, den Ofen schon vor Qemuﬁjgbringen'ae;xRéﬁqrf
loo zu. regeln&t‘ o e T T e '

Nacn dex: 4»stund16ca
250 bls ﬁochstens,

zung stufenwelse *eschwltet wobel dle Stafen
nommen werden,‘ae mehr man 51ch der Temp i*
nauptreaktlonsﬁeltxdauert B.Stundenuh

8L iy, 8 4z



€3 I . blzudrony iJialliiche .eand 2 nestilist oen in Cie Yor-
lage tropft. liackdea die Vorlecyoe it den orhecltenen Hoiillenwaso-
sorstoflen gewogon ist, omplfichit sich bei einem grodoren Ge-
halt an K/ die Bestimmung dexr Hydroxylzahl zunm Boweis, de8 in
der Vorwiirmzoit die Alkohdlutbildung ordnungsgoentis vorloufon
iot und keine Pettelkohole mit bergegangen sind. Auch emp-
{iehlt sich die Bestimnung dexr Cerbonylzahl ols Beweis, deB in
der Hauptreaktionszeit keine Eetonipierung eingetreten ist.

‘Die Bestimnmung der Kohlenwasserstoffe neben primiiren Alkoholen.
aach der Kelikallmethode ist zu den engegebenen Bédingunsen
selbstversténdlich nur denn mdglich, wenn der Siedepunkt der Koh- -
lenwasserstoffe unter 280° liegt. Liegt er dariiber, so muB" entwe—
der im Vakuum gearbeitet, oder es muB des Reaxtlonsgemlsch nach
beendeter Reaktion mit Ather. extrehiert und der Kohlenwasserstoff
gehalt weiter nach den ubllchen -euhoden der Iettbestimmung erf

mlttelf‘?erden.



150

>
~
S — /\
A, 100
P \‘\\ N N
~. / £ "/ - -
& A
N RS AN -
\ ~ '
\l// \\\: i 7
\.*\‘Q ’ \\'Z \'/_ 46f ~~_. o~
\\_\\‘-’ . \4\ \,, —"—,'_\-
M \\]~ ‘ )
~1EF . et T
TSe v B s
‘\.\’. ‘ 7. ‘\v.

a ﬂpﬁarw‘//r zuF ﬂarr/)/‘z//?/'aﬂy abr Be.v‘//ﬂ”ﬂ/ﬂq

u vor Horlernwasserstaffer, 1n  fertalhonoless.

ﬂn/aye 24r 2. r.fc'/;r/ﬁ‘ yory 18 8,7942, 7r-L. /95’(/ ‘
e 43—20/5/92)




® @

BUHME FETTCHEMIE G.M.B.H., CHEMNITZ, NEEFESTRASSE 119-127

i ORAKTWORT <O0t ”t POITIONHCK
I.G.Parbenindnstrie ,I.ndw:l m [f38{=2 £ 1 4 m dgs(; sun O( o4 LEPZ2IC WSS
. M . FTERN; F5345
s.Hd.von Herxn Dr. 'ursso&ﬁ

- ——— W e . . ®

/l *":hr\ TEMIT -
»

Ruhrohemie Aktiengesellschaft
Oberhausen -~ Holten - Ao anLa2y U3a1ls
?
"Heantwrrc oL
7 T ;
€ ZEICHEN " IHRE NACHRICHT vOM UNSERE zzlcuzw"/ o . CHEMNITZ
Abtl . ﬂL« .. (b tte stets mit angeben) POSTFACH 854
g =  Chem.Lab. 18.7.1942
Dr.Bf/Kﬁ ' )

Analytik der Produkte des Oxovertrages

Austausch des Ergebnisses der Untersuchung der von der Ruhrchemie
gellieferten Austauschmugter geth Niederschrift u’ber die Sitzung
von 15.9.41 1n Iudwigshafen S :

Sie erhalten anbe:l. die von uns emittelten Analysendaten der Ja=
ster

Primirsl C -0
~ Primarol cﬁ 12
-~ Alkohol, Cyp = 013
N ’ und Alkohol Cjg
der Ruhrchemié, . . f'!f_“ff Qe
i T 'Heil Hitlert
' .. 'Bomme vettchemie G.m.b H. E

. usemmenstellung : -

Gl LT e S . . . - (-
.- “~tworten bitten. wir immer on die. angegebene Abteilung zu gid\:pn, damit eine schnelle Bearbeitung: erfolgen kann.
10000 IX.-39 "t 1160 4* . L ; P - : REERINRS L - .-



Choeninche Ladoratorien
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Ac

Chc::nitl. 14. 7. Ll/z
Ix.Df

Primiirolefino und - Oxoalkohols dar Huhrohamis

Bezeiohnung 5.2. | v.2. | OH.2.[€0.Z. | J.2. [Rh.Z. (B”}"'églm) Dichte
Prin..rzn -0 1,7| 23 3 75 76 147 0,7529
§ nl 3l Esl 3 R IE 150 ' ,
0.10.41 . .
Alzokol ¢y, 0 1,9 | 282 6,5| 0,6 161 0,8336]
.0 2 284 6,8 0,8 162 ‘
Ve 38.11.41 b
. l . . .
mein o | 8 | 2.l %l 8 | 8080 g |
_ ; (O e
.v' 11.2.4 1 a2 15 ° 55 . |
_ o . ‘ : ' (Rest) |bed 20%:
\,Alkohol X 0 %,8| 188 4 0,5 207 0,855 |
: "v 1.6. 42 .0 3,8{-189° | .5 1046 . 210 |bei 60°:
¥ T N ; ! .| 058095
’Alkohol _C32=C13 ‘All‘:o'hol:vcvls
Rohlenwasserstoffe 1,19 % 1,79 %
- “"Kell¥alkmethode - roo
e 78,2 %
Verbrennung ( ..
R O - | 136'731
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TSR ANIORIA T rtwe L CUSIELDORE  FERNCINECRER DUSIATCRT,  BEXnSaine SEOao, T ROSISOnECesdmtEn
Ang Cs;z::l#‘azu&;mlm ,qug et IO OUSSELIGaF OEniAln ang?2  a0ut :au BEmiIy SN
ﬁ"“'"fi.‘..! RIS n 35 kur s An Ruhrchemie Aktiengesellsoharlt, Oborhouoon-.lolton,
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Betr. Oxo—-Analysen.

Unsere Erfahrungen beil der Bestim:mmg ‘des Schwefelsaure-rhosphor—
.8dure-~Loslichen nach ‘der Kattw:.nlrel-:autyrometer—hethode haben
.wir mit Schreiben vom 29.12.1941 bereits mitgeteilte.

Beil der Untersuchung der Probesendungen der Ruhrchemie vrurden
folgende- Analysenwerte ermittelt, die wir Ihnen dem Vorscn.lag
der I.G. Farbemndustrie vom 1l.7. entsprecnend mtteilen. Zu.'r
Festlegung eines Bespreclmngstermines erwarten w:.r den’ VOrschlag

der Ruhrchemie.‘ o'

Der- umsetz‘bare Olef:.nantell im. Primarol Cll - 012 errechnév:h“«sleh-
aus: der D:L:Eferenz vom SPL vor der :Iyd.rlerung und nach der Hy-
dr::.erung ‘zu 47 35 Vol %, ansg Joazahl u.nd—Mol Gews zZu. 478 Gew.,a
! - undqaus J2 und Sledeverhalten zu 49 Yoly Gew.% Wegen des nahezu
: gle:xchen spezé Gewn.chtes von Olef:.n und Paraffl’n k:arm hlerbel
‘V‘olhzmen—,prozent m:n.t Gew:.chts—?rozen't gle:.ohnese“tzt werden.-
: A'bweiohu.ng vo,m) Mittelwer'l: + l 7 ﬁ.

Lo Im Prlmé.rol 017 wurde der Olef:.nantez.l—aus a er D:.fferenz vom SPI} :
A o vor und nach "der: Hydrlezﬂmg Zu, 21 6 Vol.% ge:fur-den, aug” Jz “und
’ Mol.—Gew. zu 22 4 Gew.% und- aus Jz und Siedev‘erhalten zu’,22§7

Der A.lkéhol halt m AlkoholL em” '1'3 wurde ‘nach. d\er sn.-m‘thoae
i zu 100 7% ermlttel't, er: errechnet s:n.ch aus der OrI.Z.l Zu* ‘994, 4_"5

.u’



8eite 2 - 28.,Judt 2942, =~

dor Thoorie fir Alkohol 012 52 bei Zugrundeleeuns des gofundenen

Molekulargewichtes zu 99.0 ﬁ.
dor Alkoholgohalt nach dor
Naoh der 0OH.Zahl singd 90.5 %

falls die nlkoboliuchon An-

In dor cle-AlkoholrraPtion 1ie8 gich
Butyrometermethode nicht bestimmen, »
Alkohol in der Prakxtion enthalten,
teile nur aus c18 bestehen.

Heil Hitler]

Henkel & C® c.mb.H
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l G FARBENINDUSTR'E AKTIENGESELLSCHAFT

‘ORAMTORT ’ L ianaad Lo i ] S WIATTESIST BOWFEN
[ ans  aturnguirinr ¥t dunitnialony = B gt trgesd—Ghrapr i At
v 'i'::ﬁ-.. -‘:‘3& Pttt Wy G
Cpthodogs Pusbiimminnt A-ltmm‘

Boshne ht:a&a“ gsgmﬂi
! 8.8d4. ’3‘ srrn Dir.,Dr.8.Bertoeh

Rukronente, Qberhauses-feltgs. A ‘
S.dd. won Herrn P PrOL.Dr . F.Hartin

Henkel uw. Cte., ﬂggggégg:z_vi
. 2.0d. pon Herra + Blaseor LUDWIGSHAFEN A. RHEIN
m. Zoichen . Pore Hochrieht vems Ueswe w.- toms Artrart 0ot cgwane ) den®’ imé‘ > ) {x .
3 7 : .
X (Dr.lurwaohnttt) 7.4 ’

“*“lhd!yttk dcr Produkte des Ozovartrcges.

’ Audtausch des Srgodnisszes der Unterauchung der von der Rulrohentie
geliefarten :uatauachuua}pr gondas Htcdcrsohrtft tiber die Stitzung
pom 15.9.41 in Luduigshafon,

CGondBes unsgren Schreibden voa 11.7.42 Gberreichen wir Thnen
houte das Srgednls unserar Untersuchung an den von der Ruhrcheate
sur Yersend gebrcchiten Austcuséhmustsra, .

. Im einxzelnen. damerken vir au den. Untarsuchuugsaothodcn noch
, Yolgendeaz

X, Olafina, ™

- gfinbastinnung nit Hi2fe pon Hclojen=Adlition

Zur Baattamuna_daz_olofindoppalbtndung tn den. OIefinsn cIi/IZ
und € arviezan stok dis Jodmahldestlamungsmethoden noch ne

~Kaufm£Zn in. thren verschiedenen Ausfihrungsformen, sovte die-~
Jjentgen nack Hanus und thqur und cuch dite Anlagorungsmethoden
von Rhodan urd Jodrhodan als Drauchdar und in ihren Srjsbnissen
iberainstinsiend, Zu eapfeklen tat daher dor Elnfcchhott helbor

‘dle bromomsirischea Jodaahlbesttnzungsnethods .ncch Kaufnann, die
indossen wddrend dea EKrieges unter arsenonctrisoher Rigkmessung
des Brouabarachuaeea auagefuhrt mird.\

16 tnbebti \ dume gdrierun

i Bct digden abthoden vor die ﬂbarainstiamung namantlich bein.
c,,»er OIefiu Suwischen dan einzelnen I.0.-Bearbeitern aine nicht
' uta wvig detl dan Hathoden won 1.) povesdn. . Zg—ersoheint. . | .
daahal rtchttg ‘atne Rydeiernothode nicht zu verdinbaren,-de. . .
diege Rathoda al unbekanngen Substanzganischen imrmeriin cino'

/'ﬂ:.

Reilhe von Fahlarguallen cufsetat. (Beetnflusgung durch .8 airéﬁ;
Gehalt an Substaaxcn'ntt hahcn Daag( ruc&. an Kctalyactorgtftan, )
en Aronateu nsw.)>¢ _ L - . o

L d&hrand qgc untar 1.) yyucnnten abtaodon Guoh- bdi Anwaacnhatt

von Alkoholen nn&.smtgrn von' dtesen Vorunreinigungon unolhingigs .

e Karte fir die. 0lefing argabgn, erfasszan _die Absorptionsmethodon
: auch dte Beter und Alkghole. ?rotzdcn gleuben wtr ait @tner. ztnbcn

5 - e ) .
' 3‘-5-«*.“-’4.;.‘{,’}2‘;"” Tan “B_



 TITA065 5M3100

A G !._:udmgohoun
18.P.48 vei  B) enni

stedung owoh einep solclea Nathode zur Chorakiertaterung dlesew

- Produkie der Olefing vorerst olnverstanden cotln a2y EOARen, NP 15

3oRlcgen dofir stats des Oerbder’aches Butganlctcri deon _von l’

j Page:
burg gatotokelten Apparat SUr die Sohmelldestian:ag vor. Fal 3 -oI%
selcher Apporat alalt aur Yerfugu steRy, kann die Bestismung
oueh in Jeder SohltialdUrvtte durc ofahrs verden, ocofern dadetl -
0 eine genligend rPascAs ADfuliru der B:ntttcnav&tac Sorge

“trages wird. ‘Terxtltats satichen Olefin-GentsoR urd PS=-8 upe

solite dodet 1 2 mindestens 3 sein, In den 25128n, {n denen die- :
aaqh i.) erhaltensn Herte einen h¥deron Gohalt an Dleftaen als .
mach 1.) su erccrien tat, arg:ban, 13t dte Untersuchung dJurch Auss
JGRrung etner Hydrozyl=, Car nyl- und Verseifungssahl 3u erw..
ginzen. Rl - ) -

4.) Dte Besttazung dep Hydrozyle, Cerdonyl- und Verseifungszahl
acol den bakaqntcn»ﬂbtnndcu bletaot kaetine Sohvterigketten.

5.) Dte Anal: se der 0lefingentsche {at Zu erginsen durch Ba=
3tin:ung das Folekulurgevichis aus der Qefiacrpunkizarniodrigung
{n Bensol oder Dto-an. 3té kann Sfarner durch eine Sauerathfgﬁ-'
stizrung Jur Kontrolle dor Baztianung der aaueratojfhaltigen

_Verbindingen erginzt verden. Paclls erfarderlich, lcasen atch'ﬂhoh;

noch Dichtas, Refmktion und Brstarrungapunkt destinren, __
— 1 . H . . . N

-6.) Bestimcung des FVermvelmu: sgrcdes. |
\ © Bs uap htersu nbSttg, die won Letlthe nodﬁftzterta~3chacr; )
schrict?sche Hothode cbaudndern, um eintge noch vorhandene Pehler
gugauschclten. Nttt dtesey ven Oppau critvickol ten Rethode tat es
wEglich tn rainen Parc in-Ceaischen &it etnep Fehrlergrenze von

-+ 5 Binheiten die Jastianung durahzufﬁhren.‘glaétnc.gas§3n‘§faﬁ.,ﬁ

Zieh digeser Nithode nicht_dirakt untersuchon. Sle muss3en voPher

* durck -Hydrterung in dte entgprechenden Papafiine tiberjgfihrt

|
iy

“brcuchbar. (Stehe dnloge

T

verden., Han kana boi Papayfin~0lefin~-Genischen alas 39 verfoiron,
dass man aunichst dos Gomisch in ainer Versuch hydrtert und dann -
den Varzwselgungsgred des gesamten Gemischeg und anderorsatts in
einen zvatten Versuch nac ~Durchfﬁhrung-dos Rottotrnkel in den
dcbel verdleibenden Parafrinca ebenfalls den Yeraveigungegrad
bestinnt. Voroussetzung tai dabel alleprdings, dass in dem Paraf-
fin~0lcfin-Genisch keine Koklenwasserstolre unter C;, verhddon,
stnd, da auch die¢se beta Kettvinkel wenigstiens 3um. Tatl ailtge-
l&gt”parden‘und;dasavbsi”dpn'Hgdriqrung dte Ronatitution kaine'
verdrderung orfdhrt... " * c : '

Iz, A;kah&;a,;?:]‘

.} Qudrsaplastldest ‘ ,

T pie ' Bestinnung aeeh der det uns ellgenoin Ubl ichen Metioda,

‘dle oim bemeits audpetensoht Htaben, btatel keine Scheterigkelten,
ﬁ@lia'kéiu,roianefﬁytﬁgiuﬁﬁgr‘rarfﬁguug—stcht.jkann;man‘cuqk-’ :
a—?tkpltnhgguiaobq,odgr)QRQQrg_Egrtdtuétrak;ionen;pyrmandegq
2.) Corbonylachlbosting ST o SR R O LY

=

- o o . . R ﬁ“’_” > ) iE .“ : ,,'_‘ . . T .
7. pie -cllgemein Ublia p¢£a§erungsnsthoda~uit'gydrofyzauﬁn ey
chlomhydrat veraagt Biup aagagen“ist‘dta”ubthode noek Ittlleann:

wnd Boed durch primlsrang ta do Ritse mit fretem Hydrozjlasin !

