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UNTERSUCHUNGSTHEMA: AnLO= 707 wm JBRIRNTIIWTING,

_ Unsere -Aufgahbe lautet: kurzgefasst wie Eolgt" S e
: Kann“ﬁg& bestimmtie Destillate von Schmlerolextraktcn als ‘
Daplerlelm ve;wenden9 -

_ "Bin solches Verf&ﬁi@n ware wirtschaftlich sicher

. zu begriissen, da man damit ein verhdltnismdssig kost-
spieliges Produkt (Kolophonium) durch ein sehr billiges,
fir das asusserdem przktisch wenig andere Verwendungen be-—
stehen, ersetzen wirde. Im Jahre 1938 ist aus diesem
Grunde in unserem Laboratorium -suf- ‘Antrag dér Rhenania be-

‘reits eznlge Arbeit in dleseﬁ Rlchtung verrichtet jedoch

ohne endoultlgen Erfolg.

ausS1eht‘_Bedenkt man nl a2uf welchen Grundsatzen die Lei-
mung von Papier, wie-diese- gewohn11ch erfolgt, ‘bernht,>so
kommt‘man zum folgenden Bllde s e
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Ce e Das klassische: und beste Le:myngsmlttel ist Kolo-*f"
”ghonlum,,Dlesés besteht hauptsachilch aus Abietinsdure

. (einer aromsti-schen Monokarbonsiure C,.H 02) oder deren
Estern, Durch Behandlung mit- konzentrlgrégn ‘Alkalien wird
die Harzseife bereitet, die eine gallegrtartige Konsistensz

P

" finden, Durch Verteilung in Wasser bereitet man hieraus

- des Ganzen 4,5 geworden 13%

“hat, Diese Harzseife beqf“ht aus einier Kpnzentriertenn Lo-—

sung von Na- Abletat “in der sich’ die unverseifbaren Be-

- standtéile des Hnrzes in geldster .oder” emulgierter Form be-

die Harzmilch; eifie Emulsion (oder Suspension) von Harsz, :
Verdiinnt men nl, d1e Harzseife, so hydrolysiert das .Salz von—
Abietsaure mnd dlese Saure ist unloclich in Wasser.

Dem. Zellstoffaserbrei, aus dem das Papler asnzufertigen
ist, setzt man nunmehr erst’ dlese Harzmilch zu und fixiert
'dlese darauf mit soviel Al_,(SO0,) #Eosung, bis der Sguregrad
éb i konnan mehrere Reaktionen
verlaufen: .

An erster Stelle wird Al als lon an der Faserober-
floche adsorbiert (ewventuell durch Ionenaustausch mit Ca,
Mg und Alkali-Metsllen). Daneben kann sich bei nicht allzu
starker ssurer Reaktion A1(OH), oder basisches Al-sulfat
sls gallertartige, stark. adsoréieren e Masse niedersschlagen.
Aucserdem seltzt sich’ noch geldstes Resinat =21ls unldsliches

"A1-Salyu eb. Diese létzte Reaktion.findet men ~uch in der
Adsorption der harzsauren qu131onsteilchen am Al auf der
- Faser zurick. : P
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' Man kann also zwei Bindungsarten des Harzes an der
Faser unterscheiden: ‘ B S

1° durch Adsorption von -Al-Resinat an der F?seroberfléche;

2° Qdurch Umhﬁllung-derFEﬁﬁlsibnsteilchen'mit;flockigem’

- Wenn man andere Stoffe als Kolophonium benutzt, kann
man je nach deren Art den einen oder den anderen Adsorptions-—
mechanismus annehmen. “S6.werden wahrscheinlich Montanwachs
(hauptséchlich~MontanSéure,'aliphatische Monokarbons#dure C,_,),"
Kasein (in Alkalien 1lgslich) und Wasserglasg durch Adsorptiéh
am Al-Ton gebunden wérden, wahrend Stdrke, Gelatin, u.a. mehr
durch gemeinsamer Ausflockung-mit”Aluminium’festgehalten :

- werden., Eine schar.e Trennung ist debei jedoc¢h nicht mdglich:

) __Mit Riicksicht auf die starke ausfloékende Wirkung_g_;,,
“des Harzes\verwendet man,zum‘Niederschlageg,praktisch nur Al, -
-Grundsatzlich erwiesen sich auch zweiwertige Ionen wie Ca®"
:%undﬁmg&#%é§$%br§uthb&?;“diese“mﬁBé@h“jéﬁBEH"in grosseren
- Mengen angewendt werden, . ST _

R -~~~ Allerdings hat man es bei*Schmierdlextrakt mit gangz
anderen'Typen‘Molekﬁlen,Zuftun alsteifKglbﬁhopium,‘Montap—"
wachs oder dgl,, nl. mit Kohlgnwasserstbffen;*ﬁﬁd“mﬂn kann -

. "die Losung unserer Aufgsbe denn auch in.zwei grundverschie-
denen Richtungen” suchen, o . .-

_u__ﬂklébendénﬂ_Kohlenw&s&ers%%ffmoiekﬁieﬁ“efné“ﬁﬁfﬁﬁﬁg’zu be-
werkstelligen, die einigermassen der mit Gelatin oder dgl. -
analog sein wirde, also eine Léeimung -bei der Prazipitieren -

—.,eines,harzsauren-Al-Salzeg nicht auftritt, S ' '

- Einerseits kann man versuchen mit den sm meisten

Andererseits kdnnte man versuchen den Lubex chemisch
derart zu dndern, dass man eine Substangz bekommt, die Ssiure-
grupven enthalt, und also in dieser Hinsicht dem natiirlichen

-Harz einigermassen &hnlich ist. § o . —

s Wie aus dem Nachstehenden hervorgeht, beabsichtigen
wir beide Moglichkeiten auszuorobieren, o

~

ZUSAMMENFASSUNG DER UNTERSUCHUNG,.

Nech einem orientierenden S*-¢ium der Literatur be-
treffend Papierleimung versuchten wir zunichst den Vorgdngen
bei der iiblichen Leimung mikroskopisch zu folgen. Wenn man
nl, weiss wie die Haftung ah der Faser béi einer iiblichen ——
"guten" Leimung mit Harz, Gelatin oder dgl. genau vor sich

geht, so hat_mesn einigen Anhalt zur Beurtsilung der mehr oder
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,menlger erfolgreﬂchen Vérsuche zur Leimung mit. Lubex.
Die- Le1mung mit Kolophonium wurde durch Anfert1-
gung von VecsuchsbegenvPfﬁf@?’ﬁﬁf_éiﬁéT‘Stebvarrichtung
. -“studiert. Es wurde von einém vorhasndenen ungebleichten
Sulfitzellstoffbrei ausgegangén. Durch Zusatz von Harz-
77 emulsion und Aiﬁ§ﬁ1fat bis zu DH’=—4 5 wurde die Masse ' |
--geleimt: Das Papier wurde durch Bestimmung der Bruchzehl
'ﬁéhnunm«@Bruchlange, ~Falszahl nach Schopver, Wasserdamnf—
-— ‘ﬂurchlass1gke1u, Wasserdichtlgkelt und T1ntenfertigke1t
genruft o : } . .

D1e Koloohon1umemuls1onen wurden durch Losung des
Harzes in konzentriertem NaOH und Ausgiessen dieser Lo-

— "isung in heisses Wasser bereitéet;—Pie so erhaltenen Emul-

e ~féig >ntlich, “Suspensionen) hatten, wie sich bei mi-
kro<koplscher _Priifung zeigte, eine Teilchengrosse von ma-
-ximal- elnlgen-Mlkron Die Mehrzshl “der Teilchen war jedoch

= v1e1 klelner. Bel Gebrauch der aqulvalenten Menge Alkali o

“W’??Teilchen‘slchtbar. Fu?t man ‘weniger -Alkali- hinzu~“so wird
_das” Produkt milchartig; im Mikroskop-sind sehr v1e1 kleine,1w,
Teilchen—zu sehen, ohhe dass obengenannte Grenze der .
Grosse iberschritten wurde., Dies stimmt mit der Theorie,
dass die:Emulsion durch Hydrolyse des gelosten Na-Resinats
.entsteht; uberelnc e . :

_ -*?f' Die Emulsionen waren sehr bestandlg. Bfingt'ﬁén
“einen Tropfen auf ein Objektivglas, so setzen die groberen
-Teilchen sich allmshlich suf das Glas fest,

Damlt die Harztellchen bei der mikroskopischen
. Prifung besser sichtbar waren, wurde versucht sie zu far-

ben, Bei Schiitteln mit-Sudanrot—wurden nur die groébsten
Teilchen rot gefdarbt, Setzt man der Harzmilch eine Sudan-
rotlosung in Alkohol zu, so werden auch sehr kleine Teil-
chen noch deutlich gefarbt,

Der glelche “Effekt wird erzielt wenn men den Farb-
Stoff vorher in die quzselfe lost.

E "Wenn man einem Preparat des Suﬁdtzellstoffes Harz-
.milch hinzufiizt, wird-mikrogkepisch" keane*A&sorptlon an der
~Faser beobachte t Setzt ms¥W dann jedoch Al (SO zu,
nimmt men das Entstehen eines flockigen Nlederé glages um
die Fasern wahr, in dem der Harxz sich als leuchtende Piink{ -
chen erkennen lssst. Ahsetzung auf der Feser an sich konnte
nicht festgestellt werden. -

Die mik.: skovnische Prufung_wurde durch Benutzung
der Fluoreszen bedeufend verbessert. Beleuchtet man ein
Praverat mit uliraviolettemLGicht und filtriert man im
Okxular das Violett aus, so bekommt man ein deutliehes Bild,



entstanden durch éqs vom Preaperet susgestrahlten Fluores-
zen,licht, Nach vielen_ Versuchen wurde die nachfolgende’

Aufstellung als die ghnstlgste befunden: Beleuchtiung mit f

Kohlenbogenlamne, gewohnlicher Glaskondensor, Filtrierku-
vette mit CuSO,-Lésung, Filtecr aus ultraviolettdurchlassi-

“-gem. Glas (sus. ﬁ lysenlqmoe) gewohnlicher Mikrozkopkon-—

‘densor (bei einer St4rke Uber 1.0 mit Wessertropfén zwi--
schen Kondensor und Objektivgles). Auf das Okxular stellt
man ein Euphosfllter um die. Reqte violettes Lichtes hinten-
zuhalten.

j—

B

Die Zellstoffaser fluoreszleru “nur sehr -schwach
grinlich. Einige Piinktchen und Stiickchen.leuchten grell-
gruiun suf, wahrscheinlich 1nfolge Harzreste aus dem Holz.
Farben mlt fluoreszierenden Farbstoffen macht die/Faser

~besser sichtbar, Dezu war von den vorhandenen Stéffen Ge-

ranin G =m zwec&m9551gsten. Hierdurch erh&ilt die- Fagser-———"T"—"_

“eine orﬁngerote Fluoreszeénz in ausgesprochenem Kontrast

—Zur—den grunfluores21er°nden Harzen, In mit Ger-nin gefdrb-

ten Praparaten von mittels Kolovhonium geleinten- Panier
kann men die Herzpul.t"ﬂﬁu " auf der Faser sehr deutlich

__'erkennen, Des Fluoreszenzlicht ist so stark, dpss men noch
mit den starksten: Vergrosserungen gute Bilder erhdlt. Das’™

#1bTiche Immersionsol fluoresziert jedoch ziemlich stark,
wodurgch ein/Bild cntsteht. Besser ist es reines Glyzerlni

oder Wasser =zu benytzen. Bei starken Vergros<erungen ist

. auch des Prévarat in eine Fliissigkeit gufyunehmen' Wasser
loscht die Fluoreszenz der Faser ein wenig, so cdass man.

hier besser Glyzerin snwenden ksnn.

\

‘Mit auffallender Beleuchtung gleich suf dem Pa-.

" pier wurden keine guten Resultste erzielt, wahrscheinlich

well bei der--Durchsichtigkeit der Fager die Fluoreszens
der tieferen Schichten std¥t. Anwendung eines Episniegels
(Zeiss) mit 'einem streifend einfallenden Biindel erg~b wohl
etwes Verbesserung, Jber doch ein lichtschwoches ‘Bild.

