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Betrifft: Analytische Bearbeitung eineS'Esterﬁlé der I.G.Farben.

Ein BEstersl der I.G.Farben, bezeichnet ME 96, wurdein der Mole-~"
kulardestillatione—Apparatur bei einem Druck von durchschnitt~
lich 5 x 104 mm Hg in die nachetehend aufgefiihrten Einzelfrak-.
tionen zerlegt: o :

‘Siedetempp. - Gew.% *+). Dy, VsoE VPH. f.z. VZ. +) J.p.

o - - 0,806 10, 1,59 0,26 58,5 - 19,3

0 - 130% 26,5220 0,879 1,9 1,46 9,19 10,5 42 27,1

160 -"190° - - 12,4 300 0,884 . 5,9 1,75 0,2 81 ' 43 22,9
190 - 22_0o ‘ 10,1.350 0,873 15,6 1,91 0,3 35,0 22 21,9
220+ 250o 10,5 400 0,866 40 - 1,89 0,3 12,2 8 19,9
250 - 280" . 4,6 490 0,866 .95;0 1,81 0,33 4,4 4 16,2
Rilckstand 18,6 850 . 0,866 212 . 1,75 0,21 1,3 2 10,7
Kondensat 2,0 - - - - 9,35 14,1 - 19,5

[

*+) Angentthertes mittleres MolgeWiéht.
*) Angeniherter Estergehalt in Vol.%.

Wie ersichtlich, ist der Esteranteil’in den niedrig siedenden
FPraktionen am atérkstpn.vertreﬁen, erkennbar an den hohen V.Z.—
Werten und den holen Dichten., ~ Wenn man die VPH-Werte s&mtliche
Einzelfraktionen anteilmifig’'in Rechnung setzt -erhilt man nicht
-die VPH des Ausgangstles von 1,59, sondern einen etwas hoheren
Wert. Es zelgt sich huch hier,. daB dieVPH-Werte von Slen baw.
~61fraktioneﬁ“verachiedener Viskositdt und Viskositéitspolhshe
-nicht streng additiy.sind. Im allgemeinen wird der wahre Wert
tiefer gefunden als dem errechneten entspricht. .

Von der am stirksten vertretenen Fraktion 0 ~ 130° (26,5 gew.2)
wurde eine etwas eingehendere chemische Analyée durchgefithrt.
Eine zunidchst vorgenommene Extraktion der vorhandenen Ester mit
Methanol und. anschlieBende Verseifung mit wdssriger ¥alilauge -
fithrte zu nicht genz ‘eindeutigen Ergebnissen. Diese Untersuchun-
gen'wurdén.daher‘vorzeitig abgebrochen. SchlieBlich wurde wie
‘fokgt:verfaliren: S : .

100 ccm der Fraktion 0 - 130° wurden mit 60 ecem Athylalkohol ung

15 g festem KOH 3 Std. verseift. Danach hatte sich einKristall-

brei susgeschieden, von dem abgesaugt wurde. Das Filtrat bestanc

aus 2 scharf getrennten Fliussigkeitsachichten: einer oberen al-

v. M. koholischen Alkeliphase, in der vorwiegend die gebildeten Alko~
: Durchschrift : i ’
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hole und. geringe Mengen'¢eunaaurer Salze geldgt ﬁaren,'und
einer unteren, inm Wwesentlichen aug Kbhlenwasserstoffen be~.
8tehenden Schicht fE

1.) Dar Kristallbrei erwies eich nach denm Aufarbeiten als
© das saure Kaliumsalz denwAdipinséure; die durch Schmelz-
punkt nach mehrmaligen Umkristallisieren, ferner durch
511bersalzf§11ung und NZ.-Bestimmung eindeutig.indehti-
fiziert wurde, IhrevMenge in der vorliegenden Fraktion‘
dirfte annshernda 20 Gew.% betragen, .. . .

3.) Uber die vorhandenen Alkohole kann gesagt werden, dag
Primiire Alkohole mit HuBerster Wahrscheinlichieit nicht
vorhanden sing, dagegen dquten.verschiedene Reaktionen -
(Nitrolséureprobe,AAcetylierungsgesohwindigkéit usw. )

“auf\das.Vorliegen vyon sekundiren, evtl. sogar tertidren
Alkoholen, die mdglicherweise noch.verzweigt sein kén-
nen. Eine Destillation inm Velkuum erganb bei 10 mm Hg absg.
einen Siedebeginneﬁgn_150°, bls 200 destil&ieren 2,5 %,
Uber, von 200 - 2257 ='7,6 %, von 225 _ 245° =28 4,
Der Rifckstang wurde nicht weiter'aufgearbeitet. Krigtal-
lisierbare Anteile kpnntep eus den einzelnen_Fraktionen
nicht isoliert werden.’ Auch dieses 1&81t auf die Abwe-

Durch Anwendung,ver&chiedener chemischer Methoden gelang
noch die Isolierung einer kleinen'Menge Fettsﬁuren-(1,5 bis
- 2-¢). Es war dies allerdinga ein Gemisch, aus dem infolge
der -geringen Menge keine niher definierten_Einzelbpatandteile
isoliert werden konnten, Dag nittlere Molgewicht ‘Qiirfte
8chiétzungzeweige zwischen 150 mpg 180 liegen. -
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