[
)
. 90do0nE'S
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T Nee Bet den Oléfinew wird dueh Ater dte Bestimaung maooh
- Kawfuawsr mtt arzenometrizoker Ricktitration vorgeechlagen. -

- e . f

: Bel der Ustersuchung der axspetouschten Proden hit afed
die tn der dnlag@vorgesehene Nothode, dis eins Kombinctiom der
bon Ludoigshafer und Henkel ausgetauschien Yorachlige daratallt,
qut bewihrt, Hir achlagen deshald vor, diese Nethode vorerst zu-
Derotadaren und vaettere Zrfahrungen danit zu scmceln. .
u g Vorzveli
- Auy 4lkohole l¥sst gich die Nathode direkt ebenfalls nicht

anvenden. Es wire hiersu orst -etne Ivaerfithrung dar 4lkohole tn
Paraffine erforderlioh, wodbef. natirltch von Fall zu Poll zu
prifen vire, od Ateorbei nicht gleichzoltilyg eine Konstitutions-— - ..
‘dnderung atniritt. Bs besteht daher zunichstidle Msglichkett digze
Frodukte zusdtalich zu den-unter 1. - 5§ genannten agnclytiachen
Bestimnungen in beaug cuf ihre Xonstitution noch dadurch zu ba-
.werten, dcss man ste nacl einer evtl. noch zu.pareinbarendern C
Standardaethode in ceptilarcikiive:Stoffa Lberyihrt und diese denn
fhrer hirkungssert und threm Veirhclten bei»dar_mettercn-praktt-
2chen Auforbeitung Rach beurteilt. T ‘

dnlageg™
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Beudimiung dep Nicht lk..ulantetls in Petl:lkelolen.

@rundl.:ge Zer Mutiodes:

Dor Fettolh kol zird tn 2brolut trochancer :u werlisuny 2t
ddepaehisiiger Chlarasulfons:ure Zun suuron. Foil 1kJ1J$h40 rel~
‘aYurcau:ny une jroton Jhlorus.c.o.r.tor) ungesalzt, :r;uf niti lsg
Yanuuz L@ther wnz UNlorsc:arratos) chyosaugt warden, Gus dos cls
Dickstend verdloidenden Jul fenicorunys, redekt ipsd naoch tpailttigen
wit N.lrenlisge und Lisen in Y ices fliokol mitbtole Patroleetiar:
dar zasulycnlert geblicdene Antell .ug: ezckan une <is Desiilla
ticnsrickitens :cs‘natrolucther;qux~s geaugen. Bs De2I dar Rewirtion
dig Pettelxcliole niell adll;g cuspitioti
edterungercist unc,scnit ir wnsulfoni ert 'gebliebencn antail

[

naoch Fettzlioiole. unfﬁil:en tnd, oird cie J.ircnm;lzonl .des

Nestilicticonsrickotinies Qi dtaser ents;réchznden

V]
Menge Patraelkolel or gefundenen Sesicht boesstzt.”
A A - o ! M T 4 Y

dQusy bpung der inol: e’ S P

L0 g w303 pireier

: .-u:c.u;lzl‘) desen

ua‘thwt ;or@eu sei, :erdeﬁ'

und Thars "nr fudﬂ

ickh g'dle
wwS 1o gesunkcn, 0. u-rden unt:r Ruhren'uur'
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X.0. Parbonindustrie Akticngonallscoalt,

Untersuchung 40 Y axrtae

Augtauschmyptex wvon Produkton dex Oxorcaxtion
gomiif Niodorschrify ibor dio {itzung {ibexr die .

4dpalytik dor Qxo-Ruaktion in Ludwigghafon om 15.9,1041 .

C 11/12 Primirdl

Lugwigshafen ' Oppau ;. Morsoburg
Ersterrungspunkt | -asg® ’ - .
Molgow. (Gofre Ers.) | 156 158 — 2 158
S. 2. \ 0,4 - 0,2 i 1,1
Ve 24 | 1,0 ) 2,5 l 4,2
0E.Z. 1 28, ;21 w25
) co D i ' 4 ! 0 2
J.%. nsch Esufmann, _ .
Austibrungsform Lu - - 7. . 78 78
~HY , 77 78 78
Me 80 - AR
Winkler T 86 79
Klein 7o . oo ] x)
o Hatue { - - { s | 78
Moe Ilkirsy . RS 5 -2 73 74 7
" RH.J.Z.bzwe JeRh.Z. 6 1 79 S0 72
‘HoJuZ. (RO5) N 1 79 B0 . -
% POL. (Lastwinkal) i sa — . [ 81 " 85
{7—.-‘(;crvadl?telttigkcit‘ o 61/62 . 1 .l.“ -'
i
-

———————

X streizsﬁq;. Werte .
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1.G. Purbinindustric Akticngonolloohale

Ynturgushu::g dor von_dor Rahrohumis goliocfirton

Augs teuschmustcr von Produktin dor Oxorcaktion

Keaidl ¥icdorgohrift fivor diu Sitcung Alver dic

Aralytin doir Oxo-Roaktion in ILudwigshafon am 15.9.1941

. '?;

-\

0y 5/15-41kohol
!Ludwigshafon { Orrau j _Morseburg
r‘:?r’atarrunsspnnlgt getr. + .2,8°. ; ! 5,0v l
Mol. Gew. (Gofr.Ern.) 192 K 201 . 187/243
Se_ 0,1 ' 0,1 0,2
V2. - . 0,9 | 1,0 T 1,2
. 0d.Z2. ~— |- 280 i " 276 2&8
%02z o9 i 11 3
JeZe 1,2 ! i 0,7 0,4
Fichtalkoholartuil | . 2,30 « | 1,9, i 2,0
i A !
!

1) ohno Rorficksiohtiging vos dossen OH.Z. unmittelbar gofundoh. -



I.6. Fartininduatric Aktionguscllschast

'Iuraucmmx daor von_ dur Ruhrchemia galicfortin
auatousohm_mor von Produkto dor Oxoresktion

gomif Kisdorachrift iib.r dié Sitzung {iber dioc

Analytik dor Oxo-Rsaktio:. in Ludwigshafon am 15.9.1y4l.

SJ_.'I_:OJ'Oﬁ'n
. j Ludwigshafon . Oppau I__M:rscburg
Eratarrungspunkt- ' — + 15,20 - 7| : :
Molgowicht (Gufr:Ern.) 233 ! o218 232
S.2. . 0,4 0,4 0,5
_ Vez. : ) = 2,2 2,1 4,2
- OE.Z. 8 1 6
. OC.Z. 4 = 10 - .3
sz.n.zaufma.nn, Ausfithrings~ ‘1) ‘
orm La .20 24 23 -
HS 19 23 25
M’g"@:“. 19 . 23
i K 716 23 25
Mac Ilh:.r.cy . . 33 .23 i 24
ﬂlz_u:lGr T 29 25
. . Hanus - 24 o 24
Rahl-... bzw.J Rh.z. 19 24 23
» ¥3L. (&at .,wmkx.l') 31 i 28 30

{ . : T .
' .
G»radkuttlguult - I
1
3

i
1T E 5Tmann, origiral . - / #1



1.G. Yarbopindustri. mcz.gxgaccllochnrt

Uat..rsuch: 2T n dor Ruhroacnmio liofoxto
Anstauschmugtor vVOn Produkten dor Qxorgatti n*-
~omBB Ni3i.rscbrift Ubor die Sitzung iibor aic
Analytik dr Oro-Roaktion in Ludwigshafon am 15.9.1931.
. ]

Cyg-Alkokol
EE——
Ludwigshe.iie_L {. Oppau ! Morscburg
B¥starrungspunkt '+ 39,4° - ' - : +'39,8
¥ol. Gow. (Gefr.Erm.)|._ 233 i 269 Co
S.Z. 0,1 P 0,1 0,4
- V.Z. . 3,5 Vo 1,8 1,1
OH.Z . 193 ' 183 194
COZ. . 19 : 9 -7
O aaz.. o a,3" b 1,0 A c,6
Nichtalkoholart il 3,8 i 4, 7 ‘4,4

b



Ruhrchemio Aktiengesaltschaft
Cborhausen-Holten

A;;nl;ti-chg Daten der nach Beschluss vom J35.9.1941

verwandten vier Oxo-Proden.

] Kohlenwasserstoffe Alxohole
; C11+12 e Ci7 Gyt C1g
Do | 0,754 0,765 -0,836 0,839
no.. 1,4158 1,4312 1,4354  1,4448
OH.Z  if 24’ 2,5 290. 189
%$Alkohole . -, - 29 93
N.Z2 . | o i 1,0 0 1,0
~ VeZ : 1 2,0 3,0 < 1,5
: co+2z 1 1,5 _ 1,0 0,3.
Engler— | k o ' O b -
D’outillation ?ggﬂsgﬁ 210 32; 28852_85 - 305 9,5"‘. :
- - 111959 32% 225° 98% - 2950 s% ‘ - =
11 200°°67% . 13007 44%
Dest. ABedin—f - ° °
gunged bei " - 132 /71 i 160 /6»
.Heratollu.ng ) P bi g
o L 168r/50 172" /g
--SPIu:vor Hydr. | 50% : 2‘8;6' .1009_{ ' -
nach L L 1,58 14 g - — - '
Dif:t. ' | 48,5% 2796. - =
. —- H ] s ; - - L
' Jod-Zahlen: . Cgftese_ oy J‘f._Bhpd‘. ) COrtese ,JI.Rh’oé‘.‘" e
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Untersucuung einiger kolloidchemischer Eigenachaften von vier
ql.-::.en. .
L.L vl Ihxen eiagesanﬁten Proben wurden inzwischen in dem’
vou mir entwickelten Apperat zur Beurteilung des Gebrsuchswerts
ven daschmit:eln untersucht.. gie Prifung beschréankte sich auf
J€ eine Messung bei 20 und 80° einer Ldsung mit 0,5 » aktivem
Slifouet in destilliertem Wasser. Eine genaue Prurung ‘wiirde
eigent.ich die Untersuchung von Je 8 L8sungen verschiedenmer
i.onzeniretion zwischen 0,01 - S5 » aktiver Subastanz erfordern
ruUr e.:xe vprprnrung,genUgt Jedoch die be raung der unten -
beze!l:Lneten-Aér'te beil der konzentration €°in diesem Konzen-
tretionsgeblet erfehrungsgemtiss ein Vergleicn verechiedener
ua=~hm1ttel am sichersten 1st

Es xurden bestimmt'.

1. Schauﬁzahl (Sch z.)
2. Halbwertszeit des Schaumzerrella (H.w,2;)

B Verg;eichswerte fUur Oberrlachenspannung (0 Sp.)
.4 pH - Werte (Antimon --Elektroue)

=
Die! nrgebnisse'rinden 510 in’ der Ahlcge. Pl ﬁ

Vou. den-y‘ér Sulfoneten 13t nech meinem Urt.ll die Erobe Nr..}
weitaus am’ besten. Bei 80 1lessen sich die ‘rroten in aichtung
abnehmsnaer Gute 1n folbende Reihe einordncn"

nders die halbwertazou« fH.Wiz. von Frobe 3
: ’eruckaichtigung 8ller v er gemessenen UNerte
: e brkonnen‘-

gng der angegebenen Zahlenuorte 1n dor Anlnso

jbeaeutet die Schaumzehl: nech den. ﬁiaﬂerigen Erfehrungen vor llicu
eipnMaB rur die’ Ausgiebigkeit ;einer Waschmittellbounc» Die' :

i . 1 i;/vqnaon_l

. arient Aeenangen BLHIG, Loer | Gporkasss. Woener - . | Ooetsciecs  Munnover 3043
] S e v . N




Holbwortszeit des Scheumzerfslls, 4.k, die Zeit, i welcher ein
Schoun bestimmter Herstellungsert suf diw HEITSE 38ines Asfangs-
volumens zusemmenfllt, ist nech den dinberigen XEre oD
ein MeS £Ur die Bildung deas Scheaumes, slgo rar leichtes oder
sonweres Anschiumen. Gute Waschmittel sus natirliohen Fetten
{Seife) haben H.w.z. bis zu 60 Minuten. . S

“ i > & t . .
Ler Vergleichswert rir die Oberfliéichenspennung steht in Zussamen-
.heng mit der Netzwirkung. Bei guten Wesobmitteln erhiklt men °
28hlern um 30 Yei -ohleohtrron um 30 und a0.. :

"Zu den gemessenen pH - Werten ist zu sdgen, dass Prode 2 als
Wasohmittel zu seuer ¢rscheint, Prodbe 1 als Sulfonat dsgegen
reichlich alkelisch.

-

Eiz Vergleich der untersuchten vier Sulfonate . mit snderen
#aschmitteln zeigté, dess dfe Probe Nr. 3. 8ls gutes aynthetisches
-Faschmittel bezeichnet werden kann. Auch die Probe 3 &% una i1
halten durchaus den Vergleich mit enderen ‘synthetischen Wasoh-
mitteln, welche zum Teil im GroSeinsatz steben, sus. Hierbei
ist allerdings zu bericksichtigen, dass diese Beusseilung sich
eusschlieaslich auf die gemessenen vier kolloidchemischen Eigen-
scLaften bezieht, da iiber cen eigentlichen ¥Nssshwert seldbst-
verstdndlicl nur .Aaschversuche Auskunft geben kdSnnen. Die Unter-

- suchung der vier kolloidchemischen Eigenschaften ist Jedoech fiUr
eine Vorwahl -‘bei Aaschversuchen gut geeignet. , ) e

o ! - o . L :

“Ale bereits zu Antang'e:i&pqp7 erfordert eine grilndliche Unter=

. Suchung eines Waschmittels mindestens 8 bestimmungen bei jeder
~Temperatur. Leicder ist es mir augenblicklich nicht mdglich, -
'#€gen vorcéringlicher ancerer. iurgaben eine derartige unfeang- ..
reicne UntersucLung‘kurzfristig vorzunehmen., A gh wire dies fir
Sie mip'erhebl1chqplxoaten,verbunden, da far 8 Bestimmungen
eiuschliessiich rechnerischer und zeiclinerischer Auswertung
et#a H: 60.- bis ¥ 100.- eingesetzt werden miissten. ! e

| . S i ' . AL

Ieh hofre Jecock, Ihnen mit diesen 4Anguben gedient zu haben
und. sehe Ikcrer Stei}ungnahmﬁ zu den angegebenen Zahlenwerten
gernu entgegen. . Tad L el : !

Meine Kostenrecraung. finden Sie enliegend.
AR S b
Heil Eitler

apnlegen ]
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uuaroh-v.u. acl, Oberbouun - Aolton 12, ..19982
202
s\alr-onot Rr. 1 2 2 »
Seh.Z. (ocm) - 6.9 "5,8 -, 4,6 5,2
H.w.z. (Ein.) 1.1 5,27 12,5 1,
0.Sp. (mm) 3 . 38 32 30
pH - . 10.6- 5.6 6.8 ' 8.6
poH x4 8.5 7.2 5.5
8o°
Sulfonst Krl 1 2 2 4
Sob.z. (ccm) - 9ls . 11,5 12,7 9,4
H.w.z. (Min.) 0,9 - &, 15- 2,8
0.8p. (ma) 35 24 22 T T2
PH ' 8,2 . 4,2 52 7,2
POH 4,2 J 8,3 7,3 ,f Sel
| us‘u'lfona';t@_ '1.63ux'zga'ir_n1t:t.z..l -

. o, '
Konzentration :OI » laktive'
q'estii'liertes | a
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DIISSELD ORF 1.0.5erseatniustrie Oppan, s.hd.von

arrn . sk
CHEMISCHE PRODUKTE  1.0.parbentnenstrie Tourn, TaHa ven

nn-n pr. Merold,
ST R ob n-cn-!loit
ChBe e . s.Hd.von Herrn

DUSSELDORF ,. D.I“‘Iﬁl —

IMNRE ZEIC™EN IHRE NACHRICHT VOM"~ UNSERE ZEICHEN.

g ADVe sl. K '.“;r-,vi“r.n . ' N.\'Ol/no

It- in der thm Qber uo Anslysik du-*ﬂco-!..ktiu
in Indwigshafen s 15.. !optcabor 1941 vmirdot lmrdo.
sanden wir moa in der arlage e¢ine kurse Zusasaenstellung
der Arbeitea u.ml Perschungsladoratoriuns sur Koastis
tnuuum bel Oxe—Alkoholem. °

loll’ !lu.tl

Henkel & C: 6.m.b. H.

‘,w"»\ L. /B!
"'A - —*‘%{li\ N .
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wrkel v Cf0, baWeVWa i l‘o‘l‘bmg . U, Loverher JW1.,
rovecirmgsl woratoriua
v Lirstatilor/Pr.
S axple. .
®r. Hentri-y
A NOV 1941

&ancttmtimm@t\w ved Cxd-Allat.olen.

1.) u“modml must Joleeen~1, syathetiss): ms Allylbromid
wat Ronvlna:“niumwnid
Sretrem 1 ire o7°
Phenrlavetimn 1 YT, 72.73°- ,
p-ui:rapnqnmtr.m s . ns°.