-—- Zu erw"rten 1=t dass d1ese Beobachtungqmethode es
ermoglichen wird zu arfthen wie der Harz in das Pasvier
sufgenommen worden ist, Die Literaturangsben stimmen nl,.
nicht drrin iiberein, ob der Hrrz nur die kapilleren Raume
zwischen den Fasern abschliesst, oder aber die Oberfléche
der Fasern selbst-bedeckt,

Zur Orientierung wurden einige VYersuche mit Kolo-
phonium vorgenommen. Obwohl bis mehr o1ls 3% Haerg im Papier
gefunden wurde, wrr dieses doch noch nicht tintenfest.
Hinterher stellte sich heraus, dass der verwendete Zell-
stoff sehr lrnge in Wesser gestanden hatte und -dodurch
wehrscheinlich verfault wer, Man gewsnn den Eindruck, dess
die Harzteilchen sich ziemlich lose zwischen den Fasern
befanden und zwar besonders an der Oberflache .des Psoiers,

/verwasehenes

l
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4 ememmela o b oo 10 o 4
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“- ~ Tinte = | stark | “stark lein wenig mehr a2ld stsrk |}
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bestinmt wieviel Wasser aus dem Nﬁpfchen verdampft 1$\.°

X Boi dicser Bestimming wird ein kleiner glﬁserner Zylinder auf das Papier geklebt. '
Das ‘Ganze wird auf einc mattc-Glasplatte gesetzt und der Zylinder mit Wasser geflllt, - - -
_Es wird fe_stgestellt nach welé’hen'_i Zeitraum das Mattglas feucht geworden ist.

, s .
'r . 3 A

E:.n Stlukchen des zu untersuchenden Papiers wird zu einem Lkleinen platten Geflss gefal-
ten, das man auf ciner Kaliumrhodaride L™#v g.a-hv™r- . 1&sst, Mit einem Pinsel werden
e1n1ge Trdpfe Fecl auf das Papier gebracht,. Es wird festgestellt nach ...-eviel Sekunden
rote Punkte geb11det werden,
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. Wir werden priifen, ob durch-Eirfihrung einer 80 H-
. Gruppe, die viel einfacher zu bewerkstellizen ist 2lz dfe
von COOH- Gruooen, brauchbare Ergebnissc ercielt werden kXon-~
' nen, Da Sulfosauren stork seure Eigenschaften {Dissozia~— -
~tionskonstente etws ‘0.2) besitzen. ist es nicht ausgeschlos—
sen, dess mit A1"°° -keine gute Aus*Aoukgngwgu erzielen sein_
wird., Vielleicht k=nn in diesem Fnlle eine Zwischenform ge-

funden werden in von Phosphors@ure und frss nsfure abgeleite-
" ten Verbindungen, die Dissoziatiouns skonstsnten von 1G~ 2 - 10"
haben werden. Sehr schwach saure Stofle.wirde men in sbge--

leiteten Verblndungen von BorsdAure oder-Xieselsfure besitzen,
ﬁber diese Verblndungen sind schwer. erhgltlich,

_ Die Sulfonierung von Lubex wird — in Anbifr-cht des
stark cromatischen  Charakters - unter sehr gelinden Bedingun-

gen erfolgen miissen—tum die Blldung wehrfech qulfon1erter Pro-
dukte wenn mogl1ch zu vermelden. . -

'”””elne Sehr” gerlnge Menve weissen’ festen otoffes beblldet

SCHLUSSFOLGERUNG"

Fur die. m1kroskopl sche P901prlc1muncsuntérsuchung
h=2t gich die nnchfolgende hufstellung em gunstigsten erwiesen:
‘Beleuchtung mit Kohlsnbogenlampe, gewohnllcher Glaskondensor,
~—Filtrierkuvette mlt CuSC -Losung, Filter aus ultraviolett-
durchlassigem @las (aus ﬁnalysenl_mve) gewohnlicher Mikroskown-.
kondensor (bei einer Stsrke .iber 1. 0 mit. %assertropfen zwischen

Bei einem orlentlérenden'versuch mit 2 n,H SOA wurde

-~Kondensor“und~ﬂbjektrvgr’s;,kauf_ﬁa O¥ular stellt men ein
Euohosfilter um die Reste violetten Lichtes hintanzuh-~lten.
Die - Faser werden besser 51chtbar “demacht mi< f'uoreszlerenden
Farbstoffens: von den vorhandenen Stoffen war Gerauin G =m
zweckmassigsten,

GEPLANTE WEITERE“UNTERSUCHUNG

. *Dle Sull onJerung von Lubex rlrd—mqt‘Schwefelsnure-
snderer Kopzentr*+1onen fortgesetzt werden., o _.

i

Weiter werden wir Lubex entdlen zur Konzentrierung
der "klebrigsten" Bestendteile, s

Schliesslich werden wir - noch Boendigung der orien-
tierenden Versuche mit reinem Kolovhonium - die Leimwirkung
von =2rom~-tischen Kesrbonszuren (Benzo€zsduare und Homologen) und
von aromatischen Sulfosauren priifen.
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UNTERSUCHUNGSTHEWA 3 ALLGEGEINE OAIENTISRUNG. .

Eéimversuche,

: -Die Lelmvereuche mit Kolonhonlum wurden unter Be-
nutzung einer neuen Portion ungebleichten Sulphitzellstoffes
(Mahlunasgrﬂd Schopver 37) fortgesetzt. Auch hiermit wurde

_zuersf‘ﬁéln gutes Ergebnis erzielt. Es stellte sich heraus,
dess des bisher fur die Verdiinnung des Papierbreis nenutszte
Leitungswasser zu hart 1st,_so doss entweder bei der Verdin-.
nung der Py sich-bedeutend andert, oder durch Zusatz einer
Menge A1, gle genligt um den py wieder auf 4,5 3zu bringen, .

" sehr viel A1(OH) pre7lpltler¥ wird. Beil Anwendung von des—*”
tilliertem. WPSSG% trnten keine Lelmungsschw1er1gke1tun mehr

uf‘ .' .........

) Die fiir eine gute Leimung des: benutzten Zellstoffes
wenigstens erforderliche Horzmenge wurde darsuf bestimmt,

~——indem wir eine-Serie Papiere mit- verschiedenem-Harzgehelt-—

anfertigten und die #dsserdurchlassigkeit mﬂssen. hs wurden
Aie npchfolgenden h-rgebnls=3e erhelten 3 .

”“cewicht """ (e/m®) 100 107 107 95 103

“Harz, Zusatz (%) = T T 5 i3 2 o
“Harz, bestimmt (%) - T 4,7 2,6 2,0. - 1ly54 1,0
Wasserdurchléssigkeit (Sek.) 80 160 - 8o 50 <1
Tlntgnbestandigkelt . “sehr gut sehr out sehr gut .nihil

: gut’ :

Di-e Grenze~fur-vo%&&ge~LeTmung~rs@—aufuungefahp—éo

... Sek, Wass erdurchla551gke1t zu stellen, so dass fir -diesen Zell-
“TTigtoff etws  23% Harsz h1n7u7ﬁfﬁ§en sind. Das bereits im u geleim-
.ten Papier vorhendens: 1% Harz hat- offenb"r kelne -leimenden hl-

genscheften. s

Zun Verglelch sei erwahnt, dass ein im Jahre 1938 her-

gestelltes mit 3,7 % Firnsgrel-Kolophonium-Mischung:geleimtes
Pepier nach 30 Sek. Wasser durchliess. Vermutlich enthielt dieser
- Leim 25% Kolophonium, so dass das Papier. davon" etwa 1% enthzlt.

" Men gewinnt hierdurch den Eindruck, dass nur das Herz =aus diecer
Uischung die Leimung bewerkstelligt hat. a e W T :

~ "Einige -Bo2z2n ungele:mten—P301°rs wurden nechtrgglich
durch Impragnierung mit einer 5%-igen Gelatinldsung geleimt.
Die Wagserdurchléssigkeit betrug danach 65 Sek., wes einer gu-
ten T1ntenbe=tﬂndigke1t entspricht., - -

"Beas m1krnqknﬁ1onhcr_ﬁn+rrcuchun; gutgelelmter suster

— stellte sich nun hersus, dass. ders ‘Herz in der Form von sé&fir fei-
nen Flocken und Fzden anwesend ist. Diese liegen teilweise ouf
den Papierfibrillen, teilweise suf der Qberfléache der Fasern, wo
sie eine frt Netz-werk bpilden. VWir gewennen den Eindruck, dass
derartig verteiltes Harz eine. schnelle Ausbreitung von' Tlnte
oder Wasser uber die Fasern verhindert.
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Einfilhrung von Sduregrunven-in Lubex. ... -~ ' g
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_;E;Qégfﬁft ?irnagral-iolophonium-Migbhung geleimte

Pepier zeigt ausser griin fluoreszierenden Fasern und Flocken 7 =

eine grosse Anzahl mehr gelblich leuchtender Stickchen von
ung efahr 40 P Durchmesser. Offenber hat das Kolophonium aus
der Mischung die Papierfasern normal mit einem feinen Netzwerk

" vyon.Harzfaden bedeckt, wahrend das_Oel in Form von viel

groberen Teilchen abgesetzt wurde, Dies entsoricht der bereits
erwshnten Wasserdurchlédassigkeit, die auch darauf ﬁinweisﬁ; o
dass nur ein Teil. der vorhandenen Leimstoffe sich aktiv an der
Leimung beteiligt. Ein endgiiltiges Urteil iiber ‘die Brauchbar-
. keit der betreffenden Mischungen ist erst nach Beendigung der
‘weiterenm Versuche abzugeben.. R ‘ o -

Im nicht-geleimten Papier sind auch noch verschiedene
ctiickchen Harz zu sehenj;-dem gefundenen Gehalt von 1% ent-

" “smrechend. Dieses Harz findet sich jedoch nicht in feinver-

teiltem Zustande, sondern in Stuckchen und Stdbchen derselbe:l
Abmessungen wie die Faser Vor. Manche Fssern sind.ganz mit
Harz gefillt, sndere sind ganz damit_ iiberzogen. Es ist klar,
dass Harz in dieser Form kein- Effekt auf die Leimung haben

' 'Die Untersuchung nach der Moglichkeit von chemischer

T__‘______U“rﬁ'.s:é'c,,zx-nflg des Lubex_zu eimém brauchbaren Leimstoff wurde . - Ry

— — fortgesetzit;-indem dieses Oel mit verdiinnter -Schwefelssure
_..behsndelt wurde. : )

Mit 30 und 50% Sdure wurden beif21mmertemperatu;'nur
minimale Mengen 6lldslicher Sulfosduren erhslten, so dass zur
Umsetzung doch xraftiger sulfoniert werden muss,

Entolung von Lubex. &

1 =T -

Inzwischen haben wir einevMengeiLubex;Dg&tillgt-durchw
Extraktion in einer Stufe bei niedriger Temperatur und durch —-
Faschen mit 100% aromatfreiem Benzin 60/80 entdlt, Es wurde
ein entdltes Extrekt erhelten, das einen Aromatgehalt nach,
Methode E.16 von 98,7% in einer Ausbeute von 80% sufwies,-

Das-Origipal—Lubex-Destillat hatte einen Aromatgehalt von 91;53:%
SCHLUSSFOLGERUNG.. . |

.Zur EBErzielung einer guten Leimung sollen dem mit we?-
chem Wasser verdiinnten Panierbrei wenigstens 21% Harz (berech-
net suf Zellstoff) hinzugesetzt werden. Es stellte sich heraus,
dass des bereits im ungeleimten Panier snwesende 1% Harz keinen
Einfluss auf die leimenden Eigenscheften‘ggpﬁb;;éggfg :

Die Sulfonierung von Lubex mit Schwefelsdure einer
Konzentration von 50% .oder weniger. ergab bei Zimmertemveratur
keine befriedigenden Mengen 9lloslicher Sulfonszuren.



~tes mit =z,B. ;oloohonium versucht'WOrdeawlst

1 ]

'.GEPLANTE WEITERE UNTERQUCHUNG | - S

Zu prufen 1st ob durch Leimung mit. Mlqchun#en von

Lubex und Kolophon1um gute Ergebnlsse erhalten werden konnen.
AR " wlaasity

B Sulfonierung von Lubex erd~mit'Schwefelsaurekon—'
“"zentrationen > 50% erfdloen ‘ : : : '

Nachdem d1e Emulg;erugg des nnxmalen_ﬁ

helten ‘des entdlten Produktes bei der Emulglsrung daﬁit'ver;”m“
glichen werden.' _ 3

_— —
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ZUSAMMENFASSUNG DER UNTERSUCHUNG
1) Ent&lung von Lubex. . - . iw_ g . LTI

—te

) Es wurden Elementaranalysen von "Lubex und dem
daraus von uns bereiteten entolten Lubex ausgefuhrt. Dabei
wurden die” fq&genden Zahlen gefunden : ,

R - Lubex -~ - Fntoltes Lubex
“H- o 9,24 S 9,06 o
G - ‘85551 - 84,31 . e -
“ s - 4537 - 4,61 .
N : ... 0 - 0,40 S
0 (bereehnet) 0,88 - - . 1,62

2) Emulgleren von " ubex und LubeXektraktén.