%) Gy g Yoalkohol nos Vzt!ooc-. ~emomman’ "nre’“ “ahy? ratisderur,’
—wr"“e(oomolo‘ ‘wittois-:. ‘.- '

Grestam—s . sy, 57°
Fonyluretiian 1t T, 7?—75 :
Mzmnm .v:mx-et:;sn s 7FE, 1]6°
xw dem rmmatmlwm warde bel 1.) a3, 25-7% i, .w’
2.) ca. 4945 A ‘waohuartige ?ro-mk‘s ar'mltev—.-

‘*oi"o ’r.ﬂ'-me u'p:xba* ‘bolw - A.nohnehmalmrkt alt n—‘r‘lc’m‘j.-
arerhen won ¥P, 8-":—#:’70 reine '\emrosnon.-

et .
’—"ot“_;ldodecmol-l. mﬂm’m 4 ber ”cﬂxyléocvl-:alonez*er
‘ dargo-tont. '

i
0
b
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Jrecma §EP. #Be£y®
mylmt:-.m ] _JP. £6/°
- umpzm\vzw V. t¥. M7,

bn-&lko‘holo e Privirel alinen, .

I M 1)-3&0-—%}:@15
a) dretami I “ie 869
vy ® TR CSF, 67-&,"
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ocr nnmna.h”kt ven Jretimn 1 ais w~-frifecylurethan v
. B6-8T° sewle Ger von Urethmm 11 mit 2—retyl-lodesyl-l-

mtm;- srgad Mnoﬂ Depression.
2) st-tmo-n.bhol.

a) Jrethsm I 7. 4° ca. 414 4.lcmisohes
®») i1 . ‘e ) misehiristsl- 1% ° - CF
) X33 R (o 1isation 324 .
'd) veorsarticor Aleketand L ‘.

Der mmnmn won ‘ivetham I nit ne oxadmlmu\u
ing bes 4%, ercab alsy keine Negression,

54) Cl.',é.Ixo-é]hhol.

8) Urethar I 85l 94° _ 0%, 2t fea Semiscies
%) ™ hd 1 7° § “ischirdstal- 1 - "
'0) A - 311 730 1igation _‘” w - 5w
4) gk anrticer Mhtm& - , 455 " -

ler Stschgetmelrpunkt vam Urethan I (n. 94") o3t n-Rexa-
éoe;lnrcﬂ:m (FF,- 94°) lag bet- ‘9-92°, erysb also Pepreesion.

*ca Uwgthaon des mtbotiao) an 2=gthvi-hazadacarolsl sc*—moh
tei am"

vm-maeurcn a:u 7:9-A.Jmhc1n gureh . alkaltaumeué.

,1.-_: 1"-4 mm“o . ,,’:
jd!’&llLl "'~L..u:-10°
el uaoww.n At r:.zmgm: .;rwya':asxrz von
>, 111,5-11?" tres keine  Sepresalon anf:

_.) .”—\.mmawo. .
nydrnm FXERN ¢ 28 11?-112 s .
er fkmotwm!cp\ml:t ™ Puultmwmydralid ‘1a: be%
‘137-.w m .u.so Mutuo)m nc;mi.ou. * “’”_‘ ’

Av.s aen mttorlanpm kmtaa i warcuo wm-nxtor "sﬂnur-
g.nm. _:nxt w.&-u*im ’ach:.m on ‘x. niant uzollm -nv-dan.
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Susrementenogug o

Cin ailen unteryashten Lxoolksholer Tommte dun YorbamAenwein
nerwaler Allohole nwhzewiesen wesrden.

Bel der xngyatl.ese Brermleknlarer gaigtindiger Jlefive
erfolgt dle inlazering des CZ vorwiegend in 1-Stellung.

Die Oxwo-dikohole ens Frinmtwralefiner der ahrchemis stellem
Gemisshe dar 26 normalen Alkodnlom mt versweigten, primie .
rea AlXaiolen, VSO deem hisher mar dxs 2-¥gthyldsrivat nach~'
Seelessn werden kommte.
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) G.mbH I.GeLudwigohafen, luupthboratorium. .
TeTelppurs . unterauchuncolnborntoriun.
D u ss E LD o R F .. i - ..¢ s Acnonivkmerk > Zerseburg, .
geHdevon Lie)rn I'rellorold,

CHEMISCHE PRODUKTE duhrohomle AXte-Gubs, Obsrhausen-ifolten,

B.Hd.von Herrn Treit0elen.

-
;gﬁdﬂm«» ANSCmRIE T mENREL '\msr. Dore
SRSC=Lr B ANGTNLUNE XA AU SO 12
B C CODE Str ANDetn €107,
FERESPO fetw DUS (b L !
'5¢ CHSBANK RO =”N°O O owus BEroL

FOSIICECuMONTIN aT N | e R [ Rl K1} .
R T DOSSELDORF, Dt ~ 10. l’ovoaber——l%l
POSTEAN: TSLND NG S SUsst ! SoteaLSEN POSTR Rt STraC - .
S S0 L X LSRN IHRE ZEICHEN: - IHRE NACHRICHT VOM: UNSERE 2EICHEN
MGRLC=AS TS - -, AN NURT . e B -
2El Teaiee - SCHNE BEN ’
DB ate/l =R D A.‘.bt..sl. 1,‘ CANGEBEN® _ m,m/n,

A B

vie: boi a r Zu-umqenkunft dor Saohbsarbe:lte 1n I;udwigahafon
) . ColL

am 15.9.134\1 verabredet wtude, ngnuen -:1v -]Ehncn 'in der Anla{;e :
~elue Laborat imvornchritt’ sur Horetcll g von “ulfonptpautm

o

aus cxoalgoholen. “ir -chlz.;,gn vor, die tlextili.-tinchen Eigen=
schuft\en der Oxo-alkoholouulfomto en,o? hergentollten Pasten -
~fe-tzuetellan. fulls nioht etwa beuonderu nngunetif, Fugeilien=
'gepeln.zte Procukte einen Hohen Goholt 0. Uuaultoniertom 4n der
.Pauto ‘ergeben. In ‘dicsem Felle wt.:den ‘wir v,orachl:wen. ;dte’
tutilietiaohon Eigonso.h-tt.n o, eLuex' Pauto su prufen, die
'~durch' Extraktion mit einen we\m}:suiittel von unsulfonierten
'Anteilen befrelit mu'de. N

1
\

Hcil Hitler!

Henk ‘I & C‘;e.m.b.ﬂ.““‘*

el

nmom(sbzmusnﬁmén
MUSTERBETRIES.
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s

1,11.1942,

langsam bei 20 - 25°~e1n. Nach beendetem'Elntrage
”gegebencnfalls mit veltcrer Natronlauge phenolﬂhthaielnv

Yoruschrife :ur W;ri'nllung von Sul’onutpnaton aug
Oxowlzobolcn.

In cinem 750 com=~Sulfierkolben ( Schott & Gen., Kata-
log-Nr. 4031) it Thermenme ter, RUhrer. BelUftungs- und
Zulaufstutzen augberustet, werden 100 & Oxoalkohol und
150 ccm trockner Aether vorgelegt. Bei Alkoholen bzw.
Alkoholgemischen, die unter 20° flissig sind, wird dexr
Reaxtionskolien lclch zu Beginn der Sulfonierung mit
nzswasyer gelkithlt ; vei Sulfonlcrangen hoherschmelzen-
der Alkohole wird, um das zestwerden zu vermeiden, erst
nach einigem 7utropfen der Chlorsulfonsaure gekiihlt,
Unter gutem Rilhren 1435t man 1angsam 1905 Mol Chlorsul-
fonsédure (OHZ des Oxoalkohols X Oy 218 & Chlorsulfonsiu-
re ) eintropfen. Dle Temperatur der Reaktlonsmlschung
soll zu Beginn der Sulfonlerung zwigchen 10 und 15°
liegen und kanrn zum Schluss bfs 25 .angtelgen. Nach be-
endetem Zutropfen der Chlorsulfonsaure riihrt man noch
Y2 Stunde’ nach, Wahrend dieses Nachruhrens schliesst}

“man den Reaktlonskolben an ‘eine Wasserstrahlpumpe an

und evakulert Zuersit sehr vor51cht1g, spatar bls auf*

15 mm, um den Aethéer und den gebildeten” Chlorwasser—

stoff zu entfernen.

] R —
Zur Neutrallsatlon des sauren Esters leg t man in einem

11 Becherglas 1, 15 Mol NaOH in Form von 35, %iger Na-
tronlauge (OHZ des Oxoalkohols x 0,234 g;Natronlauge
35%ig) und 150 8 Eis vor und riiart den s?ureq Ester

usq

al&alloch geutellt wcrdenl—

Zur Beotlmmunv dcr unaulfonierten Anteile in dleser

‘Paste. wird wie . fToXet verfahren



G

109 g Pauste waorden wit 250 g Wuwvser verdinnt und aladann
in olnes Seneidutrichtar mit 400 cos Acther isut durche
goachutteit. Romnt 03 nicat zur Scaiehtentrennung, 30
sotzt wna ceinige com gestittigte latriuasulfatldsung hin-
zu. Evtl. k8nnen auch 24inipge cem Xethyialkohol zugofdgt'
verden. PLie Sulfonﬁtlasung wird alsdann noch 3 lial mit

Jje 200 ccm Acether ausgezogen.
1

vy

Izolierung der uaaulfenierton Anteile :

Die gesammelien Actherauszﬁge'werden 4 Nal mit jJe 200
ccm Wasser gut ausgeschiittelt, um evil. ibernommenes Sul-
fonat dem Aether wicder zu entziehen. Die hierbei leicht
auftretende kIéine'umulsionsschiépt kann man durch Zuga-
te einiger cecm gesﬁttigter Sulfatldsung zerstidren. Aus
dern gut gewaschenen Aetherausszug wird, nachdem iiber Na—
triumsulfat getrocknet worden'ist,,der'Aether'abdestil—

liert.

wan verwendet cinen 500 cem Rund-Kblben, der einen ein-
fachen Hempelaufoatz (Destllllerrohr in 10 em Hdhe™ an-
geset7t ) trdgt und’ der auf elnem Waoserbad- Temp.” .
GQMH- erhitzt wird. Die 4ugabe deQ Aethers erfolgt~durch
einen Tfopftrlchter. Nﬂch dem Abdcstlllleren des: Aethers
w1ra der Yolben in eincm Wacserbad “von 30° 10 Minuten
lang mit Hilfe ‘einer Wasuergtrahlpumpe (15 mm Hg ) eva-
kulert. Der hinterblelbende aetherfrele Puckstand wird
gewogen.
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IR B ANMINORRIYRAS SR “
DER VORSYAND VELEreow Bomsue y

ProfeDroeL. Xdort. / B ,
N 9%‘ [ S I‘lat.i’-l}: B %
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cRwaTenG

Herrn :
ProfeDrs P M a tin . .. :
Vorstand der Ruhroheaio AeCo L !
Oborhausen-Holten (Rhoinland). Qesutweriet om: i

#Sehr verehrter Herr Profeszor Martin'

b

4t cn

Besten Dank fiir Ihr Sohreibon vom 27.9. Tir erwarten
noch d4die .ngemndtgte Sendung.

— MM?..L.._. '
sh . Unterdoaaon haben wir aber schon an einigen hier betind-

[y -

Jranr e liochen Olefinen roctgottellt dass. eines unserer Ixtraktions- -

m mittel die ol.onn. vdllig ungefindert llaat und ich bin daraur-
! ¥-~hin etm optnustiaonu- bezliglich eines A.ngrirta aur das — x

Problno Duzu hunt du. sioch gerade 1n diesen 'ragen efn brauch- .
jarer vem 'ehrdien;t ZeZte nicht geffihrdeter Mitarbeiter,der fur
die Industrie selbst noch nicht :ln ‘Betracht kount,gefundan hat,
der gerno oeine Arboit {Uber ein aolohea Thema ﬂhernehmen 'G.rdo,

.. tetdsatlocts
) r-u- or- dtfﬂr—e:lno govi-n ~Entaohm1m¢ ~latwa: a1 150.-)

;bok-mnkmn. -

-”

Ioh 'urdo rolgcndoo Vorgohen vorsohlagon. wir sy-nthoti-
aienn nuh bohnntcn l’othodon zunaohst elnige ein'andtrei dof
nnierto olonno,zoB. du P.ar Ooten ______ (1) und 00ten (4),m-—
dtran :u -ohu,ob o8 praktuoh ﬂborhaupt dankbar 1at zu doren

Unteuohoidm-rhynihihoho lothodon nm'ondon. smto d

‘was dmo Stx'uktnrlndomg goh't J su Cen botrotfondc c._llko:l. '-gdw"

.mm
criogeo in. mnutatxvu Ronkﬁon 1n udehydox zorlogt. S



die Aldehyde werden dann qmmme.uht,nnn wir ¥r-
fahsung haben. Die Menge rormaldehyd im ceamtudenfd wiiro
dann ein Maks fOr die in 1-Stellung ungesittigten,die Menge
Acetaldehyd fGr die 1In z-stoll;mg ungesfittigten usw.

¥s milsste allerdings einiges an Lpperut-,chanlknlloli.
bescharrt werden. Sofern Sie grundsftzlich damit einverstan-
den lind,kﬁnhto 1oh: Ihnen einen Vorschlag zunfchst fdr das
laufende’ quartel machea.

Mit de;x besten mptehlllmgon

’ . stets IThr érgebenor

7ee
PRSI,
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onvwesend dic Herren Dr~. F
Ambros

iloeler.
Landgraf
Lagbe

zlaser
voltexr:
intermaier
Bcxardt
Gemassmer
Wenzel ’
Eeroclaé -
feiss ‘
v.Reibnitz
G. Wietzel
A. Scheuermann
.Leithe

Christmann
‘Mickael:
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Schuster

?aussmann
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e
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Hunrchemie

]
Henxel

Leuna

Uppau

AN NN NN ST NN S s S

Ambr 9. s begruBt die Eerren der Runrcnemle und der rlrna “Fenkel
"sowie die Ubrigen Anwesenden und umreisgt. einleitend die: beiqer
‘Sitzung zu losenden Aufaaben.

Die Oxo—Gesells haft kauft Oleflne von der. Ruhrben21n, oegebenenfallq
von der 'Firma HBsch. Sie liefert an: Henkel und I.G.- die daraus her—
gestellten Oxo~Alkohole . Flir diesen Umsatz mpﬁ eine praktlsche GFundﬁ
age, auf. der. sowohl die Abrechnuno mit der duhrben21n, wie. mit
Abnehmern der Alkohole zﬁ erfo}gen habe, festgelect werdent S
W nn Fir d¢esé ﬁllanzieruno verhaltnlsmam1g Yohe" Betrlebsanalysen‘
jrlad?*g auch genligén, so muss doch- fiir die Welterertw1cxlungjdes
'OXO—Verﬁahrens ausserden nioch .eine verfelnerte Analytlhqen%w1ckelt
wérden, d:Lef’geS'l:a*c“ce"l:,~ elnen‘nlnbllck in den molekularen Auf au}den
.Olefine und der. da;dus gewonnDnen Oxo—Alkehole.zu geben._Dle-Agf
sprache beab51cht1gt, die mdglichen anulytlschen “Jiethodén zu samméln
“und; einer 1t1k zw Jnterwerfen mit. dem1¢aalT_e;nem§tanQard—Analyseﬂ




: .
die zur Ver

-
M
noder svihyeele
werte ~iv den ala
L ooviie die von dlein
nachk dom <

g
>
-

a nre

'crfahr;h. nd relir s
“de Werse M teunerte o

de Liefort ScruunZeleiiure=~Iroushovsiiirelaf fon ¢ie
caue nalils irdungern noel. abzuzilelen £ing, um die vletine
Zu v f w1, -Siurezanl, Verseifungazsall, Skxre cnrvonyl-
=al ! tnnen dler diece Froduite Aufoe

Eeh nach iiblicihien Letloden zu ermitieln,

‘e

auf Grund dieser Lethodern miisste e ufriedenctellende Charex

ine z 24te~
risierung des vlefingernltes méglich sein, gegekenenfalls .nech cerle-

gung- der vle in mehrrere Fraktionen. ) . o i
‘Die Bestimmung der Sirwkiar der ulefine :
Zeit nock nichit moglich.

o - S 4 e sw ) - ‘ B
“io'el en sc¥lug vor, bel den yelteren Sesprechung ow
trennt zu berandeln, uﬂdnzwar,r;~,- -

1.) Hormalfall des betridbes. Ds Letchmiissigen Lieferungen au

einer gleichbleibenden'Fabri iticn%gerechnet werden konn, wire .

.. es erwlinscht, die Analysenzahl ¥ “Entlastung dds betriebes fiach
N¥glicrkeit einzugrenzen. restgegtgllt muss Gie wenge der Ulefine
werden,_ was annend des Schwefél$é&ré%§hophorséureléslichen des -ge~
gevenenfalls in Fraoktionen zefleﬁiﬁb@frg@uktes mdglich iet, wenn .
man ein gleickbleibendés Verh#linis zu den sauerstoffhaltigen'Ver-
bindungen.voraussetzt. | - e i

B P . o - A B st -
2.) Sonderfille der weitere Lien;Wirden verschiedenar—
tige Produkte unter verschiedgnen Bedingungen'.zu Unsetzung kommen,:
wodurch”gineue;ngehgnde‘Ana;yse notwendig erscheint. B .