Die Emulglerung von Lubex wurde mit Kolophonium
als Emﬁlgator durchgefuhrt. Nach mehreren fehlversuchen
.wurde_schliesslich. als glinstiges Verfahren: gefunden R
5-10% Harz dem Oel zusetzen und. zusammenschmelzen, dlese o
Mischung mit der Fir 60-100%ige Verseifung bendtigten. -
Menge NaOH 10% in einer Kolloidmithle mischen und unter

langsamer Zugabe von Wasser bel'Zlhmertemperatur wahrend
. einer halben Stunde emulcleren. —— o ‘ [

Die erhaltenen Emuls;onen wiesen einen gesamten
Oelgehalt von 20 bis 25% auf. Sie sind sehr stabil, schlagen
bei Lagerung nicht nieder 1 und enthalten, wie sich bel

mikroskgplscher Beobachtung ergab, nur Teilchen kleiner

als ldm Die meisten Tropfchen-haben einen-Durchmesser von
etwa l}p, s0 dass die Emulglerung sehr gut zu nenmen ist.

Vom °ntolten Lubex wurden - glelchfalls mit Kolopho-'
nium als Enmlgator Emulsionen angefertigt.~Unter gleichen
Bedingungen-wie beim Original-LubexX wurden Emulsionen er- -~
halten, die hauptsachllch Teilchen von weniger als l{u
aber auch mehrere grobere Tropfen bis 5 Durchmesser ent-
halten. Auch _blieb in der K01101dmuh1e ein Kuchen zuruck.

3) Leimversuche.

e e > o  p - = e e Ry e et e = B = = e o o .

—~w»-  .Da die in vorlgen Berichten’ erwahnten Leimversuche
mit Kolophonium zu einem guten Erfolg gefuhrt hatten, wurde
‘die Lelmung mit dem Hauptbestandteil von Kolophonium, .
Abietinsiure, versucht. Davon wurde nach der Vorschrift
von Steele +S eine klelne Menge aus Kolophonlum bereitet.

e e e e s " - —— - > = ——

+) J.Am.Chem.Soc. 44,1333(1922)

N
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Nach wiederholter Umkristallisierung wurde ein Produkt mit
Schmelzpunkt 150-155°C_und Rotation {€.) .= =62° erhalten.
" Durch Losen in" eine aquivalente Menge NaOH und Ver-
—diinnen mit Wasser wurde daraus eine Suspersion, itetw:~
Hiermit wurden zwei Partien -Papier mlt dem nachfolgenden o

"Ergebnis gelelmt ] ‘ . P oy
ettt St lededed ___-.....'“..vi.f./ _--.‘-.‘.-j?:}r:;:___r_-;-'u ------
% Abletlnsaure: % Harz l% ‘Harz ! Wasserdurch- :Gew1chtf
zugesetzt t AnalyseiBlindversuch. léssigkeit 1 g/m2

' i - 1 i Voo
3 i 2,4 i 0,8 ! 240 b 113
1,5 j_ 1,5 1 0,8 : 75— 1103

Umgerechnet durch Extrapollerung auf eine Wasser- B
durch1a331gke1t von 60 Sek. flndet,uan ______ also fur Abletln-

sdure - _ I = ——
zuzusetzen . 1, L%
_Harz in Papier o 0,6%

”'betraéen diese Werte :°

‘Fur die im vorlgen bericht erwahnte Kologhonlumlelmung

zuzusetzen " : 2,3%

"Harz in Papier . o 0,6k - . e ST

=

_— Hieraus darf man schllessen, dass Abietinsdure eine
wenigstens ebensogute Lelmw1rkung aufwelst wie Kolophonium.

Mit den unter 2) beschrlebenen Lubex Emulsionen wur-

den verschiedene Baplere angetertlgt mff“dGM“degénden
Resultat :

- - = —— > w— -a-—---—-a—_ - g - - - - — - -

1IEmulsion’ 27%: Emulsion’ 24% 'Emu151on 20%

. {Harz:0el 1:91 Harz:0el 1:9 | Harz:0el 1: 19
- lverseift 100% verseift 60% =verse1ft 100%

Zugesetzt Vo ' '
Leim & A 4 11 ' 5 ‘ 8 7 . 12
Bestimmt £~ | 4,5 5,6 | 3,5 5,0 3,7 6,5
Gewicht 'g/m2 197 103 02 102 193 | 117
Wasserdurch- ! ! [ .
1issigkeit, Sekjse 120 1 45 92 V22 - 135
Zuzusetzen fir| ! ) ST TR
60 Sek. % i 7,5 ! 6,0 ! 8,7
Uebereinstim- | - BN : :
mend mit. Kolo-} . P - :
phonium = % I 0,75 : 0,6 ! 0,4
______________ 4

AR S, SR v, —=sr=-
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Aus obigen Zahlen geht hervor, dass és‘moglich ist
mit diéesen Emulsionen _Papier zu leimen. Die Farbe des
Papiers ist’ jedoch scButzig-gelb und das Papier fuhlt
fettig an, ‘was in Anbetracht des hohen Oslgehalts nicht
zu verwundérn ist. Bei mikroskopischier Priifung (Firbung -~ -

B mit Geranin und ultraviolettem Licht) erwies sich der ‘
Leimstoff, ebenso-wie bei-der~réinen Harzleimung, als
- sehr fein verteilt. Dié damals bei Firnagral-Kolophonium-_ .
Mischungen beobachteten groben, g-ihlliuoreszierenden
Stiickchen kamen jetzt nicht vor und waren damals vermut-
lich auf eine 2zu grobe Emulgierung zurickzufuhren. :

‘Bei mechanischer Priifung des mit Lubex-Emulsion ge-
leimten Papiers stellte sich heraus, dass Falzzahl, Bruch- -
‘linge und Dehnung bei Bruch bei dieser’ Leimung erheblich
zurickgehen : C

~

" ungeleimt” - - Gehalt 4,5% Leimstoff
" Falzzahl - 19 , 12 o

Bruchlénge km 2,5 1,8

Dehnung bei— s : — T -
Bruch % 2,2 . 7. .._T1,8

. Bs ist nicht als ausgeschlossen zu betrachten, dass
T%WwMEmulsionsteilchenmmitmeinemwhBherenmHanzgehalgﬁglsta&wmwwwuwg.
- durchschnittliche (die feinsten Tr8pfchen z.B.) vorzugs- e
weise an der Faser gebunden .werden, SO dags also der Kolo-
w—phonium—gehaltades:aus.dem‘Papier»extrahiéften;Leims,h3her, '
sein wilirde als der dér verwendetew Emulsion. In diesem Fall —
_wﬁrde;der,quopheniumverprauch;ggﬁsser'sein‘als‘aé?“in der.
Tabelle erwzhnte. - - T o S Com

BN

‘ __ ‘Um diesbeziiglich mehr Sicherheit-zu bekommen, bestimm-
ten wir in der ublichen Weise den Leimgehalt des Papiers. -’

e durch Extraktion mit Alkohol, Eindampfen des Extraktes und

~ “Bestimmung der Sdurezshl des Riickstandes. Tatsachlich fanden

_ _wir dabei einen viel hoheren Kolophoniumgehalt als den ur-
_spriinglich in der. Emulsion vorhandenen. £s wird jetzt ge-
priift, ob diese hohere S#urezahl vielleicht durch die Er-
hitzung beim Trocknen des Papiers verursacht wird. Das Oel
befindet sich dann ja in &@usserst fein verteiltem Zustand
auf den Fasern und steht also in guter Verbindung mit der
Luft, so dass Oxydation sehr ‘gut mdglich wire. —- i

‘ Weiter suchen wir eine andere Bestimmungsmethode fiir

Kolophonium im Leim. Messungen in einem Polarimeter ergaben, .

dass die Drehung von polarisiertem Licht grundsitzlich wohl

geeignet ist, aber die Genauigkeit in diesem Fall ungenugend.

Da die Brechungsindizes von Harz und Oel ziemlich viel von

einander abweichen, kann Messung der Refraktion vielleicht

zu einem besseren Erfolg fiihren, vorausgesetzt natirlich,

dass die Refraktion des Oz2les nicht zu viel durch die Oxy-

dation an der Luft beeinflusst wird. '

P

Fur die Emulsionen aus Kolophonium, Oel und NaOH in
Wasser wurde nachstehendes Analysenschema ausgearbeitet : -

!
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Eine abgemessene oder abgewogene Menge Emulsion ein-
dampfen : der Ruckstand gibt den Gesamtgehalt. Dieser Riick-
stand in eine Alkohol-Benzol-liischung (40:60) 1l6sen und - —
Alkaliblau zusetzen. Je nach der Reaktion erst mit NaOH oder
'HC1 bis neutral in bezug auf Alkaliblau titrieren, darauf
mit HC1 .- ° Glaselektrode oder Antimonelektrode potantio-~

_metrisch weitertitrieren. Der erste Umschlagpunkt.ist der
der schwadhen Saure (AbletiﬁEEure) mit dem Alkali, der zweite
der von HC1l und NaOH. Der Verbrauch zw1schen beiden Umschlag-.
punkten stellt die’ menge Kolophonlum, die erste Titratlon i
.ein Uebermass oder :MaTtko an Alkali dar: —

‘Beim Berechnen der (ehalte wird dem Umstand Rechnung\\
'~ getragen, dass das benutzte Kolophonlum hur eine Saurezahl
- 165 hat" (fheor 186) - . i

e

-~

‘ SCHLUSSFOLGERUNg;i
Es wurde gefunden, dass Lubex tatsfichlich sehr gut
emulgiert werden kann, niimlich mit Kolophonium als Emulgator. -

Die erhaltenenm Lubex-Emulsionen 51nd sehr. stabil; die Teile

chen sind kleiner als 'l u. Auch. entoltes Lubex lless sich in
~derselben Weise emulgle en, Jedoch mit etwas weniger gutem. —
Ergebhls. ’ AR T B o ' '

Es erwies sich als m5é11ch,'mitadiesen Lﬁbex;Eﬁulsionen '
Papler zu- lelmen, Jedoch war:’ i _

1. d’b Ersparnls an Kolophonlum nlcht sehr gross,
2. der Oelgehalt dieser Papiere so hoch, dass die héssliche
' - Farbe und die schlechte Grlfflgkelt sie praktisch unbrauch-
- bar machn. Auch waren"dle mechanischen Eigenschaften
~erheblich schlechter als beim ungeleimten Papier. —

n _Wihrend die Frage nach.der Emulgierung des Lubex_danit
als gelost betrachtet werden kann, hat sich also herausge-
stellt, dass eine gute Emulglerungvnoch nicht. gleichbedeutend
.mit einer glinstigen Lelmw1rkung zu .sein braucht. Wohl ist _
--die hmulglerung als notwendlge Vorbedingung anzusehen,damit
die Lelmwirkung sich am kraftlgsten entfalten kann, aber
letztere ist ausserdem abhéngig von der Haftung der Emulsi-
onsteilchen an der Faser und der Benetzung der Faserober-

flacae durch das Oel ]

-

Weiter wiesen Lelmungsversuche mit aus/Kolophonium
abgeschiedener Abietins&@ure aus, dass damit eine der Kolo-
pPhoniumleimung wenlgstens ebenblrtige Lelmung ermittelt
werden kann.

Fur d1e Bestimmung von Kolophonlum in Emuls1onen
wurde ein Analysenschema ausgearbeitet. :
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GEPLANTE-WEITERE UNTERSUCHUNG :

"Wir werden einige nicht aus Kolophonium herruhrende’
- - LAd A . -
_organische Sauren auf Leimwirkung untersuchen.

- Zur Prufung der iblichen Bestimmungsmethode von Kolo-
_ phonium in Papier, bei der das Papier mit Alkohol extrahiert’
~und die S#urezahl des eingedampften Extraktes bestimmt wird,
. ___wird nach einer anderen WMethode zur Bestimmung vonmr Kolopho-

~‘mium in Oel-Kolophoniummischungen gesucht. Ll

Weiter werden wir priifen, ob Lubex mit-geringeren
— >

" Mengen KoIophonium emulgiert werden kann oder aber ob es

‘——andere braﬁﬁhbéré_Emnlgatoren gibt, i

—

1 T
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s 1. EEEEEEEE-XEE"QQEEEL

Bei der Ent3lung des Lubex wurde zunédchst zuf die
Gew1nnung eines Lubex~Konzentrates mit sehr hohem Aro-
matengehalt geachtet und der fusbeute—wenig Aufmerksam-
keit gewidmet. Das Lubex wurde: dazu einfachheitshalber
in S0, geldst und in einer Stufe mit aromatfreiem Ben-
zin ausgewaschen. Dabei wurden etwa 40 Gew.% Lubex-Kon-
.zentrat mit einem Aromatengehalt von 999% erhalten

(Lubex 91,7%, Methode E 16);

TR

Bei elner mehrstuf:gen Extraktlon m1t zwei Viasch-
o flussigkelten kann die Ausbeuté an Lubex-Konzentrat-
.. - _unter Erhaltung des Aromatengehaltes bns ‘zu 85=9Q0"7 Q%W.%”*”
geste1gert werden._ , i

MmBel Verglelch des entolteg@$£pduktes mit dem—Ori-
glnallubex erhielten w1r den Eindruck, dass das Konzen-
trit etwas- viskoser war als das Lubgil die Farbe des
Konzentrates war wesentlich dunkler. Méssung-im Pulfrich
Photometer ergabwfuxvenne 10%ige Losung in Benzol die
nachfolgenden Extinktionskoeffizienten: (l cm Schlcht—
stiarke, Filter ‘4 (griin)- ) : o S :

Lubex O 89 o~ Buz—Konzentrgi 4,4.:#é

e ey mERw §
P —— —

T e e - - R - .
= - T - . -

2°—Emulgierung von Lubex_und Lubeikonzentraten.. e

= Was dxe Emulgierung anbelangt gewannen wir den
‘ Eindruck, dass das Lubex selbst etwas leichter emul-

- giert als das Konzentrat. Nach Schmelzen mit 10% Kolo-.
~ +  phonium konnte jedoch immer e 1ne Emu131on _von genligen-
C der Felnhelt bereitet werden. o : - :

'Die Lubex—-Emulsion gab nach zwelmonatigem St=hen
ein wenig Oelansatz am Boden, der Rest der Emulsion
war jedoch noch immer gleich fein verteilt wie vordem,
Die Konzantratemulsion steht jetzt einige ‘wochen und
hat bisher nur elnlge Tropfen Oel ausgeschleden.

PR S PR - =
s ﬂ—\ - - R

3. Lelmv rsuche.

-

e ~1m Anschluss an die Leimversuche mit Abietin-
sgure wur jetzt Benzoésdure und Palmitinsdure ge~-
prift. —
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Zwar _war es moglich beide S4uren nach Ldsen_(als
1z )3 in d.+ Papicr zu pra-
zipitieren, die Leimwirkung wér jedoch in beiden Fallen

nihil. — e

Mit der obengenannten'Lubexkohzentratemuléion_wur—
den sehr giinstige Resultate erhalten, die in den nach-
folgenden'Tabellen'Zusammengestellt sind. . .

.20 .dass 'das Konzentrat

:{Soz—Konzentrat- {Zusatz ,:Aaalyse'Lwdsser- !Gewipht }{

i emulsion I (Leim %) |(Leim %)) durch- 1 {g/m2) i

i - : i -t lussig-t i

‘“ ) » | | xeit | i

u L ! b :(Sek.y } "
“T-—.-—-.—--f'-."-—‘__—_.:;-._...._._:_‘:..__.._......,..._..-- B e T e e T i e b S e e e

1L8%5%;ingesamt;in)| : % : Lo i

" der )i 4s2 ! 2;0 | 100 100 - -4

10 % Kolophonium}: 2,6 : 1,0 .55 i 125

l 1002 verseift - )i , I O

i o i ] ] ] 1

“:::::::_:::::::::::‘;::.::::::::!:::::.::::::_:l::::::::‘:‘.:::::::::}31
_%m{{LeimeﬁulﬁionWWW“rBenotlgtwfur~60wSekmwDg;chla551gkaltuL;

il von S 1‘;-' Zusatz _ - -~In Papier: ﬂ-_;“

- PRI - _ l

il el it B B |

~ |l Kolophonium ' i_ 2,3 % i 0,6 % i

-H Lubex, Emulsion 27 ¥ 7,5 1 3,8 W

oo mr Y24y 6,0 | 3,2 i

hoowroooomt 2000 8,7 -1 3,8 o

fﬁﬁSd"fKﬁhzenmrat— 12,8 g ~4,1 il

- emlsion | O t

’ »“:‘:.:'::::..::—_;::::::;;Eﬂ::=:::::::::':b:::::::::::::::::::::tl

[ ¥

Hiefaus*géht dsutlich hervor .
'1°_dass Lubex wesentlich schlechter l:imt als Kolo-
phonium ' ‘ - o

b4 ..
viel besser leimt als Lubex und -

fast gleich gut wie.

;Zﬁ;;Vergleiéh der
ungeleimten Papiers in
in Benzol getrénkt und

Kolophonium.

bznutzten Produkte_wurden_Bogeh
Lsungen der verschiedenen QOele
nach Verdampfen des LOsungsmit-

tels der;Gehalt und die wasserdurchldssigkeit bestimmt.

Es wurde gefunden : . )
Bendtigtes Lubex fiir 60 Sek. Durchlissigkeit 202 Gehalt
SO,-Konzentrat ‘ - 63% "

Es ist noch naher
sem Versuch ein c¢infach
sehen .aarf. .

—_

InteresSant'ist-in die

folgende Feststellung :

o —

zu prifen inwieweit man in die-
e= Mgss fiir die Leimwirkung

sem Zusammenhang auch die
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' Wird ein mit Lubexemulsion gut geleimtes Papier,

_das z.B. 5% Lubex enth&lt, mlkroskoplschNbeobachtet
(Fluoreszenz—Mlkroskop) 78O, sieht man verhaltnlsmassig
wenig von diesem 0 Nur sehr feine Tugfelchen und .
Fiden sind. zerstreut -uber den Fasern sichtbar. Beobach-
tet man jedoch ein Pepi:r, das -in eine Lubexldsung
getrankt ist und das trotz eines ungefahr gleichen Ge- -
haltes (7%) als sehr schlecht geleimt zu betrachten '~
~ist, so sieht man grosse Oberflachen der Fasern gansgz B
mit einem Oelfilm bedeckt; also keiné Leimung trotz 'der
augenscheinlich st rkeren Bedeckung der Faser mit '
"Leim". Bedeckung der Zellstoffasern mit einer wasser- —
. \abstossenden Substanz ist also noch nicht geniigend um
S die Aufnahme von Wasser zu verhlndern. ~

D1e 1m Juilberlchm nénnten Schw1erigkeiten bei.“

den durch Prufung von ﬁuf ~verschiedene Welse behandel-
tem- Paplerwnaher betrachtet. 4 .
IR Es wu”den Bogen vergllchen, die

.~ .2) einfach getrocknet wurden durch 5 M1nuten Erhltzung ,
..__.._:_h...,_._. PO S a.uf & 1 ne r Damp fpl att e ,_.._v s Saone s s s D it s i et - e s, oo SUDRRR ._

b) bei Zlmmertemperatur gvtrocknet ‘wurden 3 =

:c) in einem:- Trockenschrank auf llOOC e1ne btunde lang
-.nachgetrocknet wurden. C ;o SR e

: Hlbrbei stellte sich heraus, dass die Behandlung
nach b) immer einen etwas_hohergn_Gesamtgehalt (0el in-
. Papier) ergab, =zusammen mit einer hSheren Saurezahl. '

Behandlung c) ergab einen niedrigeren Gesamtgehalt,

*““‘—aber*erne-vrei-hohere*baurezauL. e
, -Daraus wurde geschlossen, dass bei der normalen
“Trocknung auf einer Dampfplatte hauptsidchlich etwas’
‘Kolophonium verdampft, zusammen mit den leichtesten
- Fraktionen —aus dem Oel (beide sind mit Dampf fliichtig).

_ - Bei langerer Erhitzung an der Luft verdampft dann
noch mehr, .aber durch Oxydation des restlichen Oeles
w;rdndle Saurezahl erhodht.

Trocknung bei: Zlmmertemperatur erglbt also die
Mdglichkeit, nach Extraktion dieser Papiere eine reine .
Analyse von den Teilen der Emulsion ‘'zu machen, die bei.
der Prdzipitation auf die Faser geliangen. Dugegen ist
die Analyse nzch der normaten Trocknung auszufilhren

- f2l1ls man den Gehalt in bezug zauf die Leimung priifen
will, denn vor dem Gebrauch wird alles Papler mit
Dampf getrockznet.

eiter ist aus diesen Versuchen ersichtlich,; dass
'bel zu langer Trocknung bei 2zu hoher Temperatur die
Leimung durch Verdampfung und Oxydation beeintriachtigt
wird. :
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~w'.. ..Im vorigen Monatsbericht wurde noch die MSglich-
* keit erwogen, Kelophonium-Lubex-Mischungen auf Grund
- ihrer Brechungsindizes zu analysieren... -

e S e ST T o -

~ 'Béi mehreren synthetischen Mischungen hemmte die
zu-dunkle Farbe eine genaue Bestimmung des Brechungsin-
dceres, so dass die Ssurezehklbestimmung -noch als die
- beéste Analycunmethode "zu bestrachten ist. -~ . -

oy

SCHLUSSFOLGERUNG. | T

~~- Mit 80 entﬁlteS-Lubex konnte nach Schmelzen mit -
. 10% Kolophofiium- zu -iner stabilen Emulsion emulgiert-__
™ weerden.. .. R —_— L

Leimversuche mit diesem Konzentrat ergaben sehr
- ginstige Resultates; es wurde .gefunden, dass das Konzen-
trat viel besser leimt als Lubex an sich und fast gleich
gut wie Kolophonium. e T S T
Versuche mit Benzo&siure und PalmitinsZure ergaben,
* . ‘dass diese Siuren, gelfst als Natriumsalz und niederge-
ces - ——gohlagen mitAluminiumsulfat,-Uberhaupt-keine -Leimwir- ...
kung zelgen. : : ’ A , T o

=—==--Nghere Priifung von mit Lubexemulsion geleimtem
-Papier ergabyquss%Trocknungvbei,Zimmertemperatur die
.MBglichkeit“aarbietet}durcthxtr&k%idn eine reine Ana-
lyse von auf die Faser prizipitierten-Emulsionsteilen s
auszufithren. ' oo - = S :

Entsprechende Versucheuergaben, d?ss zu ldnge

—-~¢—¥Trocknung-bei~hohem~$empe@atﬁcmdie;Leimung”— durch Ver=__
- 7 '=—dampfung und 0xyﬁHtiUn*vvn—ﬁeimbes$anate%ien“3§Beeigfw
trachtigt, : : ) ’ -

' GEPLANTE_WEITERE_UNTERSUCHUNG. . . - o

- Da das bisher bei unseren Leimversuchen erhalte-
ne ‘Papier kein schdnes Aussehen hat, werden wir durch
Entfiarbung des Lubex bzw. desrdaraus.erhaltenen Konzen-
trates'versuchen ein helleres Pazpier anzufertigen.

~wéiter werden ‘wif “priifen, ob aluminiumsulfat, das
gur Prizipitierung der Lubexemulsion verwendet wird,
duréh-ein Eisensalz ersetzt werden kann.: . ’

Mittels Fraktionierung von Firnagral werden wir

priifen welche Fraktionen die hSchste Wirksamkeit als
Leimungsmittel besitzen. - I :

~



o sene 002742

SEPTEMBER 1942. . - : - . . v-19.

V. PAPIBRLEIMUNG

-
G TS St e s

.. . R

w, T (Drs.H.J.Tadema) '~ ' . .

UNTERSUCHUNGSTHEMA: ALLGEMETKE ORTIENTIRRONG. . o

ZUSAMMENFASSUNG DEP UNTERSUCHUNG.