B . B L < b . . - [

Ambros -wies dgrauf hin, dass die Gleichmissigkeit des von der
Rurrbenzin durch aokrleitung geIieferfen,Koh;enwasserstoffgemisches'\
.dadurch: gefdrdert wird, . dass ‘dieses zunschst in einen Vorratstank ge~
langt. Eineth;chschnitts%TOb hiefvon-kaﬁﬁ“ohmé‘gfﬁsseﬁéfﬁganspru—
,chungﬁnterzogén'werdenl T R L : : :

{

: ”’Ruhrbenzinféwei-Prqdukte-gé—w )

~und.von 250 = 210" siedend. Da=

5o &W@ﬁiinsge§amt—vier Produkte.’
" | ; . . .

"Ro e~1 e weiéfbdgraufuhih
liefert werdenjund*ngr von 130

- 2u kémen von Hoscl,evtl. weiter

R

R R R L
; ‘zZusammern, dass demnach die
hwierigkeiten bieten, durfex
vert der anlageruhgsfikigent: OT&TT €

1

Qleﬁinéékalts—”

3

’ Yon-dén‘Herren der Ruhrchemie mitgeteili~
~ande;egOlef}ne,rn{denﬂKohlenWasseerffen--erTRuhrbenz'w‘ ‘
”Es_sihlégfﬁdahgg” ig Uod=Bromzahl-Béas Emmungsmethode ;nach X

=60 ‘e Losiung

. i methanolli soher Lis

%diendurch:eineabestﬂgmgng;de% > X
’ " N i i " }

ner’eingehenderen Unfersu
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die Lio=-
s der
ehprozent
ohimitne
z L egser mocnit doaraud aafmerieon¥, dano aue der
vlefine 2uf die eintelnen rraktionen nicnt den iche
und dass eine Lrhdhing des vlefingehinltes gerad den-—
den Fraxtlionen gerr »rwingscht wire, .auf die Fre e n,
ob zur Irreiclung dieses Zieles sewisce Anteile °es
mit den wohlenstoffzaohilen Cl - c1° richt der ux exrver—
Ten seien, erixlirt 5 1 a z % r , “dass diecge Jetois
S2a Zlelt nicht diskutlert zu werden traucht. SR
"Amtr os stimat.zu und st21lt fest,.dass bei Aor:—
storfflage wohl °lles verwertet werden kann. Er Her—
ren' von lienxel dariber einig, dasd die g:samte rira-
tion der uxo—uecells,uaft qbvonorren werden Xxonne. ’ »
R — . . \ .
X oelen glaubt za50~e zu konren, dass die nuhrvenzin hinp Vers
oflichtung zua rl°lChﬁ”Solger Lieferung ibernenmen werde, S0 SS zZu—
mindesten eine Vers zlec“terung boge“"ber den vishterigen Versuchser-
gebnissen nichi zu beflirchten sei. Die Aaswlﬁﬂuncen kleiner inderun-—
gen bel der spidter laufenden Srossfaobrikation miissten laufend tiber—

prift werden, um die uhrbenzin in der gewiinschien *(1cbtuno zu lenken
S*urkero Ver50u1eoan5en erschelnen el 5enauzan° der. voriander en -An—
lage Hicht mglich, wohl aber. bei Erstellung einer heuanle, ce, ]
dann dle 01°her gesamm nelten - urfunrungen beru0551ch 1ct werden
- I
A'm b r oi seh1w % unter Zustimmung der Anwes enden vor, daso im An—
hluss an das Protokoll ein ilethodenanstausch gtattfinden soll und-
d;e Priifmethoden . anhand von ;eatwaren von den einzelnen’ Weryer*nﬁch—
geprth weraen sollpn. T ) o

S . v o - - . L
A '._.L'II.) Analytll' d-e r. Alkohol"e._ .
o . - S B ) B .
A mo r o sl trlut hlerauf in éﬁe Besnru }ang der” Analvtlk der von Qe&
Oxo-GeseFlschaft zu lieferndén AlronoWe e@in. Die. Oxo- Ge§ellsch9¢t wirg
vwer PFrea culonen von Alkohslen herstellen. B ersciheint sweéckmissig),

dess diese vier Fraktlonen auch. gétrentt, verkaust werden," damit s1e
?bn den Abnehmern Ty Vverschiedene Zwecké elngegetzt werden kéften. "Bs
muss nun ermlttalt .werden, }n wzlchdr. % else dle Dere qaurb der Alxo—

hola erfolgen soll. ] Lo . -2
-4~
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d ool n cazt =ua, tel ozl advel

sahiriften, diec alkotole zegete o elir

Zu anterverfen. zel dor sepnre or oyl

Zondrr2 22 elinen geringen Geh Foraf

Jelect, decren zulfisaice Bk rnock

mann. Hierzos micgsen ercst Jnt seil

2nierrachenden Iroben vorgen éern. dig muss

daes Dickdl den Procdukien ent cein, ¢ Verxraucen nichd
den Tazserdimzfan. Slichtis | nd derer s gidren lunn. Alg
zelehen Tlir ¢ns IJick8l ist infolge cseines Ge ¢ an Istern 3ie

anzszanl anzusehen, dia caher ptzlichst n ig cein muss. Es
wird¢ vorgeschlagen, die Lutyrcmeter?z&r Zrhthuns & Avlecegenauig-
#2it zbzulindern oder mit grisseren Zinwazagen zu srbeiten, wm =2uch ge-

rinse Gennlta an iichia kgholen“fesjstelleh zu «fnnen. Auscerdem soll-
ter der Aldehydgehalt der Alkokole durck Carbonylzakldvestimmung fest-
gestellt werden. Zs wurde beschlossen, auch die hierfir benttigten
aethoden auszutauschen und anktand von Yestmaterizal nachzunriifen.

PO (g

o
oelen segt ‘zu, hierzu folgende Produkte zum ausiaten Zu1_dbrin-
en: : - T : - - ) ’
- \ R A -
.) Ulefin mit 11 - 12 Honlenstoffatomen,
.) Vlefin mit 17 sohledstoffatomed—— R
.) Die 2us 1) erhaltenen alkohole mit 12-1% -{Shlenstoffatomen.
) Die aus 2) erhaltenen Cla—Alkhhole._' ‘ o . .
[ - ~

s spllen je 5 kg zur Versendung kommeny von dem Siq—AlkohoT vorerst
nur. > kg. . 3 ‘ o ;

LT

“EmpfEnger sind:

A lx;;;;he'Ab%eilung,\zlﬁd. von Herrn Dr. Herold
Ladwigshafen, Uniers.Labor,_z.Hd.von Herrn Dr.Warzschmitt

g—Leuna,
ii Oppan, Dr. Wietzel. Con ‘ }

BdhmeéFettchemié—G.m.B.th:Chemnitz;'thd.v.Eerrnlﬁrf BEurgdorf
Henkel « Cie.,:Diisseldorf, z. HA. v. Herrn Dr..3laser ’ ’

X
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zu verfolzen. Ia

vereinbart, doss die any
der niichsten Zusammenkunft
besnrochen und festgelegt wer : .
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512 s e'r fikrt aus, da fonate
schalften bvecitzen, wie die Fe talxoholsulfonat
z2uch die Alxohole aus .rack— un Primirprodukie
verhielten. Das besté VaschvermSgen besitzen n den- Untersuchurizen '
von ienkel ‘die Alkohole vonr 2 4 = Cyg, =0 dzss es erviinseht ware, die
Hazuptmenge der Alkorole in di%ser G%sss nordhang- zu érhalien.. Dae~ hetz— |
vermdgen der Uxo-Arllko wnd Sulfonate,%st.durchweg begger: als dos der
Fettalkokholsulfonate. Zin sekrr wichtiges ®.oment in der teckhini ~~hen Beur-
t2ilung der Produlte ist die Pulvercualitit. Fierbei iet dns plastische
! ey emplrischen

by b atte vestinmy
ine. Linuwte beladtet, ‘die

«ethods durch Fallenlassen giner leicht gepn
wirde. 1,4 5 des ..rausesulvers wilrden riit 5
Hohe der Tabfletie ergive jecrion einen Hinweis o dos plastischne Verhal-
ten. Diese be¢lette,wﬁrde_so ot durch. ein lfmilanges'nohr_fallenge—
lassen, bisfﬁieELJliig_ggrtrﬁmmért sel. fewa wire bei dreimalizem Durch-
f2l11 zur Ealfte zeértrimmert, wihrend schlechiere Froduitte selbst nzelr
IOO—maligem“Fall“noch*ﬁicht zur Halfte zprtrimmert wiren. Das.-nlastische
ten der Oxoazlkonoclsulfonate ist lelder wnginstizer als das der -+ °
Fettalkpholﬁulfonate,und‘zwar in‘'den Cl"; Cym ~ Fraxstionen stirier als
bei den C1 = Cya - Alkonolen. Wihrend &ie L&Zﬁrlichen Alkolrole ohnée
Rilcksicht guf Saifierung gute Werte-ergebern, miisse man _bei den Oxoal-
tholen:diehSulfisrungsmethode\besohderétsorgfaltigqa swillen. Das "7 7

 plastische Verhalten Léi Oxoalkoholsulfonaten aus Lrackolefinen ist 'ginc
\stgger.als.das_von_Produktén'ausPrimérolefinen.”Nach den Befunden. von
Hénkel ist der'SchmelZpuﬂkt%der Alkohole,oderZAlkoholgem

gche sehr cha-:
1 hat Jei— -

s Primidrolefin:
ten Qe: Prak

rakteristisch fﬁr‘die'Pulverqualitétvder Sulf@ﬁate;‘Hénk

spielsweise . einen: C, s-0Oxoalkdhol der . Ruhrchemie a
YL G S o ST Al . O Cosun ;
tioniert und . die Sclimelzpunkte. und die’ Pulver:
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Ambros scklict Prifung der ‘ﬁvuermn_e'"er, um den
‘der {Lrocknung auszusgchalten. fLienkel will .reine Sulfier
xanntgeben, da ven anderer Seite auf die ullaunv der Alky
als Lebenproduxte hingewiesen wurde.. ingichtliok dds G
sen siyh in Zezug =2uf die Fetisiuren schon jetzt zezi >
Konstitution un Zigenschaften feststellen. Wihrend unvé z
sduren gerucnlich nieht §toren, sind die rott°“
Aunlenhaabers offen hﬂt ‘big gfwa 12 “ohlan T
unangenehr TR ~ R S ﬁ

B 1 aws-elr teilt ait, dass die- Deurtellun5 ces GerucHes dexn mw*'
Seifen aus uxofettsauren gewdschenen Eaut sehr unterschiedlich
einige bezeicknen ‘den Geruch als einwandfrei;, andére alg uﬁertruo :
keil, widhrendl.die geruchliche' 3eur%e11unv von.Seifen aus Paraffin- -

OxdeGLtlohb_ettcaaren eirfneitlicher 1st Bei den Alkoholsulfons 1

haben sich diese hrscholxunoen nlcht gez=1gt §ie werden sllgemein’
le elnwandrel empfund°n.‘,> . P

(R -
- i

-IV.) Kowstituwtionlund, Synthoesern.

o
Der. Grurid zurs Verzweigung. der Uxoglkonole -uua: UXULELLERUre- 18T
Gruno der elngehenden‘ﬁusgoracke in ;olcendnn 'rsachen zu erbIliod
| . t
T )‘Verzwelst}elt derwSyntbesnxoblenwasserqtopfe;‘
;2.) age dewx Doppelbindung. im.Olefin. .
. |

Verlauf der uxo—ﬁeaktlon*'
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: wenig ve
wag auehkVihror 1 Diecpeldlen ict
nalt an Verzweigten ctwas hi¥her und xarrn bie aw 2/% bvetirage:n.
Verzweigungograd Lz¢ dbei allen Isoneren gering, d.h. ce ;ommcn'nur
wetlhiyl- und athylreste als Substituenten vor. Zine xompaktere Ver-
zweiguig tritt nicht auf. Der llengennnteil an verzweigten Xonlen-
wacegerptoffern igt adhiingiyg von der Fakrrweice ¢exr Synthese. Es lieger
Ansiitze dafir vor, dess es gelirgen kbnne, der Ant2il en verzweigten
Olefinen zu vercindern, ves vielleickt beir ZErricktung einer leuan-~
lage berlcksicktigt werden kérre. 3ei Vexrwendung von Eigerikotalysa~-
toren ist nach Ansichit von HEerolad" die jeigung zur Zildung
von verzweigien Ketten etwas grosser. Auch die Verwencung von Iruck
fihrt zu stirker verzweigten Produkten. Roelen rat zumin-
desten bel cder Benzinfraktion éiesen Einfluse richt beobachtern kén-
nen, der in der Oktanzahl leicht hi+te fesigestellt werden miissen.

Leithe bericktet iiter Gie in Coppau ausgearveiteten ilethoden -.
zum llachweis der Isoparaffine.. Die Ulefi--e wirden nacl Eydrierung de:
atgeénderten Schazrschnidi-llehtode unterworfer (Antimonpentachlorid),

vlefine uid Paraffine des Syntheseblec teigen gleichen Verzweigungs-—
grad. Artimonpentachlorid nimmt nur die Igoraraffine mit tertifiren

Lohlenstof{ Lerdus, etwn vortar.dere _uartire Lohlenstoffvertindungen
Ussen am Schmelzbunikt erkaonrnt werden. Der Genrali = Isoparaffinen

b cer. Fischer—Trorschi-Produkter ist daracl. gering. Weiter konnte
aueck nicht festgestellt werden, dass mit dem wolekulargewicht der.
Verzwelgurizsprad steigt. Bei der BesprecFung der Zrgeonicse weist
S euermann auf die vorziiglichen Exrfolgs der Iiachpri
ethode vor . Le i t e on Gemischen- belienrter Zufamtieri-
g hir.-Die Angaben Uber die Durchfitirung der Reaktion hané-die

by

nhier interessiererden Versucksergebriisse sollsen causgetauscki—werden
i T : , k o = =3 =

H

LM
et
0

. < R .2..) — ) B “’,’- . S e
Zur Froge der ‘sLage deri Dop pelbindung "in
9 1le fin verweist. R o e len  auf Arbeitexr von-ioch ung,
hitarveiter; die ir den Senzinfreoktionern Doppelbindung®n nur in 2=,

2— oder 4-Stellung ermitteln xomnter. Das nicht niher hekanrite Verw
“teilungsverhiltiiis zwischen. diesen Olefinen lisst vielleicht einen
I Schluss auf die'Lage der-Dopoelbindurig in den Dieseloletider zu. By
wird angenommen,‘dass'die'Doppelbindung zundclks; endstérdig. auftritt,
da sie durch - Lettengbbhruch bei der Methylenpolymerisatidﬁ’gebildetw
swird, Was der heutigen 'Theorie ﬁber'dié'FischefETropsch—Syhthese:e—~
entspricht.” Soférn bei «den Synthese-Bedingungen wid- der weiteren Be-
‘handlung keine Verschiebung' der Doppelbindung auftritt, ist daker mi
einemgVorliegén_vorwiegend,eﬁqspéndiger Doppélbixd?ngén-zu rechﬂep.'
L AR - . v ' s :" y‘. L “@1 e J'- “.r g U
Fe bty T Sl o oiy BT, dass bei dor Destsllation jode iiglics
< C Vers ulebuhgbder Doppelbiridung vermieder viirde. G elm_glg ¢
m e r¢ ;?acyt-§arauf aufmerksam, dass auch diz!Destillation bei der
_Ruhrbenz;nngerwacht werden. miigse. 'H e % o =g, erscheiht es un-
walirsbheinlich, dass bei‘der von der Buhrbenzin angewandien Pine—

=g -
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Her ol d weist darsuf nir, i ei
Dopveloirdinge zur Ausbilcdung stat r 31
~den einzelrer. isomeren Clefiren rre.
z.).