1) Entfarbun von Lubex. ,_' -

Wahrena bei den bis heute vereiteten Leimemulsionen
immer -von Lubex (TME:- 52) -oder von einem daraus erhaltenen Pro-
dukt dusgegangen wurde, haben wir jetzt auch Versuche mit |
;M~Firnagra1 (TrC 86)) ausgefuhzt. Las erstgepannte. Produkt ist-

. ein Destillat des vollstincdigen EO -Extraktes, aus dem die «
leichtesten Fraktionen und der Ruc%stﬂua zhgeschieden vorden
sind. In Firnagrel sind diese- BestandteiTe -noch anwesend
.fiir unsere Versuche halten wir bescrnders die Anwusenheit

" des Rickstandes fir wichtig. Dies nat ellerdings zur Folge,

o dass die Farbe von Firnagral bedéeutend dun¥ler ist als die
des Destillates: im Pulfrich Phcotometer ergab Firnagral ei- _
. .pen’ Ext1nkt10rskoefflaienton/von 2,70, vahrend fir Lubex
.0 89_. ge f«un den-—-w rd Qo - SO S S . o T B e T

e Da die ciunkle Farbr dees vezwendoten Ausgangsproduktes_”
PR .sich immer 1n\efﬁer gelben bis braunen Forbe des damit ge-

- _leimten Papiers auspragt, haben wir eine Abnahme dér Farb-
- "intensitdt, unter Beibehaltung der leimenden Eigenschaften, .
_angestrebt. Dazu wurde erst das Oe¢l :{in diesem Falle das .
.Luuex-Dostillat) dirght mit Terrana behandelt. Dies hatte
nur eine dunklere Farbe zur Folge. kuch Béhandlung mit
wasserfreiem 'ZnCl,,, mit nachtragllcher Filtration uber Ter-

rana, hatte eine @ntgegens WirkXung; Behandlung -mit Terrn {gesetzte

it i it PO

—in Benainlosung ergab. wonl eine. Verbesserung, wie aus“ﬁe
« folgenden Zahlen ersichtlich: . = .

. Béhandlugg _.thlnktlcn skoeffizient
) keine R B 0.583 '
: Terrana 100° : S 1 C4
- - n '150° - a9l
e el B £ RODO. T 1,30
"""" : ZnCl,. ~Terrana - 2,2
“Terr&na-Benzin e DL, 4T

) Eine erhebliche Verbesserung der Farbe ﬁonnté durch
eine kurze Hydrierung des Destillates erzielt werden. Das
stark griinafluoreszierende Produ?t, das merXlich weniger
wiskos ist als das Ausgangsprodukt, ergab einen Extinitions-
koeff121enten von 0,20, also viel weﬂlger als das Destillat
an sich.. -

2) Emulgierung. _

‘ Das Firnagral und das hydrierte Destlllst wurden beide
auf die #ibliche Weise durch Schmelzen mit 107 Sélophonium
mit nachtridglicher kraftiger Mischung mit einer dquivalenten

Ly
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Menge ﬂ;dée enulgiert. Dabei ergaben éich'ieine'Schwierig—
keiten. :

T _V-20.

-

IS

3) Leimversﬁche.

' Da die bei den:zverschiedenen Versuchen angefertigten
Papiere nicht immer gleich dick ausfallen, haben wir eine
Serie Papiere mit ansteigendem Gewicht -zpgéfertigt,~ alle
@it SO.-Bonzentrat des Lubex-Destillates geleimt. Aus der
Abhangigheit der“dabéi”gefundenen,W&sserdurbbLﬁsaigueit
von der-Dicke wurde ein Forredturfaktor herechnet, mit dem
die bei anderen Versuchen gefundene Leinfestigkeit auf cin
Gewicht von }OO*g/mZ umgerechnet werden kann. Dieser Faktor

betrigts™’ : | - s
‘Gewicht 150 140 .13 : 120 _ 110 1086 90 g/m?
Gepicht 1 L4013 — _

[—

. PaktsT 0,49 0,55 0,62 0,72 0,83 .1,00 1,18

.Hiéfmit werden die friher ‘
umger e-.c hnet. BT . “‘*' Q&t::— *-w_qui:f Ky , : S oL
_“_;_UZhr=Erzielung'éiner'ﬁgsserdufchi%séigkeit von -60 Sek,
bei 100 g/m2 ist bendtigt (nicht-Xorrigierte Zahlen einge-

gefundeqeﬁ Leimfastigheiten

klanmert): _ L _
' 7 Zusatz S " “Papieranalyse
~~Rolophonium — R idy—(Ry3) 099 (09.8)
Abietinsiure . : 1,4 (1, 4) " 0,6 (0,6) .
Lubex-Destillat, Emulsion 5..7,1 (7,5) "~ .. 3,7 (3,8)
oo " , " 6 641 (6,0) “3,3-(3,2)
v v =, u .7 8,3 (3_, 7) 4,2_‘( 3,;8)'
. 80,-Konzentrat , - - a— g 3,8 (£,9) = 7 "2,2.(1,5)
o n , n 9 2,4.(1,8). 71,3 (0,9)
T "L, w17 3,2 (258) 7 1,4 (1,1)

T " Da die mit den Bonzentraten geleimbten Papiere etwas
_schwerer susgefallen wared=aI§'dfe  anderen, "cind die Zah-
len pach. cer Rorrektur im Verhzltnis etwas-ungunstiger;
dies beeintridchtigt jedoch die bergits festgestellte gute .
Wirkung nicht. " ‘ o

ce T Auéh mit der Firpagralemulsipn wurden‘mehrere Papiefé
‘ angefertigt, wobei gefunden wurde, dass fur eins geniigende .-
Leimung ein Zusatz von 4.6% oder ein Gehalt von 2.7% erfor-

dertTich ist.

b — Das Firnegral leint also -besser =2ls das Destillat,
aber schlechter els ein SO,~Ronzentrat. Zu erwarten ist, dass
besonders die hdchsten Fraitionen, velche die mehrkernigen
Aromate enthalten, eine gute Leimwirkung aufweisen werden..

Mit der Emulsion des hydrierten Destillates konnte
keine gute Leimung erhalten werden. Fir eine geniligende Lei-
-mung wire ungefBhr bendtigt: 9% Zusatz oder £% Gehalt. Das
_ ist also noch mehr als ait der schlechtesten Emulsion von
" Lubex-Destillat. .

Da die verwendeten Grundstoffe an sich dem Papier
bereits eine braune Farbe verleihsn, wurde die loglichkeit
erwogen die Emulsionen mit Fe statt mit Al zu fédllen. Aus-
gehend von einer Emulsion von SO,-Bonzentrat (NT.13) wurde
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, die Leimung durch Prizipitieren mit FeCl. bis 8P "= 4,5,
durchgefihrt. Das c¢trhaltene Paupier war- nar wenig dunXkler
#ls das entspreciiende mit AL, (SO ). angefertigtes; die
Farbe war mehr rotbraun. Fir elné 30111ge Leimung wlirde
54 Zusatz oder 2% -Anzly:se benotigt s«<'"n. Um eine gleiche

. Leimfestigkeit zu erzielen ist also mehr Emulsion ndtig;
widhrend davon im Verh@dltnis “nochﬂvenlger an die Faser ge-.
bunden wird. .Solange die Grundstofflage nicht dazu zwingt,

bietet die Prdz*pltatlon mit leen also besf1mmt keine

i -

Vorzuge vor der~mit Al. R - - — e e

Im vorigen Bericht erwahnten—er, dass die Wasser-
durchlissigkeit eines in Oell®sung getridnkten Papieres
vielleicht ein Mass fir die Leimwirkung der Ocl<Emulsion
sein konnte. Jetat wurde jedecch gefunden, dass bei in Jo-
lophoniumldsungen getirinkten Papieren uberhaupt XkXein Eben-
mass zwishenLeimgehalt und Leimfestigkeit vorllegt. So
dratig beéi Papier mit weniger als 2% Harz innerhalb einiger

! © . Sekunden Wasser hindurch, aber bei mehr als 3% Harz dauner-—

_ - té dies linger.als 3-Minuten. Diése Messmethode wurde also
fir nicht zuverla351g gehalten und blieb weiter auuser Acht.uLe

- mi% SO0, ,-Aromaten geleimten Papicre-wiesen mnicht nur eine
‘gelbe Firbe auf sondern wurden bei Belichtung .noch dunkler,

- mit dem_Pulfrlch—Photometer wiard=-die Farbe des Papieres hel
den verschtedenan ‘Farben von rot“bBis.viol#tt gemessen. Ent-
sprechend der gelben F@rbﬂ fundon wir die uuarkste Absorp-

“tion belm viclett und die gerlnPbte ‘béim Rot. T

“Ein ‘mit 3% 802—¢onzent”at von Lubex- Destlllab gelelm—
tes Papier wurde. defi direkten Sonnenllcht-uusyesenz Dabei.
-wurde eg merklich dunkler: die Absorption Lﬁr“dlaues Llcht
- L wary nach einer. Wache wvon 40%-bic 528 szngestiegen. Ein im .
s ‘Dunklen aufbevahrtes ‘Muster -war in @,Lﬁelben Zelf nur_einige -~
' Prozente dunkler geworden. Man- soll abwarten ob diese unams. = 7
-genehme 1genscha£L_pe* Fa;bvero~ssorang dulch irgend éine~le-
thq@ auch. r—1nger wird. )

adme N

- scaLU§§F0LGERyNGﬁ;MVW;m;E%JQf-*'f -

: i . Durch eine kturze Hydrierung von Lubbx—Dastlllat haben.
, wir eine erhebliche Verbesoerung der Farbe erzielen Xdnnen.

Mit Firnagral-Emulsion wird eine bessere Leimung erhal-
. ten als mit Lubex-Destillat aber eine schlechtere als mit Lubex-
'80,~KBonzentrat. Mit einer Emulsion von hydriertem Lubexdestil-
la% konnte keine gute Leimung erhalten werden. , -

Prazipitieren mit'éihem;Eisensalg statt mit einem Alumi-
niumsalz ergibt keine Vorteilc.

“Die Wasserdurchlédssigkeit eines in Oellosung getr#nxten
Papleres kKann nicht als Mass fiir die LeimwirXung decr Oel-fmul-
slon gelten. : '

GEPLANTE WEITERE UNTERSUCHUNG.

%Wir werden das Firnagral und das hydrierte Destillzt
einer Konzentration mit S0_ unterwerfen.
Weiter werden wir egne grossere lMenge Firnagral fraktion-
nierep und die verschiedenen Fraktionen zuf Emulgierbarkeit und
Leimwirkung untersuchen um festzustellen welche Bestandteile die
hochste Wirkung haben. Schliesslich werden wir Leinmversuche auf

. der Papiermaschine durchfuhren. I
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gungen wurde an*efangen mit der Messung der mlttleren Teilchen«
grossen der verschiedénen Emu151onen. BEs hatte-sich bereits
fruhgr herausgestellt,. dass die. fUr Leimung brauchbaren Emul-
sionen hauptsichlich aus ;ellc en mit einem Durchmesser vom
weniger als lp (o, OOl mmy) - bestehen sollan. :

Derartlge klelne Tellchen kann man nicht mehr direkt %
-mit dem--Mikroskop messen, da sie kleiner sind zls.die Wellen-
langp des’ Lichtes und also kein-8ild erzsugens, Bei Anwen¢ung —
von Dunielfeldbeleuchtumg werden sie infolge des von ihnen ..
zerstreuten hichtes als kleine Llchtounkte 31chtbar, ohne
dess ,jedoch ihre Abmessungen Cirekt’ bestimmt werden Kdnnen.
‘ Dies kann wohl auf indirekte Weise erfolgen, namllch“aus den“_““~m
“"Brownschen Bewegung oder durch Z8hlen-der- “Anzahl in—einem— S
bekannten Volumen. Letztere Methode wurde in dlevemﬁFall ange--.
wendet. Es wurde mit einem Spaituliramikroskdp ‘mit einem hori-
zontalen. Llchtbundei*VOn 2 - 5 p Dicke gearbeitet. Durch wie-
derholte ZEhlung der—-Anzahl Teilchen—in einem Fach-des. Seh-
feldes wurde ein gehorlg genauern Du“cnsctnlttsvert gefunden.
Aus der Konzentration der Emulsion und .der angewéndeten Ver—
dinnung kann dann das Gesamtvolumen de¥ Oelteilcheén im ge-
messenen_Te&il des. Seunféldes berechnet werden, so dass nach
Dividieren durch die Anzahl das Volumen pro Tellchan enhal-

~ten- WlTU. > - - —

Daraus wurcde als mlttlere Grosse des Querscnnlttes
gefunden.,

. Har¥emulsion o ” >0,1411""'f%> B e
"7 Firgagralemulsion (14) 0 1 I
'Hydriertes Destillat (15) 0,12 .- o

Konzentrat von Firnagral (17) 0,36 : ‘
Konzentrat von hydriertem, , i} . -
Desta (16) 0, 36

Die letzten zwei Emulsionen ergabeﬁ‘bei Lageruhg etwas
Niederschlag, so dass fir eine ganz stabile Emulsion die
Teilchengrosse.‘wohl weniger als etwa O 2 p betragen soll.

N

Weiter wurden die Versuchsbe¢1ngungen bei der Emul-
gierung variiert.

a. Die Konzentration dexr Lauge hatte of‘enbar ‘einen grossen
. Einfluss auf die Teilchengrdsse. Bei diesen Versuchen
wurden -Iimmer erst Oel und Harsz zusammengeschmolzun und
. .zwar in einem VerhZltnis 9 : l1l. Nach Abkihlung wurde dann
unter kraftigem RUhren die Lauge zugesetzt und nach ge-
-nligender Emulgierung weiter mit Wasser bis zu einer Kon-
zentration der Emulsion von 2Q% verdinnt. In’ der fclgenden
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- Tabelle sind die Resuvltate iﬁéammengestelltt

n Epulsion Nr i Kenzentratioﬁ'3'w”Tellchengrosse “H‘
0 > . ! .94 KOE ™ 771 inp=-64,001 nx 1
B e ————— .L__-_-...._..-...._.._;‘...‘._.L....'.'_--_;;;_---___‘-” ‘
v T T ) T S
i 19, 21 i 0,2 { keine Emulsiocn 1
t 23 : 5 - I 0,33 ‘ i
e R4y 22 i UREE L S0 1. 70,11 - 0,13 i
el = 23 ¢ - 207 h 0,18 . w1
i 24 v A= 30 4 . 053007 1
e ‘13 i 85 .+ keine Emulsion i
no 20 : 100 « ! Yeine Emulsion n
H:::::::::;:::“*E::::::::i:::::::'::::::::::::'::::::!_i':==ﬁi‘=:=_..-_;=::.’-====:==ﬂ|

ot

Hiersus ist ersichtlich, dass diée.ginstigste KXon-
zentration bei etwa 10% liegt. - ) :

b. Ausser der Kpniéntration;der.Laugé%ist’auch ¢ie lenge.
“von Bedeutung. itusgehend von 10% Kolophonium im Oel
"und 1Q%igem KOH wurde die Menge KOH, bezogen auf Kolo-
phonium;'gegteigertg.Eine Mischung, in der 1c0% Ugber-

sion (0,17p), sber wenn man immer mehr zusetzt ent-

- mischit die BEmulsicn sich btel etwa siebenfaqhem"Uehermass

'KOH.'Frﬁher,hatﬁen=w1r.bereitsﬁfestgestellt3“dasa,aucﬁ

- wenn der Herz nur. fur €0% verseift wird, noch gute Emul-
sionen erhaltsn werden konnen. Qbwohl eine vollst&ndige

Verseiggggygggxﬁufig wolrl Gie gunstigste scheint, ist
. dieses Kriterium nicht sehr scharf. - -

4 c.»Die dritte Verinderung hezog sigh,aﬁf“aiq Menge Kolo-
:Kf“ﬁﬁﬁﬁiumt“Sﬁwohi—mi%f%Oewieumi$~5%;Kols@hQninm wurden

hm,a_gs« =“KOH be n'u -t zt-wurde ",""‘]:i:ef e~r‘~t‘é‘ ~ﬁﬁh_- e i ne..gu te . Emul—__ s o e

senr feine Bmulsionen erhalten, aber 2% war zu wenig .um
das Oel in Emulsion zu halten. : ' SR

ﬂ: ————— e s B T s e - - -

g Emulsion Nr. ? Bemerkungen. ET.;$eilchengrasse 1
n__ ' . s in p 1
FPe————s———— e epm———m oo —em—————— == it i
I 26 ' 200% verseift i t - 0,17 i
t 27.;:<, i 1000% Baaia i bei 800% ent- 1
i ' 1 S N mischt |}
- 28 <0 o o 20% Kolophonium! T 0,09+ i
noo Co3ei 0 Y 10% " ' 0,12- J
i 290 0 4 TsE o n 010
i - 31 P 2% * oo 1 ¢ entmischt i

d. Als bzsondere Tatsache sei erwihnt, ;3ass liEngeres, krif-
tiges Rihren wahrend der ersten Phase der Mischung uwit
der Lauge eine gute Emulgierung sehr forderte. Die auf die-
se Weise erhzltenen Emulsionen haben ‘eine deutlich grine
Farbe, wahrenddem sie in Durchsicht rotbraun sind. Weiter

....erwiesen.diese Emulsionen sich auch in 50%iger Konzentra-
tion als sekr stabil, was mit Ricksicht auf eventuelle
Verpackungs— und Transportspesen als sehr wichtig 2zu erach-
+on ist. Eine solche konzentrierte Emulsion kann ohne wei-
teres mit Wasser zu einer rot-durchsichti-en, klaren Flis-
sigkeit angeruhrt werden, in der durch dirc-te visuelle



4,.1002'747

e R — T el LD V- 24 =

Beobachtung ‘kein einziges Oeltellchen wahrgenommen:: werden -
kann,

b ’ . T~
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B EEE}.5.1.EE‘.EE_%_‘_’22-§92Z§92§E§3£EE§E: B e

. Wie "in unserem vorigen Bericht angekundlgt, haben wir SO2
Xonzentrate von Fir nagrgl und von hydriertem Lubex-Destillat
.bersitet. Es stellte sich heraus, cass 1etzteres_KonZentrat

eadoth wieder sehr dunkel gefdErbt ist, so dass die Kombination:- -
Hydrierung - SO, - Konzenuratlon in bezug auf die- Farbe nur
wenig Verbesserung ergitt.

‘Die Emulgnerung cer beldén XKonzentrate verlief schwie-
rig: ein Teil des OGelcs blieb zuriick, das als Emulgator ge-
. brzuchte- {elophonlum wurde vollig in die Emu131on csufgenommene.
Nach Abscheidung des Oeles erwies sich der emulgierte Teil als
~eine sehr.feine Emulsion. Die folgenden Zahlen geben nZheren
Aufschlus§' :

Emulgicn 16, Konzentrat von hydriertem Lubexdestillat; = -
zugesetzt _10% Konzentrat, worin 10% Xclophon¥um, berechnet auf
- die Gesamtuwenge z2lso 1% Kolophonium. Gefunden: 3,5% insgesamt
emulgiert, worin 31% Kolopkonium, auf das CGaznze-also 1,1% Kolo--
~pPhoniuma. . T R o — e

‘Bmulsion 17, Kecnzentrat von'Flrnagral zugesétzt’IO%' TR

T Konzeﬁffat”’worln'IOm ‘KoYophouium, berechnet zuf die Gesamt=""""""

menge also 1% Kolophonium. Gefunden: 6,6% insgesamt enmulgiert,
WQrinulé% Kolophgnium, guf das Ganze also 1,05% Kolophonium,

'-~:ar<

2a Lelmversuuhe.

e - “- - —

Mit den obenbecchrlebenen Emu151onen 16 und 17 haben
wir einlge_Versuchsbogpn Papier 5erge5uollt wob°1 =2ine sehr

[

Jedoch noch: eine Menge Kclcphonium, die an sich schon zu ei-

Her Futen Leimony TUlTen  Konnte s Men XCunte gl s meinen;—das
die gute Wirkung nur ‘diesem Kolophoniumgehalte zuzuschrnlben’
wéire. Bei quantitativer Vergleichung stelltesxch Jedocn heraus,,
dass der Effekt viel grosser ist als mit der im, Papler anwe— '
senden Menge Kolophonium allein errelcht werden konnte.

So wurde befundenf

Emulsion 16, Fur eine Wassbrdurchlaqs1g relt von’ﬁﬁfb
Sekunden ist 2,1% zuzusetzen, Gekalt im Papisr 0,6%.

Emulsion 17. Wie oben, 2zuzusetzen 3,4%, Gehalt 0,;9%.

Der Kolophoniumgehalt im Papier betrug bel.dlgﬁen Var-
suchen 32% bzws 18%, bezogen auf das Oel, was einem Gehalt von
0,19 bzw, 0,16% auf die Faser entspricht. Ein so geringer XKo-
lophoniumgehalt-kannte nach unseren Versuchen hBchstens eine
Wasserdurchl&ssigkeit von 15 Sekunden geben, wahrend fur eine
genligende Leimung wenigstens eine HMenge von. 0,9% bendtigt ist.

3. Versuche auf der Papiermaschinea.

Nachdem die Papiermasching betriebsfertig gemacht wor-
den war, haben wir darauf-einige Versuche angﬁstellt wobeil
#Ehrend der: Le;ggpg eine Faserkonzentration im” Papierbrei von

1% gewZhlt wurde. Die erhaltenen Resultate 31nd in unten-stenen-
der Tebelle zusammengefassta
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Wl’ sich schbn bei Vergleich vou Lelmgehalt und  Zu--:
.’satzprozenisatz herausstellt, ist die Retenulon, d.h. der-von
Paspier aufgeaommene Prozentsatz Leimstoff, Perlng.«Fur die
reine Harzleinung betrug diese ungefahr 505, fur die Bn.isions=. -
lelmung nur 25%. Hierdurch wurde das Umlaufwasqer der Masch1ne_~

-~sehr trube. Nach BeOm&gunh von Versuch i enthiply‘cas Unlauf-

wasser. : B N
= Faser : O 023%
. 0el .. 0 014% |
“Salze" ”Wf OB 4% N e o

Das im TWasser eflnallche Oel, betragt also 61% vom Fa-—-n
sergehalt gegen hochstens €% Zusatz: Dareus geht hervor, dass
grosse Mengen Emulsion unverZndert duvrch das Papierblatt hin-
durchgenen, und des Oel sich also im Umlaufwasse‘”anhauzt. Bel
dem Zellstoff, der bei den bisher angestellten Laboratorium-.
versuchen benutzt wurde, war gefunden, dass zur Srzielung einer
60 Sekunden WasqerdurchlaSDLgkelt 0, 9% Kolcphonium benGtigt
ware In diesem Fzll wurde bei einem Gehalt von 0,8 baw. 1 »1%

x:xmﬁﬁtmeanedmasseraurchlass&gkeit_xon~45_8ekunﬁen—gﬁmess3“--
bt

- Die benutzte Emu131o£~?on S6 —Konzantrat aus Lubex-
Destillat ergab im Laboratorium bei“einem Gehalt von 1,0% eine
Wasserdurchlé&ssigkeit_von 40 ‘Sekunden. Auch wenn man beim Ma-
schinenversuch den-wirklichen Gehalt im Papier berficksichtigt,
ist @éie Leimung noch als sehr schlecht zu bezeichnen.

s e

4e Ausflockungsversuches

Im Zusammenhang mit den schledhteh‘Ergebnissen der
ocbenbeschriebenen Maschlnenversuchen wurde eine Serie Aus-
flockungsversuche mit einigen Emulsionen, ohne und mit Papier-
faser, zusgefiihrt. Dabei wurde die Konzentration der Faser im -——.
" Papiertrei auf 1% gehalten, énisprechend der Konzentration
bei der Leimung in der Papiermaschine; es wurde 4% Oel,. be-
rechnet auf trockne Substanz, zugesetzt, 8lso 0,04% Oel im
Papierbrei als Emulsion.’ Zunidchst wurde die Emulsion aus hy-
driertem Lubexdestiillat (15), Tellcheng“osse 0,12p,benutzt.

Diese Emulsion, dle bei der angewendeten Verdunnung
nur einen Harzgehalt von 0,00013 n._hat, weist bei Zusatsz
=< von HC1 (bis 0,025 n.). oder A1_(80,).. (bis 0,012 n.) keine
: AusflocLung,auf. Ein hunderffathes LUébermaqs AI°"* oder 200
x HCl .gibt also keine’ Koagulation. Fubrt man jedoch den-
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sdlben Yersuch bei Lnwescznkeft der friher fUr d‘\ Lelmversuche“A"a
“"Bemvtaten Sulfitzellstoffaser aus, 8§07 ?eoen“misahungen—mltf """" T
5 ssculvalenten 41°°" nur noch eine geringe Tribung n=ck
“BPiilirioren, dlegynlgen mit 10 odcr mehr Aenuivalenten werden
g le Klar- . - . -

it

Wen1 man alsgo nur fur gin U abermass AluminiumSulfay
sorgt, wird'dié¢ ganze ﬁmu151on guf cie Faserq prazipitiert.

e ﬁegugleiche Versuch . mit der. fu*_igé’ersten Maschinen-
versushe verwendeten Sulfitzellulose girt ein negstives fe-~ N
suliet, sogar- Mischurngen Dlt einer hurddertf:schen mvuge A1 .
- sind u?uue. Dis Erklirung dieser Abweichung ist in” ‘der elek~ _ -
triscihen Ladung der Faser- zu suchen. Normalerweise'ist fiese
negativ Puch disz Ublichen Harzemulsicnen sind negativ, wda-~ .
_rend das Ale..H“lc stark gelsndenes Ion die Verbinadung zuctanC\
vinzon soll. Offentar hatien wir e8 hisy mit einer praktisch
ieht gmeladenen Feser 2zu +tun, so daqs die. normale Pra21p¢ta—‘
tion mdicht statifjmien konnte. .~ — ~~> e N o

P :.—Jx,‘. -r———~\__ B T
BEs. Wurde Jetzt versuch els“elngr-vcrc handlunh_

ie‘Faqer negativ. zu laden. . . LTI

. Der Erwariung zuw ider gab KOE keina Verinderung..