Der Verlazurf der Cxore 2% ti on Ast im Falle
des Propylers vonr der Rukrchemig'unﬁersuch@ worden uné liefert)” wie
Roelen mitteilt, ‘etwa 509 d/~ und 50% 3-idditioren. L e i t¥
hat die Produkte der Oxoreaktion unterstcht 51 bei céén ho-
heren Clefinen 40% - und 6U % d~Addition. _ .
- < | ; : — . . . . T e
Henkel rat Gefirierte Olefirie nach der Tiffere =tlode hergestell-

by " -~

aus Dodecylbromid und Allylbromid. Das 5§Ha1tene‘Pénanééen hat bei
Cder Cxogynthese Xeinen Cetylalkohiol vom richtigen Sct

‘liedfert, trotz\VersuChqn der Zerlegung: Die Arveitern

abgeschlossen; jedoch scheint die B—Aqaition bevorzugt. B 1 a:gser
wird die Ergebnisse naoh Abschluss der_UnteHSudhung.mitteilen. L
R ; T s . ) > ‘ A S S Pt

Roell en terichtet, dass' sin stufénweiser Aufbou hoherer Alkokbole
versucht. worder 'sei ‘durch Wasserabspalguht‘Qus_Oxbalkoholen und neu— -
erliéhe'Oxierung. Diese Versuche sinrg zlemlick, bald zum Stillstana
gekommen, ' was auf eine:bevorzugte-ﬁildung von verzweigten 'OlefTinen. i
schiliesgsen liesse. . H e'r-o 1.4  ‘macht deraut éufmerksam,-das’ -die
Art. der WasSerabSpaltung\hierbei.agsschlgggebénd gewesen sein miisse.-
und hElt nur die Bsterspaliung fir einfgermadsen .eirwandfreil Sauere”
KatalySato:én'Wie‘Phos iorsdure flihren zueh ﬁéch”ﬁem'ﬁefumd-vdn-—ud~.
wigshafen . zu einer stérkerengVérschiebur der Doppelbindung. B T

Ine
Enisc ddungauf dem vaon ‘R'o & 1 &'n - €ingeschlagenen VWege. ... =
exrscheint zuf Grurd der;Ausspraché_nioht-mﬁglich; da auch eitie re e
~Addaition stets’ zu ncch anlagerungsrfihigen Hethylengruppen Tihren 3,
'dﬁsSe;‘OIefine, dieiﬁberhaqppknicht mit Kohlenokyg;und.WasSerstoff A
umgetzbar sind, -stnd'noe Elejenigen;'die'@ig Doppelbinﬁqngen zZwigchen
vaW3i t%rtiéren Kohlensﬁoffétqmen besitzenm und at 1 "gr“hyﬁrierﬁng‘_
widers eh?ny‘worguf cEdiehae 1 L hinweist. D ppelbiﬁﬁUﬂgen;'die
‘ i e LT

o'
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er. dns Ergebnis der-
3 sei, die Abrechhnung
i, Oxo-Gesellschartit. und deren 'Abnshmérn sehr ein-
gestalten und dnss die. in der: Aussnracle nmit eteilten lLiethoder
ne wissenschaftliche Uberwachung imn ‘eiterbildlng der Clefin-
2 wnd der Oxoreaktior ermdglicherow den. Tie neuen sowie die
eriden ntersuchung rethoden:..sollen 7on “der, einzelnen Verlker
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Aktennotiz
i Yorlesser: D». Landzrn?
i Bber die Besprachung mit ey, Fippen I —

I.G. Ludwigekafen ' Ourchdruck an: die llarren
Leuns, lersoturg Prof.Tr. Larsin
flonkel « Cie., isseldors Dir. Dr. Hogemo

In Lugwigskafer  am 15.6, 19 41 Dir. von Asboth

- Anwesend: 1% Herren von 1.G. Lud. u. Dipl.-Ing.” Sidbug
: Die Herren: Dr. Herold fa:be )
Dr. Z1b =sus Leune Zr. Lendgref

Dr. Llaser
Dr. Wolters

2. Hintermayer v.¥al
}f-enkel « Cie. . .. Zeichen: Datum: -
Ir. ERoelen -

Laube, DI‘. Landgrif .'Ab't. TE. Ldf/x"/f- 24.’9.41

. Betrifft: Anzlvsen-Probleme

'Von d*eeer Ers fahrungsaustauschsitzung wird von Seiten I.G. Ludw1gehafen

eln ausfuhrllcbes Drotokoll angefertigt, das uns noéh zugestellt wird.

Dr Ambros . gtellte eingangs die Aufgaben der chemlschen Analysen flir
Prlmar—“rodukte und fir Pertig-Produkte so dar, dass ein iell'der Ana—
lysen—Methoden, die sich auf Heinheits—'und Genaltqbesulmmungen bez1e—'
hen, fiir die Bewertuno der Oxo-Produkte Anwenoung finden sollen. Davon
'ubzugrenzen ‘seien Uhtersuchungen, dle ‘sich -auf monstltutlonsbesulmmungen
1n°besondere’be7Lehen und. die” ‘zunichst elnen Hlnwels bleten sollen, ‘aie .
Natur der Prlmar—vroduxte 0 zu beelnflussen, bzw. die Fabrikation so '
zu lelten, dass eine Verbesserung_der Elgenschaften'in waschtechnlsche;
t@%ziéhung errelcht wird. Zur Gehalt sbesthmmung wwrd von herrn Dr. Wurz-
‘schmitt, Ludw1cshgfen, vorgescnlagen. ! . ‘ .

1) Bromzahlbestlnmung “Pei’ tiefer memperatur 1n Methanol—

. 18sung nach «leln fur Oleflne.--»- e

'2) Eine Sauersto Ibestimriung nach Schmitz -

'3))Dle;OH—Zahloestlmmung,w1e berelts bekannt und ebenso

4) Bes 1mmung deszSPL.

_ ] ; ‘ .
Dr. Blaser von der Firma Henkel berlchtet tber d1e blsherlgen Ergebnlsse

an Alkohol aus Prlmar—ProduAt nln Optlmum der\Elgenschaften auch bezugl

[
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Ll
Alay 2 Fur Aktennatiz vom 4, JesTesker 1040
&¢F flastisehan Verkhiléinisse wurde ief & . wlefirn ale :it:;ﬁﬁ.“.};f’:-”:i{’:’:".l
Y d a * Ze
il , maun erren von 1.6,

und wang die Zeatimsmung des SPL Sir Linve
?cr::gnrodux: feoszuntellen, Iie Leshode alizote n'r danin modifize
vierdern, dnoa dureh elne grisaoere Zinwnnge dle ucaauiakeit seoted
Euc uazc¥ve“nucc“ der *c‘tn xcho duxt

ur t. VWihrend das “etzvcrmogen begsger
.sei, iﬂt éas glncticcne Verrnlten der Sulfonate schlechter und zwnr oin
die Abweichungen bel der liclekillcrbas rysger nls bei C 12 ungé
?1“° Clg kat von den zur Verfizung stehenden Fettalke .vlen tessere Iulfl
vereigenscl:aftex nls die Loheren. Zur Chara tericierung der Alxohole ge-
geniiber. der Flstizitst der Sultonate kot sich die Zrzittlung des ~rq»ﬂ -

i

rungspunkties als brauchbar erwiesen. .

L?P-‘

Dr. Schwen, Ludwi igshafen, verichtet iber Waschfeste der Jxo-Fetts zlkokole
im Vergleich gegeniiter Lorol-Sulfonat und Soéfr—Cl—Sulfona#. Ter hotzweru
hat 'ein Opglum tei den C-~ Z,klen C _15° Die Waschwiriung wurde georuft
dureh Olwésche auf Wolle. Ein Ontlmum ergab sick hier tei ¢, s gegeniiber
dem hierbvei v°rwandten olloullcner raroatoff Das Schgumvermogen hat sein
Qotimum bei 14 15° In ganzen gesehen stehen die Eigenschaften Gen sus
uatur—Produkt gewonnenen nicht nach, vorausgesetzt, dass glelqhep—zahlen
Beuz+e11ung finden.

Fur Laborbrufung wird von Dr. Blasér Chlorsulfons Fure-in utkerlqcher
Losang vorges chla gen. Dr. nausmann. Ludw1EShafen, wenceu,eln, dass hler-
durech 2 — % Alkyl- Chldrlae auamreten xbnnen. In. PJrl@lnlosung wird 'die~
}se Alk yl—uhlorld—nlldung abwe_~ggén. Aa¢,3e6en, all sei es’ enofehlenswert
1m Retourol eine. Chlorv‘ﬁbeethmuno nach dem nxbuhleren vorausehen.

Auf entsprechenden Vorhalt\glbt ‘Tr. “ qser-zu, dass vor qllen Q;péen_dle'

!

_nla tischen 1venschqften der Sulionate'ﬂurcg die- Art der' Verqurahunb K
tark beelntrachtlgt werder konrien. Dr. Ambroc schlagt a_her vor, elne
Paste des sauren Schwe;elcaureesters Zur. Beurtellun nerarzu21ehen.

iVegen der Lonstluutlcnsermlttlanc qtellt Dr. AnbrOhs die émpferschmelz—
pLVk metbodernach Rast'zur DLSAuss1on ng” Vermutet dass’b21 dleser De—ﬂ

.bre351onsmethoqechhlusse auf den- F elnbau«des Alkoholmolekubls abgeleltet
werden konnenr F Ur . die Bestlmmuné ‘der Lager der’ Donpelverbandungen»ww‘d_v*
der Ozon—Methode mlt alkallschen Silber—Ode vegenuber der Permunganat— )
Methoce der’ ’Vorzuo Eegeben. nlne weltere Prufunr der qunerlsmefung durf—'

_._\/sc 5000.711: 41 6/0222: -3
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»

te dureh die Vordertillation mbzlich zein
Jon zolonnen aine weis

m¥zlich, vein wird,

Wegen der Frimir-Produxt-Zescharlzung zur Vornnhkme von Ver
an kerrn Prof. Wertin herantresen. E3 werden sunlickist zur
der rotwendigen Versuche gebraucht:

Je 5 zg €y ﬁ‘cl2 und C,., - Ulefin- Daneben je 5 kg Cié”_ 1z wnd &y
AlXorol. Eiesge Proben.eql}e: gesandt werden an:

1.) Leuna: Dr. "Herola

2.) Herkel & Cie,”Dr. Blaser
Z.) 1.G6., Lud., Dr. Wurzscéhmitt
4.) Oppau: Dr. Witzel,

5.) Bthme Fettckemie: Dr. 3urgdorr.

Der Besmrecnung schloss. sich eine He51cnt1guna des haphtolbetriebes ..ud
des—Verquch stechnikums bel Herrn Dir. Dr. Reppe 2n. Im hephtolbetrleb
wurde ans eln Rithrfilter vorge:uhrt ‘wie wir-es- ungefunr zZur Zontextfil-
terung verwenden wollen. : Dle Fllterola tfbesteh‘ 2us einem ge*rltteter-
ths;1lue1. Das Ruhrwerk hat nuhrarme ‘mit schrig gestellten llesgern, die
belm Rechtsgang verstrelchen, beim Llnksgang abheben bzw. scHneiden. Das
Gesamtruhrwerx ist zu dlesem Zwecke kéb~ und senkbar;

es ermogllcht.

1. ) ein Verstrelcken_dgs Auchenq ohne Rlssolidung ‘

2 ) eine. Aufscnlammung des {uchens unte” Zugube von’ Flu551gke1t

3 Yeein Abheben des Lrocxenkuchens in dunnen Schlchten._

In der Oxo—Versuchsanlave w“r bemerkenswert dass Lu. im Gegensatz zZu Leuz
Jdaém?ontlnuverllch 1n der Sumpfﬂhase °rbe1tet “mit fest anéeordnetem konf
'takt féhrt. Die Erschopfang des:- aontaktes ‘durch rerauslosen L -vion, Aobalﬁ‘
vw1rd durch Wechselsewteges Umschalten_derihydrler—Synthese Stufe herao—'
gesetzt. Dle Auhlung aes Reakulons”aumes erfolgt duréh stufenwelse uber
die ganzé Fohe ‘des’ Reaxtlonsrohres vertellte Gaselntrlttsstellen..

_gezl'L%ndgiaf

" /8e 50u0.. 11. 41, '6/0222
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AMMONIAKWERK MERSEBURG @
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AUEUNA WETWCE Olrete Merseturg)
L
ladornittetlung
iibsr @ . dor dagiv ? nlt vop Jsoniden

Jis ‘ulupsltung von Csoniden durch Zoohen xit /ussor und nechtriicliche xydation
dur rldehydinchen Drewohstiicke ‘mit Iassdrastoffesuperoxyd, die bishor.gedriuchlich-
tte  ethodo der llersetzung von Czenidon unter I'ildung voun ‘arbonsliuren, vor-
18uft heincswegs qurntit:tiv und g1bt sudcrden sur LGildungz von %«bonprodukten
‘nlaZe.

-asserstoffsuporoxyd kemn besonders kurzkettio ldehyde wie Propionnldehyd,
Intyrvldehyd usw. unter fildung von Aceisenslure, Zohlensfure, Cxylsliure i re
groifen und so serstiren, . .

‘' ‘ndere ! cthodon zur oxydativen ufspultung, die in letster “eit besonders von
I'e o812 (Cissertation Freiburs/Breisgsu 1933) eincchand Learbeitet surden und .
"derin bestehen, dul nun dio Cxonide in eino ulkclische oder saure l.3sung von -
loracnganat oder <uliumdichromat, ferner in rote rauchende, konzentrierte oder '
verdiinnte alpetersliure, Ccro’sche Siiure, Jod in slkulischer iBsung oder .Jasser
stoffsureroxyd in alkclischer lLisung eintrist, verluufen ebenfalls nur unter
Biltdun; von etun 70 = 80 - cer theoretischen sSiurenmengen,. 'uch die katalytische
‘Cxydstion mit llilTo. von Sausrstoff und iungnnohydroxyd, ' .ngenissetot usfe, "
nuch DRP 369 636-oder Falledium .uf Bariumsulfat, fiihrte nicht zu ciner juanti-
tativen Yildung 'von Karbonskuren. S .- ,
Triigt mun hingegen das Osonid bei etwa 90 = 95° in cino olki:liache 5ilberoxyde-
- susfension ein, 80 tritt juontitativp Aufspoltung dessolben in LarbonsHuren
ein, die in Form ihrer Xatronsclse (Seifen) rninfallen.-%ach. vollendcter oy Ytung
. (<enktionsdauer etwa 3 Stunden) wird durch :linsufiigen wvon - Sulpetersiure. dss
5ilder besw. noch vorhandenes 3ilderoxyd in L¥sung gebruchty die Silbornitrste.:
~ 18sung wird wieder sur Herotellung von 3Silberoxyd berutzt, und cic sich aus—..
acheidenden Furbonskiuren mit “ther oder lentafi uusgeach’ltclt. :u” dicsec :qiac"j
.wurde  z.F. Dodeoylon £: 1 im Undeoylsiiure; Tridecylen 2. 1 in Zodecylsiure, ¥
© Nexadecylen A 9 (Cetylen) in Pentaodekankrcrbonsliure und Ulsiure nit cincr mit-
telstlridigen Joppelbindung in Pelargon und ‘zelainstiure ubersefihrt. . . S

e Czonisierung kunn in trockenea Tetrichlorkohlenstoff, Chlorofor: oder vore
‘zugoweincyin mit konsentrierter Sohwefelstiure gereiniytem Featun durchgefihrt .
worden. ‘‘antun bogitst don Vorteil, duB bei der Csonidsprltunc kein Chloxsilbai
‘vebildet. wird, was bei ‘nwéndung von Tetra tezw. Chloroform meistens der Full
748t suicrdem besitst dos Fentan einen betriicntiich nicderen iiedepunkt und.:
kam -durch-Abgnech bei Zimmertemperatur i Vakuum leicht: entfornt werden,

Bejepiel Iy , : :

50 g Tridecylen (hug_a-‘o}l_l"t ous Decylbromid f’.‘_llgltiro'mid nach; Grignsrd)’
‘wurden in ‘15C of Pemton: gelSet and bei =20 bia =3C° ozonisiert (645 ¢ :0zon/n)
~hach becndeter Czonisiezwng wurde dus Pcnton im Valmum ontfernt. (‘usbeuts
62"y Ozonid, Theorie 63,2 g) und das Osonid im Verluufe vorm 3C° in oine auf -
+9CO erhitste Suspension von 200_g 5ilberoxyd -in. 350 of 10Z45er liztronlruge

eingetragen, - ST R G ) R I St Lo
;\snon.—am’u_tﬁu,l&u ftihren fUgs. wan 350 ¢ konséntrierte’ Salpetersiure. (65.18)
~hinse und rihrt noch 15 Zinuten: bei etwa T0%. liach dem Erknlten, ‘wobei siel
“die Lurinsiure bereits. fest ubscheidet, wird mit Pentun'zus;-schittclt: Jie
Pentunllsung wire nit verdinnter, wiissrig ialkoholischer Yalileuge ‘ausgeschiit.

telt, wobei meutrule Besi:ndteile im Tentun ‘verbleiben, Iie wiissrige olkoho-

WY . 1800~ 1000=00 GReK. - -
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1ioohe Leiferlleun; wird dured AMunplen vom Au.ohoi befroit, ancoslinert uma
dio raine .dure mit lentan wsgesshittult.

Youtr.18) 2.1 g 4.0, 442 ) Jar Thoorie
Luuringlure SC ¢ * 9% .= bt °
Sturesshl 201, Theorie 280, RNobnohemelupunkt 30 l

Loispiel Il: .
200 g eines lrockolefine der Ruhgohecie, #raktion 260 - 280°, doQ = 0,779
Yolgow. 212, C=Zahl 8¢ g-c;z. 50 £ Olefingehold, wurden mit 2CC o) Totrc ver-
dinnt und dei O° osonisiert, ’ . .

Dos Csonid 22 g wurde allamlihlic’. in 268C g ‘1lderoxyd und 6CC o. 10 'ize
“atronlauge gegeben. Tenjerstur 9C°, Alhren. och der (iblichen .ufirteitung
(tulnehzen des gescaten iles n.ob dem ineluernm mit 350 & konz. SclretersGure
in Tentun, Ausziehcn der seurem jnteile mit elkoholischer L:tronlruc-c unfo)
wurden erholton: . . *

102 g 7ettsliures =it oy Shuresahl 238 Cq4-Cqss

104 £ Kohlemwnsgeretofr dp¢ = 0,775,

Becispiel 1XXs3

SC g Clsiure werden in eines Seriech .us 150 ol Penton und 150 c. Chloroform
goldst {in Pentan slledn ist dns.{ilshureozonid nicht 1&slich) und boi -10°
_ozonisiert. i.zch dem Ddestillieren des Tontons und Chloroforms iz Vskuum,
zuletzt bef +300, wird d:s Csonid in der nitigen lenge 5'iger Futronleugc gee
1éat und ciese lisung ir 60° heiles .assor sufliefen gelsssen, wodurch noch -
aeste von Chloroform abdestiliig@sn. Liersuf triigt mun 120 g Silberoxyd 'oin
und versetat unter thren tropfenweise innerheld ciner Stunde mit 18C g
1C"iger Lcotronlauge. Kuch vierstlindigem itthren bei 90° wird mit 207 g konse
‘Szlpetersfiure vorsetsat und nuoh dem. Auflisen des Silbors bezw. noch vorhande-
nen jilberoxyds und :rNaltenm w»imd dus Jemisch cus iGlargorisiure uni -zeluine
siure nit “ther (nicht Pcntam cdcr Fetrollther, d- diarin die Azolzireiure ;.
achrer 15slich ist) .us;oschittolt. ausbeute 57 g Siéuregenisch, d.s. 93,7 der
Theorie. - . . - . T TaE G
Durich Lestill:tion im V:ikuum bei, 2. mm erhifllt men Bei 122° die Felnrgofidtiure,
‘bei 184° die :zelainsture in Subetensz. : "

i R : 20

“D18~F1nker sobrticrlichon und in dor iiterstur beschriebonen iotiblen zur oxy-
_d.tiven ‘ufspcltung von Tionidem verluufem nicht quontitotivi Bs konnt: Zeueigt
‘werden, d18 -eine juintitutive ;ufspultung. von Czoniden ohne Verlsuf von: Neben-

" ‘revktionen mislich ist, wenn man d:s Csamid mit ciner alk.lischen Suspcneian

und 5ilberoxyd in der 'itze behmdelts .. T mirire e

i 42 5 AT A e
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‘Ruhrchemia Aktiangsssllschoft Oberhausen~Holten, den 21. 2. 1941
Oberhovsen:Holien Absg. FL  BU/GAL.

Herrn Dir. Pr« Hageaann.

Batr.: CO-~Zahl-Bectimmung.und I#m!nuh:l.

Ae. CO-Zahl-Bestizmung.

Exrforderliche L¥sungen:

1.) Eydroxylamin-Resgens: 40 g Hydroxylamin-Chlorhydrat ‘werden
mit 80 com Tasser gel®st, mit 800 cem 95Xigem:-Alkohol - auch
holsgeist- oder petrollithervergilltem ~ gemisoht und unter
‘Rithren mit 600 com 0 5 n alkoholischer Katronlauge versetrt und

"filtriert. .

2.) nethjloraﬁgopraung 0.1 geutf 11 'Waséér.
3.) 0.5 n Salzelure. o

-.'hzafﬂh_i_ung' :

.2 = 10 g aer Probo werden im 300 com SOhlifferle'&oyer-Kolben )
mit 75 com Bydvoxvlamin-RPazrens °1£L°~,£7‘“§$$. anf Qom'.Dampﬁbad

am Hﬁokﬂuskﬂhler erh:ltzt und nach, dem‘_i‘g\_&&%en = bel festen

" Produkten in der Wirme - gegen Methylorange: Eit %uzsm a
titriert. Gleichzeitig werden 75 .com dos.Bydroxylamin-Reagonsel
els. Blindversuoh ohne qubstanz ugabe*ebenso~behandelt

such b ccm c.5 n ualzsaure uhd, in

“:u:d fﬁr a g_Drobe im Hc.uptv 1d, 4
i "érorden, 780 bé-l:”f(gt

00.mg Einwaage . (Kaufmann).

Fach I/.G;; L'I‘BChl
_d he. a'——b «fmy
L a i

\ P.hcdhnzahl .“

LETISUTIN

Erlauterung.\ Die von Togh
ard ckt durch die a,ulva‘le -t’
Jodzahl" kurz iBhoelammhl" genannt.

" T;,_;c..rbrauchte L.ange Rhodan, »;'usge—‘
Henge J’od, 18t die '&‘hodanometrisoho

00010 800 21573 Gphe Qurchschriff\



Ruhrchemie Aktiengesallschoft -2~
Obaihpysen:Holen . :

Jueek. Naohweis und Bestimnung ungesiitsigter Verdindungen.
EaSeinheis: g Jod/100 g Pett.
AbXUrsupg. XhS.

ste ae ng.

Als L¥sungsmittel dient Eisessig, der bei in Eisessig allein
sohwer l¥eslichen Substanzen mit 30% ftibexr Phosphorpentoxyd destil-
dliertenm T)‘otmuorkohlomtott versetezt wird. Infolge der mﬂon
Empfindlichkeit des Rhodans gegen Peuchtigkeit und Verunreini-
gungen der LYsungsmittel (Gefahr der Hydrolyse oder Polymerisca-
tion des Rhodans) =milssen die. Boagtnticn von griiSter Reinheit sei:
Zur v¥lligen Entwiisserung kann Bimutzanhydrid oder Phosphor-
pontoxyd tngewondet worden.

Eisessig (99 - 100%), wird mit 105 frisch destilliertem Eismig-—
anhydrid versetzt. Eine Destillation der Mischung wie bei Benut-
sung von FPhosphorpentoxyd 1et unniitig. Zur besseren Lislichkeit -
TUr sochwer l¥sliche Fette wird der Eiseasig mit 30% Tetrachlor-
kohlenstoff versetst. Die LUsung wird in 200 com~Flaschen mit
_egut eingeschliffenem Glasstopfen gefilllt.' Man schiittet in je
3'60 ‘com 6 g Fleirhodanid (Handwasge) und 18t aus einer Birette
0.6.0cm Brom in jede I'luohe flieBen: achiittelt bis suxr I:xﬂ:;ﬂi.r.b
"bung: und ﬁ.ltriert wie folgttw v

Ei-oenis (99 - 1 00%) ‘wird unter Zusats von 10% Phosphorpentoxyd
dostilliert und duroh Fraktion mit uiedopunkt 118 =.120° autgo-—
tangen. Um 500 ccm Bhodanlblung zu gewinnen, versetzt man 200 oou)

'

Plasche mit 15 g Bloirhodanid (Hand'aago), das mindestenl B_Tagc
lang im braunen Exaikkator (boi LiohtabsohluB) ﬂber Phoephor—
'pentoxyd geatandez; ha’ﬁ. Dnsn\yerden etwa 4 g (z 1.3 ocm) Brom
("zur Ana.lyae"), 1n %ﬁt ' A6 ,\_wasaerfreien Eiseseigs gelvst,
e2llmdhlich. gegeben. Bel gutem achﬁtteln entt&rbt sich' die I.Bsnng.
He.n 188t . absetzen und. :riltriert édurch einen bei 100° getrookne-
ten Triohtor mit Doppelﬁ.lter. ‘Ple ‘erhaltene Rhodanlvsung ‘8011

waaaerhell soin*

*i'aie mﬁgl:lohat 1n ’/20 com geteilt iut. entnommen.-ldan 1§Bt

Ty - 3 ="

16(%&'1-7: S1nTY GHTH2 ’Durd"sd’“‘t\ﬂ‘-
IED FeTs Gnie
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Ruhechamie Aktiangesallschoft $3- (ﬁ
Qberhousan:tolien

£0 acom Rhodanllsung in einen sorgfiltig goti-oonotoa Jodganl-
Xolden flioflen, 4dasu ans oinem weiten Mefzmylinder in schnellem
gus eswa 20 com wiifrige J10prosentige Kaliumjodidl¥sung, johvonkt ‘
gut um, verdtinnt mit otwa gleioher Menge Wasser und titriert

des ausgeschiedene Jod xit 2/10-Estriumthionulfatl¥asung.

Rhodunierung. kan widg: inf cinem ¥iziaturbochorilus del Julstan—
sen nit lioher Jodzehl etwa O.1 — 0.12 g ab, bei Sub.tanszen mitt-
lerer Jodsahl 0.2 - U.3 g, bel Juostanzon kleinster Jodsahl

0.5 - 1 g. Die Bocaergliscnen werden in die Jodgahlkolben ge- N
br.cht, 4in' die cen dann aua olner BYratie Jo 20 com Bhodanl&aung
£1iefon 18Bt. Tei Zubstenzen mit hoher Jcdzakhl (txxntxl:ixxz’
Iaktigwexixex) sind 40 ccr RhodanlBsung erforderlich. Die Lisun-—
gen, die nech und .nach gelbve Rhodanierungavrodukte der Petta ‘
abscheiden, bleiben 24 Stunden iz Dunkeln stehen. Dann gleBt man
unter tiichtigenm Sohﬁtteln in einem Schus 10progentige Kalium-
jodidlaaung.dazu. deren Venge ungeflihr gleich der angewendeten'
Rhodanl@sung sein 8011, verdiinnt nit der gleiohen Menge Wasser
ungd- titriert des auageechiedene Jod mit n/WO-Natriumthiosultatf
lvaung gurtick. ) c - ) : L

S ! ! . . a
Berechnuﬂg. Unter sugrundalegung des Titefa der Thodanldsung.
stellt man die Anganl der verbrauohten ccm Lﬁsung fest und er-
rechnet'dic ﬂhodanzahl, indem man dieaen” Tarhraunghh auf Tnd ha-
‘zieht. o

Geéebénx c Einwaage ‘ -
a = verhraucnte n¢10—Thiosu1fatloaung (fur die Blind

T —@FobeJT‘——-_:: o
b = verbrauchte n/ﬁO—Thinsulfatlosung (fﬂr den Baupt-
4 versuch) °
1'Berechnet1 Bz T1. 269 m_(a-b}

A 500 10 a0 00 1ed A - s“DU?‘d‘lSd‘ll:ift
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~Oderhansen-Holten, den 19.8.1941.
Adt. YL Ree/Yu.-

Amslyse ven olefimisohen SchwerSlen

und Eeinalkohelen der Oxo-Synthese

nach dem Stand von August 1941.

I. Ausgangsfle.

A. Menge der Olefine.
Erfahrung: Nioht alle Olefine lagern bei der Oxo-Synthese gloioh
u)moll an, manche tberhanpt nicht. Daher. ist niocht generell
Jede OIQtubootmmtm. snwendbar, weil es vorkmen kann,
dass ein Teil der Olefine nar uulytinch beati-hu' ist, aber .
bei der. Oxo-s:n‘un“ nioht reagiert. “ -

'Hiernach kanu im -trittigon Pall tbder dio lcng- der vorwort-
‘baren Olofm nioht mittels OIQManw.thodon ent:chioﬂoq
werden. Vielmehr mfisson in. diesen Fillen Nodellversuche der |
Oxo«-s:rnthc-o An:tuhlua dnrmicr goben, umn anhcom;nﬂhi"’
.ge 01of1n. ontmten sind. -

stands PUr die dis jom ansoli.otoreon und fHr die’ opltcr vorgo-oho-
nen -ynthotuohon Schwertle het sich horaugostollt. dass dio T
_,Iod—nhcdn-zm die Menge der: anlagonngat&higon 01.£1nQ rich—,
tig nngibt. Diese Nethode wird daher f8r 4die Olofubo-tinmmg
imrgo:chlagen, ‘and - swar in dor Aulfﬂhnng-for- n-ch xanfmum

Die gloiehen lorto tindot -pn durch Bo-tinnng des. SPL vor
uml nach Bydriomg (m - smofolphonyhom-unliehos).
‘D:le Boatinnng des-SFL 48t von uns ﬂbcr dto alto nttvinkol—
lotho&o ‘hinsus 'ucntlich vorbol-ort -ordcn. -o -dass’ aio J-tzt
1n kﬂrs-.ter Zeit und mit kleinsten Hergen anmtﬂhrt 'erdcn kam‘
, .(Bqtymotor-nethodo) o

- par ale Dmhfﬂhrung ‘von Oxo-NModellversuchen wurde ein ge—
; ‘otg:oto- Gor&t entuokolt. in welohen aie Y-rurhoitung von .
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10 = 20 com des Oles in kurser Xeit migliod ist. Im diesem Ge-
it kaza awch die Eydrierung vor der Destimmung des S5FL dureh-
geftihrt wexdemr.

3. B2 1 .t

Erfahrungs Nolekularg-Gewichtsbestimmungen gedben nicht in jedem Fall
ein richtiges Bild der Nolexfigrisse dor Olefine, sendera nur
Nittelwerte und ssgen suseerdem nichts sus fiber die Verteilmng
der NolekiUlgzxSssen. Bei Amwssenheit von sauerstoffhaltigen Ver-
bindungen sind nicht einmal 4le Mittelwerte richtig.

Piir die¢ Destimnmung der Verteilung der Nolekillgrissen muss
eine Praktionierung des olefinischen Ules vorgenommen werden
mit ansohliessender anpmnly-o {Jod~-Zahl usw.)der c¢-nselnea
Prektionen.”

Stand: Pdr d:l.c rraktzonzonng sind bisher &ie voraohiodmten Labor—

goriite benutst worden. Eler ist eine nnignnq, auf eine genorate
Appmtur erforderlioch.’

Qe lobmbentandgi;u -

x:-tahms: lobonboatandtcilo. welche die Bostnndtcile der Oxo—Syntheaq
-at8ren, eind bisher in unserea Prl-lrproanktcn nicht benhschtat
wrdcn.

zn Yestiomen aind 1061311.:1: di.~8nv;¢‘°mtigen Verbindun-
gemy mbescndoro die Alkohole. .

st-nl: lierfnr k&nncu dio bereits: aingottﬂu'ten, allmein ‘bekannten
lcthom m&e'emlct nrdcn. nimlich -

‘2 Baetim der co-zau
3. Boat:umung derx Bz nnd vz.

Anuﬁlhmg in: der n:lt Schreiben der I.G. vom: 13 6. 1940 vorgo-
sch:l.agcnon ron. )

D. gt or O ﬁ.n .

Brtahrnngz e Abhlngigkeit von den Synthesebedingungen mind .die Ole-
fine ent'eder goracketm eder in unbokannter Axt md long- ‘ ‘
'cchndnd verneigt Annlytincho l.thoden fur diese Stmktnrln-
dornngon oind uaher nieht bntmt.

m}- omlgo lﬁglzchkoit sar Bourteiumg der struktnr der
~ o3
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Ausgangslle desteht in der Durchfthrung der Oxo-Synthese und Adsr
priparstiven Darstellung und Analyse der einselmen Alkohole.

Stand: Rinselheiten sind hiertider bisher nicht mmboitog wordem,
wexn man nicht unsere Emtwicklungsarbdeiten auf dissem Gediet
mm Teshunen will.

) n.no 1sufende Obonaom; oxrgidt sich von seldst aus der ge~
nzuen enslytischen Untoranohnng der technisch erseugten Rein-
‘mm.o o :

II. Pertigprodukte: Reinalkohole.

A Estur der Pertimrefaktd.’
Als r-mnmmo der um Oxo-mngo sollen zur Reinalkohole hex-
mt.nt nrﬁu- I)u-.u u'gibt sich m uo Yorroohmg.analyam
tolgandus -
1.) Cber hhlmerntormltw nohnkoholgtlischo brnuehon einst-
num ko:l.m Vcroinhtmgen getroffen s2 werden.
2.) Dpie Reinalkohole fallea als mengnicao unor urgrlltigon Prak-

tionierung- n. m-mt i5t gleichseitig eine Bosti.npng der
!ol.mmau gogobcn, welcher Umstand bei der -nalytischan

Untcmq‘nmg mguortot nr&cn kanrd.
eut

Bxf__tahrm: Dio Butil-nng der OB-Zahl 18t aurcichend zmd mﬂgt ,
.allen Anzorderungen. ‘Sakiind8 Sekundire Alkohole am or!shms-
goua.a in den reinen Destillaten nicht enthalten.

snu: siaehe obon.

‘0. Nebenbe e,
' Brfahmg: Ala Bobonbostanﬂton.o kénnen a.nﬁreten: )
1. xomemofro, herrtihrend von der rrinll.r—Syntheeo, 1n-‘
: folge ns mgelh-ttor ?nkﬁmcmga SR
2. Primlir g.budotc oauemom.ltigo Prodnktc. s.n. Alkaholc.—'
3 1ntolg¢ mselhaftcr rnknm‘mg;
3. Nicht hrdﬂorto Auoh,do; LT .
4. xohlma-somom~hmnd vom: Umorabapaltnng hnd od-r“
w.rug von nkoholon;

=4 =
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5« HSher moleXkulare sanerstoffhaltige Produkte der Oxo—-3Syntho-
se (DiokBle, s.B. doppelt molekulare, sekundlire Alkohole,
EZster, Siaren usv.).

Die Xxfahrung hat gesdigt, dass d4e NMenge der etwa vor!uadcnon

primir gebdildeten Alkchole bei richti;or Yahrweise so gering

ist, dass sie vernschlilssigt worden kann.