- Eehahdiﬁhg:ﬁit“SCnu,;eisau*e erhac tatSHChllu7-lén er—

. nlnschten Effekt. Wenn mit 2 n. H ‘geschittelt und nach- -
e pedelich o sorgfEltizgewaschen wurae,At*aywbereltstell-m~mwmmmww
' 4fﬁszuand1ge Ausflockung cuf~ohne 41°°*=Zusatz. Behandlung nit

‘0,4 n< bzwe 0,01 n. H, SO0, gab ohne ALI"" wenig Koagulation, o
_'aber mit Al“‘* wurce 1e4*esamte Emulsion-an- djie Faser ge— -
:bunéen. ‘Es stellte sick jedoch. heraugd cass trota gutem
Waschen doch noch ein Teil -der~BEure. an ‘die~¥Fpser sdsor-
Liert bleitt, wodurch diese peim Trocknen varkohli, Qo dass
diess Vorbeha*dlungam~+hudb nicht-orauchbar- is

ey

zabe Ausflockung. Auch disses Verfahren hat einen praktl—
“schen Nachteil, nEmlich die Entwicklyng. von. BCl-Dampf in
der Trockpqpartle der Papiermaschine, wodurch diese stark
f"wangegriffpn weriden vurde.‘Du die Yaser nege%xv-aeladen
. . werden, sol;, igt die bqwesenhelt cines. stark gelauene1 ’
- sanions wichtig. '

3. I1it SzlzsEure (2 n.) vorbehandelte Faser ergs mlt AxX®""
23as

4Le Natriuicphosphat wurde iz D,4 ne un; D,0) n—Losung ver<uc’qte
A Beiie Xonzentratianen ;aben ein gutes Resuluat--mit AL®*"*
in 10-Fzcher Menge in bezug auf das Harz wurde- vollkomnmene
tvsflockung erzielt. Den P;eichan Erfolg ergab jedoch Na-
triumsulfat. s~

-

~-5 . Aniazngend’ mlt einer- q%1gen Natrlumsulfatkonzentration -
wurde diese immer verrlndert bis festpastellt wurde, dqss
etwa 0, 001 n.Na SO4 genligte um die Sulfitfaser negetiv zu
laden.
Ein Versuch, btei dem statt einer Emulsion von hydriertem -
Lubex—destillat eine Firnagralemulsion verwendet: wurde,
erz o dasselbe Resultat. Die Menge Sulfat ist so gering,
éass sie ohne Beschwerde im Papierbrei bleiben kann.

SCF*USSVUBGVRUNGEN:

Bei Messung ‘der mittleren Tellchengrosse einer Anzahl
Leimungsemu131onen .wurde festgestellt, dass die Tellchengrosna
fér eifie ganz stabile Emulsion weniger als etwa 0,2} sein soll.
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Pe

dass die cunbtigste Lauzekonzentration bel ctws 10% lieg

_—W

aass die v°rzugsweise zu benutzeno Menge Lsuce picht
charf abgegrenzt werden kann-,elne vollstandige Versel-
fuqv gibt wahrscheinlicb ﬂohl dle bﬂstan Ergzbnisses

'da5° eine Menge. Kolophonwum von etwa Sﬁ no*h sehr feina
“Bmvlsionen gibt, cass 2. Jedoch zn wenig ist um dﬁs OeL

emulgiert zu halten,w

dess lawgeres unac kraftageS~Ruhnen_hei_Znsa&z cer Lau
grungefarbt° Enmulsionen liefe;t,“&iﬁ—in einer Konzen»ra-

t¢on von 53% neoch sehr guu'haltb ar n&. T

e

Die Jnulgieang des Su -Konzentrates'vun Flrnagral

und‘dés hydrierten Lukexdeatlzlates ergab Schwieri skeliten.
Letzteres Zonzentrai. wer wiedor szur dunkel cefarbt o dase,
vasg F*vaé--essoru:s betrlfft, die Hydpridrung vis jetszw we-—

n’?

Vortaile“darbiciets. s syelite sich herzus, éass mit den
mnulgierten Teil beider bonzentr te ein=z sear: the Leimung

bewcrketebllv* werh‘._konnte. T TR e

__._______c.. LANTE WEITHRL UNTE’FSUC‘-I‘:L‘S ' s

b

«...Dio_ erstanwyersu"hﬁ‘ uf_ &er~Papierma>gn1ne ergaEEn'

npch ¥eine .zufriedenciellenden Resultate. Bel den aus die-

sem Grunde-susgefthrien ausfls ckungsvergychen ‘auf Leztorato-

riummasestab ‘stellte sich Weraus, dasg cles. darauf zuru-k—_k_

guffihren ist, -dass die Faser praktisch ‘nicht gelrden ist,
wodurch eine .normale Prazip“uation nicht erPolg“n Ysnne Es

wurd
nugt zur~ne~atﬁven Ladung d4dev Sulfltfaser.

e sefun en, dass Zusatz von 04001 n. Fﬁtrlu sulfeu ce-

. ) . o !

e Em 1ﬁ er"nwsbeuin ungcnmétallts'

LRNSSREVE

" Dieé- Versuche auf der Paplurmaachlnr werden Rit Vor-—

behandelter Zelluloss fovrigesetzi werden. Bs wird gepruft
werdcn, »b durch -Zusatz von etwas Na SC zu 4er. Flﬁqqlgbelt

i Hollaneer heim Mahlen tereiits der Zefluluse Aie richtige

aﬁung verlichen werden kanrn, Weiter wira die Enulgjiarung
von,Konzentraten mit anderen Alkeiien wvnd Nat w1r&s~aeran

Emulvatoren fortgesetzt werden.



'009751 vz

7’
9§Z§%§§B_5242-
B ¥ ~
: - - ..Vs PAPIERLEINUNG,
B (Drs.H.JgTadema)fff
UNTERSUCHUNGSTHEMA.,ALLGEMLINE ORIENTIERUN

——— - —— —— i — . " ——— — ' — . ——— g - - ————— -

———-——————.—--———-—-— ettt

versuche . mit Firnagral, wobei die
zentration und die Menge Kolophoni
einer Serie Emulgierungen mit ver

'aworden. Es wurden nunmehr NaOH, KOH und-NH OH vergllche
Kbnzentratlonen wurden derart gewahlt, dasé

D1e im Oktober-Novemberberlcht beschrlebenen Emulgler—

Menge Alkall,-dessen ‘Kon-
ium variiert Wurden, sind mit
schiedenen Alkalien erganzt
Die
&Vben

Losungen dieselbe NormalitZt hatten wie eine lO%lge KOH—Losuno

“Friher war ja gefunden,

dass fiir KOH das Optimum ungefahr bel

10% llegt Die»Emulgierung ergab -keine. Schwmenxgkelten. Bei

- Verwendung von 5% Kolophonium als
mittlere’;ellchengrosse gefunden.

KOH
NaOH_mM

| als Firnag

NH, OH
FAS

Samtllche Emu131qn3n sind .

Emulgator‘wurde fur dle

o,loﬂp‘
0,23 p
0,22 1.

stabtil. Unter den vorllegen—

den Bedlngungen wird mit KOH offenbar elne wesentlich feinere

Emulglerung er21elt

-

— g - o —

glerversuche angestellt._Ls stell

. —— — — —— " = —— . — W - —

te sich dabe1 heraus, dassﬁ

ein aerartlges Konzentrat bei Anwendung von Kolophonium und

KOH eine bedeutend grdssere Menge
ral selbst.
mit 20..o0der 30% wohl.

sion,

zusammengestellt.,

Tabelle I.

Emulgierung von SOg-Konzen
::Versuch : Emulgator
:p-_ﬁaz_--; ........................
N 44 a ‘:Kolophenlum 109- KOH .
VI " 208
1 1 ’
1] 44 b ‘1 [ ] - 30%__ Lid
EE 40 'rETa1131A2O%'—.KOH R
] 1 ' :
I :MontanWachs 20%~ KOH
I 36 A:Na -Sulfonat A 20% _ﬁ
n 37 " " 15%,Koloph.5% -
5i 38 .i " 20%,Alkohol 5%
39 : " B 16% .
41 :Sulfonat von AX- Dest,
L T 20%
No42 | Estersalze %p%

Sa erhalt man mit 10%-
Ausser: Kolophonium wurden ‘mehrere
andere Emulgatoren gepruft. D1e Resultate 31nd in Tabelle 1

_-,__-_--_----___-i----,_J----
, .

Emulgator erforderlich macht
Harz- kelnﬁﬁumul—”

-

trat von Flrnagral.

‘keine Emulsion

Sehr gut, 0,12p Teilchen-
'~ grosse

sehr gut, 0,11

gut, noch Tellchen von 2 p
anwesend !

ke;ne~Emgls104 -

setzt sich stark ab, 5

n 1" 1 "’Sp’
z1emllch gut, teilweise 0,2
" 2-5p

kelne EFmulsion
.n n

(AX Konden-
sationsprodukt Acetylen-Xylen)
keine Emulsion

R L R N s N N N N N L T s N N S NS m=mImo ===

b
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Hleraus Tasst 51ch schliessen, dass die Emulgierung
mit Sulfonaten A zwar mdglich ist, die mit Kolophonium
" jedoch zu bevorzugen ist, Eventuell ware Talldl als Ersatz

_2u verwenden. Co

Weiter Zeigte sich, dass .@ie Emulgierung idberhaupt
vereinfacht werden kann, indem nicht,  wie’ bisher iblich,
~beim Verdiinnen mit Wasser bis zu Ende geruhrt wird, sondern
'die sehr konzentrierte -Emulsion in Wasser'ausgegossen wird.
. Bei starkem Riihren von:verdinniten Emulsionen mit Harz als -
Emulgator war das Schaumen _sehr stdrend. Ausserdem wurde ein =~
Teil des Oeles aus dem Schaum’ abgesetzt Solange die Emulsion -
B noch' vom Wasser—1n-0el-Typus ist, tritt kein SchHumen auf.
Verdiinnt man nun diese Mischungen unter starkem Riihren -bis
der Typus gerade in eine Oel-in-Wasser-Emuksion umgeschlagen
ist, so kann .man diese sehr konzentrierten Oel-i n-Wasser-
- Bmulsionen: glelch in Wasser ausgiessen. Voraussetzung fir eine
_gute Vertellung isty dass die Temperaturen won Emulsion! und
Wasser glelch.51nd Die.so bereiteten verdiinnten Emulsionen
sind weniger fein als die durch allmshliches Verdiinnen unter.
Riihren berelteten, aber doch sehr st@b1¢.,Tellchengrossenbe-";

stlmmungen ergaben das 4olgende. oo S e
Versuch Nr.30 Flrnagral (10% Koloohonlum) O“lZﬂTiﬂJm:;
n ‘«uim46 Idem . ausgegossen. - i ey 40p SO
n 3y SOQ—Konzentrau. 20% Kolophonium) 0,12p o

n " 45 Idém, _ausgegossen . 0,27

e

'Lelmversuche, -,

Im-vvrlgen Berlcht wurden die bei der Le1mung~einer————————
Sulfitzelluloese. aiftretenden Schw1er1gke1ten erwzhnt. Gleich-
zeltlg ‘'wurde angegeben wie die Haftfestigkeit der Leim°mul—

. sionen an der Faser mittels einer Vorbehandlung (mi% - Na SO )

——

verbessert werde konnEe. D*ese Untersucnung wurde mide. elném

Mahlungsversuch, bel der die Zellulose im Hollinder in.einer’ -
Losung von 1 g Na,.SO,.10 H,0 pro Liter destillierten Wassers
gemahlen wurdé, fort esetv% Es ergab sich jedoch, dass ohne
Abfiltrieren die Ha;tfestlgkelt des Leimes dock noch. ungenu—‘ ™~
gend war. Der Faserbrei wurde also abgesogen und ausgeprigsst ’
und wieder in destilliertes Wasser verteilt. Ein klelneriVor—' -
versuch zeigte eine nicht unbefiriedig:snde Leimung, so dasj

wir einen Maschinénversuch anstellten, wobei mit Firnagral-. ~
emulsion geleimt wurde. Dieser Versuch war ein vollkommener
Misserfolg. Das Papier haftete sich ausserordentlic¢éh stark an
Sieb und Walzen, so dass nur mit _i#iihe.einige Sticke auf die
-Trockenpartie gebracht werden konnten., Diese Stiicke zeigten

noch viele Oelflecke und LJcher. Das Riickwasser was klar.