~ Etwa niocht hydrierte Aldehylde komasn pnktisoh nicht vor und
wilrden sich leicht mittels der CO-Zahl erkennen lsssen.

m. Nenge der Xohlenwasserstoffe dagegen erreicht messbare
Werte. 810 kSnnen leichs als Rest vom SFL bestimmt 'u-d.n.

Die sogenannten DickSle sind 1!1 den Rcialkoholcn bei richti~
‘ger Fahrweise nur in sehr geringcr NMenge enthalten. xino
meingsane Bestimmung ist-bisher nicht mBglich. FAmwe Nenge llo-t
sich aber auf -ehrarc Yeiren ermitteln: -

a) Dieklﬂ.o haben niledrige OH-Zahl, hohen Broohnnpindox. hohe
Dieht. und sehr hohe ¥Z. Ihre !cnge ssigt sich daher im
Absinken der OB-Zahl und im An-toigm von quchnng.indcx.

< Dichte und VZ. T e -

.b) Eine Bestimnnng der ubsolnten ltonge ist: nbglich als Rick-

' stdnd einer sorgfiliigen, fraktionierten Vakuum-Destillation
einer grdaoeron Nenge dés bo*rerfenden Alkoholl.

-Stand: 1. OH~Zahl siche oben."
2. CO-Zahl siehe oben.
3-"Kohlemmeratotfo mittels der smmd-lutyroneter—hmthodo
T siehe oben.
4. Breclmngs:lndcx '19 oben. .
5. Dichte wie oben, '
6. n. VZ wie oben. .
7. mktioniortc Vaknnn-mgtulation muss vor-inbart wardon.

n. nqm’m' s —gopumng;g
xrtahmgc ‘Bei richtigu Arbo:ltan liotert die teehniach dn:ohgo-

: flnu-to doatulative Anttcuung -anbore loloxugrbncn. lit Ans-
nahme von O, 8"°1 werden alle anderen Alkohole 'paar-mo anfal-
len. mmn 1ntereaaiert das lhmgomrozhlltnie der beiden Alkoholo
in den Guiachan. Dieses ist mit gentigender anmgkeit m dcr
on‘zm (naoh A'bzng aer’ ‘nicht ukohouschon ‘Bestandteile) “su
.mttoh. Ionigar gcuon int ate- lolokﬂgouohtnbostmmg

-5 -
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Pehler kinnen hierdei suftretem, wenn infolge mangelhafter
Praktionierung die berschbarten Molekiilgrissen edenfalls ent-
halten sind. Dies kann duroh Heransiehung der Brechungsindises
nicht gekliirt werden, da letstere sich bei den Isomeren Hbex-
sghneiden. -

In dlesen Pall kann eine befriedigende Aufkllirung fber die
Verteilung der NolekfilgrOssen nur mittels fraktioniexrter Destil-
lation erhalten werden, wobei anschliessend die OE-Zahl der

omdun lr-ktiom bestimat wixd.

Stand: 1. OH-%ahl aicho oben. -
2. lolokulcrguicht-b.atimng -pach Beckmann, kryoskopisch mit
10%1ger Lisung in Eisessig; FPehlergrense + — sﬁ. )
3. rr-kticniuﬁ'te Yakm-nastﬂlation muss vereinbart werden.

E. S dexr .
Erfahrung: Es hat sich geseigt, dass die einselnhergestellten
Reinalkohole durch scharfe FPraktionierung weitgehend in fhre
Isomeren zerlegt werden kdnnen. Letstere kinen dann mittels
physikalischer und .chemischer Deten nkher gckonnsoi_ohnot wer—
‘dene. ‘ )
. Andara Hethoden, welche 4die fraktionierte Pectillation um-

gohen, wie =.B. optiache vntu-nchnngon. koucn fUr die prnkti-.
sche Amondnng einstwellen nieht Mmga

o Bar’ Bersteunng Yoo Binselalkoholen 'nrdon bisher bei der’.

Kohlcnneaorctott—l‘raktioniims }naua der’ Vorluut und -die—
'z'1uhnlluto. welohe isconmere Qletina enthalton. auagaachieden..
“Bei derx vorgecnhon‘n puuoincn Yembaitnns Jeaoch wird derx
. gwischen den. boidon lolommeacn {Ubergehonde’ zuacnmm
‘ebenfalls in dio Synthoac oing.uetst. Auf diese. 'ouo ontxatchou»
) smtal:lch 1-mr. Alkoholo. Aexren szcdolage h Bereich der
n!chat niodoren lnlekﬂlma-o liegt. .
) Di-eor Unstand omhnrt bei paamiso horgeatcllten Alkcho-
lon die- Bmittlung der stmktur aittnll frakt:lonicrtor Vekous—
aeaunaﬁoﬁ.

- staml: muolheiten sind bisher nicht ausgearbeitet.
i 2 rbe und He £

xrruhmg: ‘Bet nornalon Betriebsgang sind dio Prodnkto farblo-. ‘
=6 -
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Bei Detriedbastirungen jedooh kimnen leichts Pirdungen auftre~
ten, vermutlich infolge Metallgeshaltes.

Stand: BEingelheiten sind bisher nioht bekannt.



IIX. Zusaamenfassung.

Ausgangstle.

A. Rogclnl.uig aussuftthren:

1. !:nglor A.n-.l.m
2. a) Jod-Bhodan-Zahl:
'~ b) SPL vor und nach Hydrierung.
3. OH-Zahl.
4. B2, vZ.
5. CO=~Zahl.

B. Zur genaueren Xennzeiohnungx

1. rcintraktioniornng; Be-thnung dor Jod-lihod.n-iahl ifi den einsel-

nen Praktionen. ;T
2. Oxo-lodon-Synthdlo bis zu den ‘Alxoholen,. und Ez-ittlung von
Nenge tmd zigenaohatten deraelben.

¢ rértigp;-oquto .

A. logom.aig za bestiman: .

i

1. OB-Zahl.

2 co-zm

3 . ’z. 72.

47 SPL.

5 . Dichto- .

6. Brechnngaindcx.

an( Gcmaren Konnzeichnnng: K o
Praktioniertc Vakuun= *Doetillation und’ Baatimnng von 1 -6 '4n den
oinulnon rraktionem.

'ger’. Roelen.
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Ruhrchemie Aktiengesallschoft
Oberhavian:Holiea .
Abt.lib - h‘m. ’7. m ‘94‘ «

Hexrn Dr. Hagoemann.

Betrifft: CO-Zahl-Bestimmung und Rhodangahl.

Einleitend mus sur Klarstellung folgendes gesag
werden: Die von Herrn Dr. Roelen im Sohreiben vom 6.5.41
gebrauchte Beseichnung "Jodrhodangshl” ist falsch und irre-
fihrend. Die Jodrhodangahl ist von Ksufmenn und.!Grosse-Jttring.
haus entwickelt und benntzt eine L3sung von Equivalenten MNen-
gen Rhodan and Jod. Diese L¥sung hat, wie Grosse-ﬁttringhaus
niher ausfuhrt, aeeentlich andere Eigenschaften als die reine
BRhodanl¥sung. Lediglich fUr diese Methode ist aber der Ansd:nok
Jodrhodangahl zulissig. Die von Herrn Dr. ‘Bichner beachriebpno
Hethode ist nicht die Jodrhodanzahlmdhode aondern die rhoda-
nometrische Jodzahl. Es wird-bei ihr eine Lﬁsung von reinem
Bhodan verwendet, die in fhrem Verhalten wesentlich andere
Eigenechaften gufweist. .- o -
. ‘Die von' Herrn Dr. Boelen aufgestellte Behauptung
; daB die 1n nnaerem~Sohreiben vom 5.3.41 vorgebrachten Grﬂndo
~"in keiner. Weise stickhaltig" sind, mmuB alse im wesentlichen
Punkten aachlich vGIIIg unbegrundet znrﬁckgewieaen warden.

1. ) Beschaffung der . Chemikalien.

Laut Anordnnng 13 der Reichsstelle'chemie vom 5. 9 39
agehdrt Jod zu- "den beschlagnahmten Chemikalien. Pﬂr die je—
weilige Beschéffung sind 3 Antrige erforderlich. Monatlich
muB . fir Jod Zugang, %erbranch, Abgang und Bestand . gemeldet
verden, ferner muB ‘bei- der Beschaffung eine eingehende:
Begrundung gegeben wardan, warum das dJod nicht duroh andere,
geeignete chemikalien ersetzt werden kann, Ich habe' diese
Anprdnung stets ‘selr ernst nehmen 1assen und ‘wir;haben - -
gnupdsétzlich daher den'Verbranoh an’ Jod ao‘weitgeﬁdnd wie
nglich eingeechr&nkt.|Bei dieeer ‘Lage’ einfach zu be- . -
streiten, dag die ben&tigﬁen Chemikalien "sohwer beschaff—

) -,,2 o
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bar~ sind, halte ich fur nicht vertretdar. .Die Beschaffung
des B Bisessige ist gleichfalls schwierig. Eisessig k3nnen
wir pur auf Grund des Verbrauches von 1938 bdesiehen. Jeder
Mehrverdbrauch, der dei allgexeiner Binfiuhrung der Rhodan-
sahl gans erhedlioh sein wiirde, mu$ eingohend degritndet
werden und ist nur statthaft, wenn keine Ersatsmlglichkeit
fUr den Eisessig besteht. Die dei uns in Entwioklung be-
findliche Holbnikro-Bromsahl-Nethode komnt mit etwa ¥10
dis Y20 der Jodmenge aue, die fir die Makromethode ge-
braucht wird und ben3tigt kcinerlei Bilolaig.

‘Laut SOhreibon von Herrn Dr. Hagemann vom 3.5.41 mollte

sachlioch su den von Herrn Dr. Bilohner vorgeschlagenen
Nethoden Stellung genommen werden, da von Herrn Dr.Hagemann
beabsichtigt war, die Bestimmngamethoden fiir die Unter-

-suchungen fiir siimtliche Laboratorien verbindlich zu machen

Dr. Roelen behanptet in dem Schreiben vom 6. 5.41 dag die
Rhodanzahl in allen Fdllen richtige Werte auch bei Benzin
gibt. Ich habe in meinem- Schrleiben von 5.3.41 ausfﬂhrlich
aus der Diasertation von Grosse-Ottringhaua zitiert in
der gezeigt .wird, @ae die Rhodangahl. 1n‘vielen Fallen klar
versagt. Ich vermiase in dem Schreiben von Roelen Jede
Stellungnahmo zu diesen klaren Zahlenangaben, die nicht
mit allgemeinen Redenearten, -sondern 'lediglich duroh
exakte zahlenmﬁﬁige Nachprﬂfung erfolgen kann in dieaer
Dissertation 1ist auhsefﬂhrt, dag die Rhodangahl in der
uberwiegenden Zahl von P&llen—bei Benhinnnterluchungon B
keinen oindeutigen Haltepunkt gibt. Ieh*zitiore nochmala.

Bezeichnung ‘Versucha: Rhodan- Versuchs- - Rhodan-
des . Benzine L 1", dauer ‘zahl _ -dauer . .- gzahl
65 - 95 w12 Stdd - 1,9 24 std. 2,7
Shell-Bengin T2 31,37 .37 37,
Deutsch.Crakbenzin - " 12 77,1 3T 87,4. ;
Crackbenzin. R, 15, 81 '39 '90 1
Leuna-Benzin . oo 12 5,9 37 ‘8,4
Schwerbengin 15 “'2,5 38 1441
‘Shell-Frakt. Kraftat. S 15 3,2 38 5,9 -
:Petroleum: = - 18 241 38 4,8
Diesel-Shell-Gas8l ~ 15 14,6, kS 21,7
Raff. Dmckdeatin_at 15 77:2. 39 86,5
Amerikan, . Rohvl ‘.:'~ '1 22,6 9. % »T .
Deutsches 15 - 16,1 3 90"
Getopptes Rohﬂl 15 22,2 ! 36,4
" Spindelraffinat 15, . 5,2 39 11,3
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, Yeitexe etwa 50 Zitate soigen in Jedom PFalle das
Versogen der Rhodansahl. pn Terr Dr.- Rottig als Assistent
des Herrn Prof. Xaufmann dieso Bestincrungen sum 201l sel-
ber mit Uderwacht hat upa wir daher gans eindeutig wissen,
das8 die rhodanometrische Jodszahl unbraunochbar ist ftir Ben-
*1ne und DieselSle, 80 wus ich dio Methode fLuf den von
Herrn Dr. Hagemann gewlinschten Zweok als verantwortlicher

" Teiter des Laboratoriums auch weiterhin trotz der durch
Zahlen unbelegten Behauptung von Herrn Dr. Roqion. dag
die Methode in allen Filleh richtigt Werte gibvt, als un--
brauehbar zurlickweisen. Bei der Verschiedenheit der in
unseren Laboratorium behandelten Bensine wire die An-
iendnixg dieser Methode einfach nicht zu verantworten. Es
~ist vielleicht mdglich, dag8 bei Anwendung der Methode zuf
immexr die 8leichen Benzine bzw. Ule hauptsdchlich grad- -
kettiger, Struktur, _beis‘pienl.s%eise] auf die _éé—'etign'fz.ngd-iL
OIefinzahl'lediglioh -in Dieseldlen der KkB-Ergeugung, dié
Hethode einige{:mauep-brauohbaré Terte "liefez"t.; Damit ist .
aber keinos“vgga ‘gesagt, dap ld:'m He’thpdel Tir k'ompliziert:_ezje
Benzine dann anwendbar ist. Bei Spalt_benzineg, Poly-Ben-"
zinen usw. Versagt dis |J{_e_ith_o‘de.' Erginzend gu den Zitaten
aus der Dissertation von 'Grgsagrﬁttrméhaua ist noch gu:
sagen, dag in den‘me:’;‘st’gn PHllen, 1'n denen die Rhodan- .
zahlmethodel versagt hat, die Jodrhqdanz’ahlmethode konstante
Ez}dvyérte ei-gab. C ' ‘
R T . .
3.)‘.Bg'st§tigt_ werden kann dagegen.von uns die Angabe von |
' Dr.Roelen, da8 bei I'Eie'r'»rlquahoﬁgtrisbhen -Jodgahl Fehler
gm’féfc‘ex‘i;- wenn hydroxylartige Stoffe zugegen .sind. A,nr“ )
diese Sc¢hwierigkeit. ist in der Besch_ijeibung von D:.B(iohﬁér»

vom 21.2., die mit Schreiben' von Dr.Hagemann uns Ubersandt
wurde,” leider dn keiner veise. hingewiesen, und die, von |
iPr.Roelen etwas -geheimnigvoll in Klammern erwiihnte ,geeig-
nete’ Blindwertbestimming' bei "Anjwelsen'heit ‘Bydroxylheltiger
Stoffe 18t nicht nkhesr beschrieben, so daB es mir nicht
~mSglieh ist,’ h_ierzp'- Stellung zu nehmen. ‘Bei litheren OH- '
" Gehalten Htre}_té»n'\je,den_falls‘ durech f_Polymer:lnaii'on des.
;o : B R
I
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Dirbhodans gans srhsdliochs Abwsiokungen auf. Zu den im

Bohro.‘l.bon Dr.Boelen erwiihnten Auctﬁhm‘ﬂorcchrittcn
Mchnor- vom 6.5.41 kann gleichfalls keine Stellung ge-~

nommen vordon, da sie £.Zt. mir noch nicht dbekannt sind.

CO-Zahl-Besstimmung.
Hinsichtlioch der CO-Zahl-Bestimmung kinnen wir die

Angabde Dr.noelcna.beatatigen, daB bei reinen Substanzen eine
Erhitzgungedauer von 1 Std. unschidlich ist. So wurde bei einer
Carbonylzahl gefunden nach 5.HMin. CO~Zahl 680, 10 Hin. 680,

20 Min. 680, 30 ¥in. 680, 60 Min.- 680 Auf der anderen Seite
glaubten wir aber, dag wir die apsdruckliche Angabe Leites
(Forséhungalabqr 1.G. Iudwigshafen) nicht unbeachtet lessen
dlirften, der in peiner Arbeit besonders betont, daB8 bei lin-
gerex K&Ehdéuer die Gefahr besteht, da8 durch evtl. vorhandene,
‘beiapiolswoiso aus der Fetth&rtnng oder fiir unsere Zwecke.auch
aus der Pischoraynthaae stammenden ¥etallspuren ein Abbaun :
des Hydroxylamins erfolgt. Aus dem Sehreiben von Dr. 'Roelen
geht nicht ervor, ob diese Angaben Leites inzwischen als
durch Unterauchungcn im Laboratorium Roelen #iberholt gelten
kbnnen oder 6b es eine wirksame Hethode gibt, um sich gegen
_diese schédliehen katalytyachen Einfluese mit sichetheit zn

schﬁtzon. -

) 3 chht 1n uberelnstimmung mit unaercn Erfahrungen iat
‘die Mitteilnng Dr.Roelens, daB8 bei niederen ﬁldehyden, dann ]
richtige‘co-zahlen bei kurger. Erhitzuﬁ——aaner erZelt werden.-
"enn diesa 1in- konzentrierter Form vorliegen. Wir haben viel-
_mshr euch bei verhhltnianﬁaig hohen Verdunnungen, d.h., ‘el
co-Zahlen .von nngefahr 20 nach. 5- Min.' genau den’ gleiehen'vert
gofnnden, wie nach 30. minnten, ‘80-dag sich aus. dieeen Versuchen
nicht dig Notwendigkeit ergibt, lhnger su xochen. Ubrigens 4
widorspricht die von "Roelen selbst in eeinem Schreiben autge-
fﬂhrte_mabelle durchaua der aonst von Roelen vertretenen Hei-
nnng, ass- fur hahero Aldehydo zur vollatandigen Umaetznng eino
léngere Kbchdauer nbtig. iat,hdenn aus der Tabelle ergfbt aich,"
daB bei einé%wﬁghsontration von ungefihr 10 -15- 4" selbst bedi
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Ruhrchemie Aktiengesellschoft
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ATELLw0e. § 41

Aldshydsn von Cs;y bim 617 Kettanliyge sohon 5 Min. Xochdauer
vollstindig gentigen, um die endgilltige CO-Zahl zu geben.

Yarum also 60 Kin. gekocht werden soll, ist sus dieser Tudbelle
nickt ohne woiteores ersichtlioh. Auf der onderen Seite verf-
gen wir nattirlich nicht {iber anniihernd die gleioche Exrfahrung
in der Bestimmung ausgesprochen hochmolekularerxr Aldehyde

wie sie das Porschungslaboratorium hat. Wie wir schon im
S8chreiden vom 5.3.- ausfithrten, haben wir unseren Vorschlag,
von der Vorschrift Leites nicht abzuweichen, mit der Bin-
schrénkung goemacht, dag8 "nicht irgendwelche besonderen Griinde
dafir vorliegen solltenv, {iber die sich Herr UDr. Blichner
vielleicht niiher MuSern kénnte. Es wiirde uns sehr 1ntorossiorcn
zahlenmhaigea Haterial tiber folgende Punkte su erhalten:

""1.) Einfius der Verdunnung auf die notwendigo Beotinmunga—
dauer, -
2.) ETinwiriung der Molekulargrbtfe auf die notwendige
Baatimmungadaner,

3.) Vermeidnng dés Einflusses sehbdlicher Metallvor—
bindungen, die nach unserer Auffassung auSerordentlich
leickt in allen Pischer-Prcdukten’ vorhanden sein =

' ktnnten bei langerer Erhitzungsdauer. = .

Tir: halten aber. eine zahlenmtiB8lge Belegung dieger 3 Punkte
f#r notwendig, bevor von den ausdrﬂcklichen VOrschr1ften
Leites abgewichen wird. Ich nehme an,’ dag- derartige ‘Beleg-

,nalysen Je bei cer’ reichen Brfahrung und - bei der Zusammen-

arbeit mit der I. G.-Parbenindustrie ohne weiteres und ohne .

viel Muhe zur Verfiigung gestellt—werden kSnnen. .

. Tie Begrﬂndung fﬁr die Znderung des Vaktors habs
1ch anefhhrlich gegeben. Dz es8.8ich hier mehr oder minder- um,
eine Zweckmﬁaigkeitsfragg handelt wﬁrde dch glauben, dag man
die Festsetzung des Faktors fir den allgemeincn Gebrauch’ auf
der. RB ainer Diakussion der’ noteiligten Laboratoriumsleiter
uborust”“wo man dann die. Zwkckmasigkeit dea Roele:&’echen
Faktore oder des von uns verwendeten und';aixieite vorge-
achlagenen Faktors 1m Rahmen der- RB-RCH—Arbeiten festlegeu
kann VOrlaufig atehe ieh noch za den s.Zt. ausgefiihrten

.ﬁberlegungen..
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Untersuchung uad Fezeriun, von Produku* des vxovertreges.

- — ‘- - - - -
'

allgopeine Begerkank: UVer dersteiiar cirwes Oxoproduktea 8ibt je-
weils - aufl Grund seiner Ke.atals .ier aiu,an:s - vlefin-Paraffin~
fraktion, dor heakuanabedmgunge_n,sowxo aor ‘urubditung des gew
lieferten Produktes an, welche Kettenlnnge dem als™ Hauptbestandtou,
in denm betreffenden Produkt enthaltenen Aldeb:,vd, Alkohol odexr der
S#ure zukommt.
Zur Unterauchgg:wordon bestiamt:
1. ) Die Siedcanalyse im Vekuum bezw. Hochvakuum bei ve:e!.nba.'rton,
- -konstant gehialtenen Drucken und- _genea voreinblrtcr Apparatur and
) Arbeitsweisc-
2.) Der Gehalt an Aldeh_;d, SHure und 4lkohol Adurch die Bcetinmnn. -t
Carbonyl ;Sdure-und Hydroxylzahl nach: rolgendon Methoden:
a.) S.aunz_a_hl:hummgg_ - o
5 & der Probe wcrden mit ‘atwa 50 cem neutrslou o6 $1sem
~‘-‘1‘oluulsprit beldst ana gegen Phcnolp.htalein. mit 1 a Natrom~
lauge titriert.” . L
af--—nng_.,ewandtc ‘g Brobe
b-=.verbrauchtc cem -1 n :-ntronlausc '
«Saurovzahl = —E— .. 56, 112-_ :
Solltcn 2usnahmsweise so stork eigcn 3efa.rbte Produl:te ~vox-
licgen, dass der Phcmlpht lei.numschlas niocht zu erko-rmcn
_Qt kann, die Indlk«_.tion ;nach mit Alkaliblen odc:r aic '1'112&
tion nech elektromctriscr.cn ] tnodcn angp e!.n.e.n bests mntcu :
) pH—Yu.rt crf‘ol-':nu
) C_M_%chm
Erforderliohc Bosungcn- e
1. ) Hydroxylamin-ngegens. 40 g Hydroxylcminohlorhydxat
“den mit, JO cem -Jnsser gelds t, it 800 ‘com’'95 ,oig,em '~A1-
“kohol ‘("such gCmASS don Vorgallunesvorsohriftem mit Bon
A zolr oder’ Toludl vorgallter 8pr1t) gemisoht und uater
Runrcn m:.t soop ocm 0, 5 n alkoholischcr N&ttdnle.uge‘ vcx-
setzt- Die Xusomm, vlird mit 10 com Brnmnhenolblr'uld




{ osicho untor 2) vaggczgt und filtriort..

2.) Bromphonolblanlvnuns V,1 g Broaphonoldblea wixd mit.3 oox
0,5 n Natronlmuge bis zur v8lligen I¥sung vorricb n, wo-
rouf =mit 25 com Wraser vordiiant wixd-

Avsfihrung:

2 g dor Probe ( bdei carbonylermon Produktan ontaproohcnd mehr )
worden im 150 com Brlcamoyerkolben mit 75 com Hydroxylemin-Reagens
cine Stundo zuf dom Dempfbed am Riockflusskithlor exrhitzt und ‘naoh
dem Brkalten mit 0,5 n Salzsfurc bis zum Farbumschlag noch sritn-
lich-gelb titriert. ~ Gleichzeitig nexrden 75 com des Hydroxylamine-
Recgensos als Blindvorsuch ohne Substanzzugebe ete nso boh~nd 1t
- Smd fur a g Probe im Hruptvorsush b cem 0,5 n Sclzsiuwra upd
inm Blindversuchz com 0,5 n 8zlzssdur: verbraucht war den, 80 be-
tridgt dic
Cartonylzahl = o= -] . 28 5?« gg/‘.o;
N .. .
/Anmerkung: Bei stark dunklen Produkton ktsnnen dm Titratiomn
i rgogcbenenralls potontiometrisch erfolgen.- :

o) W e
In oin. Rgrgonsrohr, das ctwa in dor Mitte nrcﬁit zu ong aus‘bbzogexy
und abgeschnitt"n ist, werden nacheina.nder 1/25 Gramc.equivalont
_des Alkohols ani 1/20 Mol Ess;bsauree.nnydrjd {=5 com = 5 g) etin-
gewogen, wor~af dcs Rohr och soweit als mSglich mit Pyridin
(etw"— E_cc-n) bescnickt und abgeschmolzen wird. Desg Rohr wird im
Kupferblock ein: iStundebei. 120° sehnlten und nach Abkuhlung ia .
eino: bereits 20 com Pyridin enthzltende Pulverflesche (. von 1 l'att-
Inihe 1t mit eing- sc-.liffencm und gofettoten &topfen) frllen’ goles-
sen, sodr‘ss 88 zersprmgt und beid e Flussiskeiton sich mische-l-
‘Danoch =g rden 15 ;com Wassc.r zugegcbcn und: das Gemisch 15 I.Iinuteb
stehen golr‘sscn vioxs uf ‘60 cem noutr"lisicrtcr Alkohol: z.u.,csotzt
und mit 1a Kntronlnuge sceen Phcnolphts.lain titricrt wirde =
D-r erkungsvert dcs Bssigsaura anhydarids wird :I.n gleichcz -w:l.so
Jodoch ohne Zuge.bc dcr t’robe crmittclt-'_‘v

= e.ngevra.ndtc g Probe. .~ s

: eingcwogcnc 8- Essi,:,samre .nh,ydrm

verbrauchte ccm 1 n ‘:atroxrlauge

‘wirkungswert ‘dos. ussibsaareanhydrids. ausgedrug.l.t in
ocm 1:a Leuge fir 11,0000 g Essiseaweanhydrid { eus -
) Blmdversuoh borecbnot) o i
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Hydroxylzabl e 9. W= ¥ . 55,222 + Skuresnhl.
Lis orzittolton Z-hlorn merdea nuf dia cntsprochendon Vorbinduss:n der
vo= Horustaller ragegcboncn Kcticaldnygo umgcrcchnote Boi Abwescithodie
von nnderen smucratoifhnltigon Vertindungen (Estcr, Xthor —Shurcea-
hydrid) =uss der ecus den 3 Zohlca orrcchacte Scuorstoffgehelt ait
dcm ia dcr *xob. dirzkt bestim:itcn Sauvarstoffg: helt (Vexrgl:iohe
Zeitsohrift fur aarlyt. Chomic 118(2929) S 245~263 unad Borichtc 73
(1940) S 331 ufg- ) uUbcroinstiamen. Gogobononfrlls muss dean cuf aol-'
che Verbirdung.:a gopruft und inr Gehnlt quantitetiv bestimat wcxdin.
Der Bohelt en Bstcra kenn durch dic Bestimmung der Versoifunsszehl

‘ermittelt wcrdem, Tobci netirlich cuch dic vorhondencn SHurca und

Shurcanhydridc crfngst w.rdcn. Bbeaso wiirden die bci dawoscnncit von
4aldchyden ‘bei dar Vorsoifu.ng darch dic Co.zmi.zza:roscho Reakti.on cnt~"
stchonden Sdurcn =it _crfesst wzrden. Durch Isoli-ru.ng dcs nicht veor-
soirten Lntzils und-cracute Bestimmung von desson Carbonylzohl wixd'
der ant-il an CQrbonylverbindunsen erfasst, der die Ceanizzarc'sche .
Reaktion nioht orlitton hat ( gridsste ntcils a.lso aus Ketonon bcstoht)
Durch ontsprechendo Umrcchmx 8@ ldsst sich aomit dor bei der m:roh.-
fihrung der Vcrseifu.ngsza.hl durch Cannizzaro sche. Umla.geru.ns now
entstandene Antcil Sanrc ‘ormittcln. Die Estorzahl ergidbt sich dann
aus Vorsoifungszahl - (Saurozahl + Saiuraza.hl dor durcn Cannizza.ro-
*rcaktion ‘ncw” entstnﬂdonen Sau.ren)- o B -|_. R =

‘Bei. Anwcsonncit von Saurcunhydriden wﬁrden sowohl die Séurczahl
els euch dio ;Bstcrznhl jo um dic Hélfte dgs. vorhandpnen &nhydxﬁda &u
hoch gefund n wcrdon, vrcnn die Bostimmung der- Sauroznhl nech dor '.ib-
lichen_obcn e.ngescbenen“ Methode erfolgt- ) i :

Wir fu*u'cn dcsh"lb dencben doch aina; Bestimmun.g dn: Sa.urczahl .’u

?Pyridinldsung ns he folgender Vorschrift cusgs- b ;-

L3S g der Probe-werden mit etwa. 50 .cm Pyridi.n wirn gelost

".‘vmit 15 oc-:x .Wasser vezsetzt und etwa. '5- Minuten am Rucktluaslnihler 1|n

.schwa.chen Sieden erhalten, wora.uf ‘abgekiihlt, mit etwa. 50 ocm neutra-
'lem Toluolsprit ver rdilnnt und m:.t 1n ‘Lauge’ gegen Pnenolphtalein tit—z
riegrt wird- - Der ..augen.verbrauch wird in Sau.rezahl umsereohnet and
:entspricht den’ Gehalt aa: ‘freien. Sguren einschlieselich Sdureanhydri-
de.n- Dadurch wird d:l.e vorhandene Siure und Aas ganze Anhydx id' erfass’
_,Die _.Diff'erenz gesen die ﬁbliche S. 2 ergihf mit 2 mltipliziert d-tn.

dem Anhydrid entaprechendo: Saureza.hl.
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' &-xeioht der Stuoratorrgohnlt der 5o ermittelton Verbindungen(frede
S&nxon, Séurcanhydride, Bstor, ‘dldehyde, Kotone und Alkohole) in soi-
ner Summe nioht den dirokt bostimmten Sauorstoffgohalt , so kaan dex
Untoraohiod aur noch durch die dnviescenhoit von Athern bedingt socin.
Bin Gehalt an Pareffinon kann, wonn n¥tig naoh tolgondor Voraohrmj
bostimmt wordon:
Etwa 60 g des Fottalkohols wordon mit etwa 200 oom Potrolaotmr

(Kp. 30-50°) geldst, tiber Nacht mit goeglilthtem Natriumsulfat getrocknet
uand filtriert. Aus dom Filtrat wird dor Potrole.other auf dem Wasser-
bad verjagt und der Rilckstand in cinom Kolben uater Dirchsaugen oinos
goringen, getrockneton Iuftatroms bei omem Luf tdruck von 20~30 mn
A'Queokailbersb.ulo 1/2 Stundo im Wasse:ba.d von 60° von den lotz tcn Po-
trolaetherresten befroit. Lo .

. < 50 g des @&o gotrocknetcn Fettalkohols doasé’ﬁ“&droxylzahl ‘zZu n
‘bestiomt sei, werden in’ 200-com absolutom - mit metalliachem Fatrium
getrocknatom - -Acther golvat- Zu dicsexr in einom Riihzkeasel bofina~
YIichen Lssung wirad boi 10-15° C inncrhalb. von 5 Minuten eine Idaung
von H * 0,119 g Chlorsulf‘onaauro ( in.BE * 0,119 - 1,3 com absolutem
‘Aether acldst) gintropfen golassen, wona.ch mit etwa 10 com - abaolutem
'&other naohgosptilt wird. Nachdom die Mischu.ng noch 20 Minutcn boi 10~

is59¢ naohgeriihrt wurda, wird s sie in Gine. Mischung von'100’g-Eis, 100
_ccm We.sser, 2 + H'* 0,119 cem 10 n Ne.tronlauge eingerﬂnrt und mit. "
'&ether nachgespult- Sollte dto entstehendo Emulsion ge@n Brillantgolbv
pap'ioz- -nicht e.lke.lisch reagieran, 'so ist- noeh’401nG ontsprechendc Mon@
Na.tronle.uge nechzuootzen- Die M:.schung wird mit Hilfe von: 100 ccm To-
'lu.olsprit in eincn Schmj.detrichter uborgospult und: 6. mal naohcina.n.dar
mit je: 150" com Potrolaether ¢ Kp.~ 30—50°C) ausgeschuttelt- Dio voroi—-
n:l.gton Pctrolaethcrauszugo werdon noch einmal mit- einom Gcmisch v' ,.
40 -eom Toluolsprit und 60 ‘ccm Wasscr gowasohen, auf dem Wasscr ad u.n-
Ltor gelindom Siodon auf otwe e 50 cem’ einraengt, mit Natriumsulrat gc- -
troclmet und filtriert- Aus dem Filtrat wird ‘der Potrolaothar Ly '?as-,
sorbad verjagt— and der. Ruckstrmd untor Durchsssugen ! dnos seringon go-
‘trocknoten Buftst:romo& ba:l. cinen. Tuftdruck ‘von 20 < .30- om | Qucclcsilbw
shulo ‘eine 1/2 Stundo im Wasaorbad von '60° Q" erh;tzt und gcwo G
» Der erha.lt ne: Ruckstand onthalt neben don. Pa.raff_lge;g__ fist i 1292
». noch unsulfiorto aa.uorstoffne.ltigo Verbindu.ng-n, daren Menge a.us dom _'
’Se.uerstoffgehalt des: Rﬁokstands Zu boroch.nen ist- H:I.erzu wir Ve ./.
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Ruokstend duroh Elemontaranalyso doy Gohalt an C uad H und sozmit an
Sounoratoff dostimmt.

Dor. gefundono. Sanerstoffgehalt wird mit Hilfo dor aagcgobanen
Eottenlinge aif Alikohol bezw. 4ldohyd umgoreohnot und vom-gofundonen
Upsulfierton abgeedgon. lor Rast aruckt don Gahult an Paraffinon aus.
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