Auch die Analyse ergab, dass die Pra21p1tat10n des Leimes wohl
gut gelungen war, denn im Faserbrei wurden 4,4% Oel auf trock-
nen Stoff gefunden gegen 4,5% im Papier. Trotz dieses hohen
Gehaltes war die Leimung schlecht: (ﬂasserdruchla351gke1t 48

Sek.). Bei mikroskopischer Beobachtung war .deutlieh zu sehen,

dass das Papier stellenweise Oelanhiufungen enthielt. Nicht

alle Fasern wurden gleich stark bedéckt. Auf manchen waren

nun vereinzelte Trdpfchén wahrzunehmen, oft nach Schrauben-
-linien auf die Faser abgelagert' -andere Fasern-waren ganz-mit- .- — -
einer Oelschicht bpﬂpckt )
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‘jfl»@&us diesen.Ahgaben wurde’gééchlossen, dass <die
Vdf%ehandlung im Holldnder doch nicht dazu gefihrt hat,
dass die,Zelluloserden Leim besser bindet. Weiter wurde die

\ ~——

Leimemulsion. offenbar dermegsen stark prazipitiert dass -
w - - o X : - 2

sie vollkommen koagulierte und grob zwischen -dén Fasern ab-
gesetzt furde.:. \ - '

"Eine Vergleichung in‘Labdrqtoriumsaszstab dieser Sul-

- fitzellulose (8r.2) mit der friiher bei den Laboratoriumver-— f‘"ff

_konzentrat sich in vielen Fallen mit Kolorhoniumenulsionen

suchen berutzten (Nr.l) durch Leirung mit einer Emulsion von.
Firnagralkonzentrat wies auch wieder eine gute Leimung von .
Zellulose 1 und eine sehr schlechte von Zellulosgé 2 nach._ .

Z4 einen besseren Vergleich &er verschiedenen Emul-

sionen wurde auf einen andercn Grundstoff, namlich Natron-

—— - —— ——

krsftréllulose, Ubergegangen. Bekanntlich ldsst nach dex ,
cnlFatverrahren bereitete Zellulose sich sehr leicht leimen.
Dies wer such jetzt wieder der Faell, #it verschicdenen Emul-"
einnen- wurden %béi Laboraﬁorinaversuchen) sehr gute Resultate
erzielt. Dieseisind in Tébel@e 2 zﬁsammengestellt.'

Dabei ist zu bemerken, dass Emulsionen von Firnagrial=-

“ zleichwertig erwiesens Die mit Sulfonaten 2 bereiteten Zaul-
~sionen.sind _jedoch visl' schlechter als: die 2it Kolophoniux.

Augenscheinlich ist Kolopkonium nicht nus als Baulgator AStiz, =
sondern auch zur Bindung dor Emulsioneteiichen an der Faser... -
puffellend . idt gleichfalls, lass das mit dem feinsten Teil = . :
der Zmulsion géleimte Papier (AS) schiéchter. war als das mit ...
der ganzen Emulsion géleimte (AR). Luch bei den Emulsionén  ——
‘AV-AY (Firnegral) und AW-AX" (Firnagralkonzentrat), die immer

aur in der TeilchengrBsse verschieden sind, wurde_ gefunden,

dass die ausgegossenen Emulgionen, wclche die grobsten sind,

“bestimmt nicht ‘dx schlechtesten leimen. TCies widerspricht der

besser leimt je feiner sie verteilt ist. |

ailgemein vertretenen Meinungz, dess 2ine ‘Leilemulsion um €0

we L7 Tabelle 2. . il
. tLeimversuche;git Kraf{Zé;iﬁlose.
lF=;:=:==-‘==::=::======::===:=_:=====:=:‘=====|==:===—:?z—:::::‘—— —————— “ ‘\
}{Papier-‘; K ~ Leim ST - :F?W- P Lein— Was— iLeiw-
W Marke+{Querschnitt Teilchen inp) g/m2 1+ gehalt: ser- 1 fak-
i T : : - o Ve | Gew, % !durch--{ tor it
t E ' e kost, | |
’ ot
Ei’.:. ______ i.__-_;-;;_-;.._______-_-______.;3_;-__:__-_,_-_§_§_ea.l_{:-: ______ ;
T : : { ' - h
I AM  lnicht geleimt 113 §(0,30)4.< 1 | - t
n AN 1 Kolophonium. 102 .4 1,95 a1 366 182 1
o AP SR 195 | 0,66 (:134 225 U
o AT :Tallﬁl ! °8 1,151 200 !131 ;
Y AV i (’Firnagral . 0,13 815 1 0,53 181 258 y
N AY iR " (ausgegossen)O, 40 p101 | 0,56 | 203 353 N
A0 :Firnagral-Konze-ntrat(Koloph.) i11o 1 1,9 1 230 1100 H
n AQ 1 " . n " 178 0,83 1 65 1129 i
ﬁ AU % " : " _(Tall"csl) 2 99 i 0,85 E 120 - %144 'ig
TR ¥ s ) ] ' ' i i 1
ol : ! i 3 i 1
n i [ ' t i "
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“:==_..._.‘=:f==___‘::=-:‘::==:.—..—;:::::'==-_';:_:z.'T::;::ﬂj.“:";.==‘=‘F';.--.:.:::r:_-"_—_::.—.-::,:i«::::.':::{:.":.':’-:.--.::?1
i Papier Leim | Gew.| Leim-'! Was- | Leiuw-:
mﬂ Marke | (Querschnltt Teilchen in {i) . :g/m2= gehalq ser- ! fak--ii
i b - ! 1"Gew.% 1 durch-1 tor
1l el ; i ' AR Hetvtin bl
i 1 - ] " 1 lassig— o
t ; = ! ! I keit ! t
1. .1;1.'_1..-__-::._—_::;__..-_;____;;__' -;__;_--.‘_-_,'-_§?.]E;-'..__-j.é
i AW EF nagral Konzentrat(Koloan'113 =‘0;5§>\Fﬁ318 429 ﬁ
i M -_ 0,11p 1 i i v N
i i , e ‘ - i
TS S " (ausgeg 105 | 0,53 | 270 | 462 !
i v ( b— 0,32p -~ | ]
: L R 1 :
nooAR i-( 0w L (Sulfon.i107 1 0,53 | 18 1 25 |
N ro( - . CB) 2R 4 . ; P
Hooas o 1( n_ v . -(Sulfon.] 83 | 1,15 ] 10 !} 13
R Bfeint L b
i 0,2 i

e T tin Tabelle 2 wird eln "Lelmfaktor" erwahnt. Darunter.

wird verstanaen die Wasserdurchla531gkelt in Sekunden, umge-
rechnet auf ein Pap1ergew1cht von 100 g/m2 (quadratisch zum

] Gew1cht) und durch- den Gehalt in Prozenten dividiert. Auf dlese

.. Weise werden kleine_ leferenzen 1n Paplerstarke qgg_églmsto¢f— '

'gerlngen Prozentsat2°n anstelgt, m.a. N fir klelne tiengen zu-—
gesetzten Leimes wird die erzielte LeimPestlgLe¢t verhdltmis-
massig besseér. FUr dlese nleﬂrlgen Gehalt° 1st dle Lelmung

verhaltnlsma831g gunstlger.'fg-

'Nachdem zlso nachgewiesen war, dass wenigSﬁénéfim;Laé' S—_—
bordtorium mit diesén Firnagral- und Firnagralkonzentrat— T
Emulsionen geleimt weérden kann, wurde wieder zu Maschinenver- ey
suchen.geschritten. Bei Anwendung dieser Kraftzellulose stellte
91eh~i€bzt~w1eder-eane—andere~SohWLer1gke¢¢—ean7~namllchmﬁlb_au_:;m;
' _dung dlinner—runder Stellen in der Papierbahn. Bei Verschlimme-
rung dieser Brscheinung VYégdrn das Papier auch an Sieb und S
_Walzen zu kleben. Im Gegensatz zu. der frihe? beschriebensn -
Sﬁifltzellulose zelgte die Sulfatzellulose diese Fehler auch

bei Lelmung mit Kolophonium und sogar. ungeleimt. 7

liach weiteren Viersuthen konnte ‘die Ursache auf einen
unrichtigen Sauregrad des Faserbreies und des Rickwassers zu-
riickgefiihrt werden. Wird bei Sulfitzellulose ein p, von 4,5
als riehtig angenommen, dieser soll “fiir Sulfatzellulose 6
bis 7 betragen. Bei iaschinenversuchen mit. ungeleintem Papier,
sowie bei Kolophonlumlelmung, traten dann die bewussten runden
diinnen Stellen pur noch vereinzelt auf. Sie $ind Luftdlasen
auf dem Sieb zuzuschreiben, die sich darauf festsetzen wenn
das Sieb fett oder mit einer Harzschicht b&deekt ist. Infolge
einer zu starken sauren Réaktion des Wassers:1ldst sich (pep-
tisiert) augenschelnllch das Eigenharz dcs Paplers.

-t

: Wlll wan mlt Lubexemu1s1onen lelmen,,eo tritt dle

. Schwierigkeit auf,. dass diese sich bei einem S3auregrad von 6

" noch nicht geniigend- absetzen. Dleser Beschwerde - wurde vorlau-
fig dadurch abgeholfen, dass man extra Alkali und Alumipnium-
salz zusetzt, so dass bei diesem Py = 6 dann’berelts meﬁr

o
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SCHLUSSFOLGERUNGEN.

. wobei Kolophonium, Tallol, lon

.wendet wurden, wiesen nach
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e

'niedergeschlagen ist. Dadurch wird dle 0e¢emu131on
zur Geguge mitgefihrt. Da . jedoch viel Al. hydroxyd die Lei-
mung beeintrachtigt, werden wir uns nach einer gunstlgeren

" Losung. umsehend~Auf .diese Welse wurde nunmehr m1t einer . e -

Emulsion von mit 209 Xolophonium enulgiertem ernagralxon- ‘
zentrat ein gutes Ergebnis erzielt:Bei Zusatz von etwa 1% —

. Gel wurde-&in: gehdrig leimfesteées Pepier ohne Flecke oder

sonstlge Fehlet erhalten, das 'sich mit dem blosgsen Auge nicht
von mjt Hargz! gelelmtem Papler unterschexden lasst :

- Es wurde’ aefunden. e ' s IR
Kraftzellulose, gelelmt ‘mit. l% Kolophonlum _Gehalt 0 55%
o LelmfaktO“ 176
Wﬁ”~ Flrnagralkonzentrat,- - ‘Gehs=lt 0,75%,
e TR , ' Lelmfaktor 57

_ Wle bcrelts erortert wird dle Lelmung des letzten
Papleres wahrscheinlich noch durch elnen Ueberschugo an Al.
hydroxyd bee;nflusst.. x

e

- ———— — — ———— —— —— —— ——— ——

- -7 "Es“®urde gefunden, dass NaOH und NH CGH (1n einer LS-

4

-.sung von derselben Normslitdt wie eine lO%lge KOﬁ—Losung) )
~-gbenso-wie-KOH-mit- -5%-Kolophonium—stabile- Flrnagralem4131cnen  ——

ergeben; die” Tellchengrosse ist Jedoch bei Verwenduag yon

UKOH bedeutend kleiner.

Emulglerversuche mit SO —Konzentrat von Firnagral,
%anwachs, Na=Sulfonat A und B,
Sulfonat von AX-Destillat und Estersalze als Emulgator ver-—

1. dass mit: 20— 30% Kolophonlum—KOH sehr. gute Emu131onenrer—

‘halten werden Konnen, .
) d~_x/__f_, _

i

2. dass Emulglerung mit Sulfonaten A mogllch ;st

3. dass auch Talldl eventuell als Ersatz fir Ko opnonlum
- dienen- konnte. . : . e : : _

Weiter stellte sich heraus, dass die Emulgierung ver-

einfacht werden kann, indem man wahrend der Verteilung nicht
-~ wie iiblich - bis zu Ende rihrt, sondern ohne weiteres die

" sehr konzentrierte. Oel—ln—Wasser—Emu131on in Wasser derselben

Temperatur ausgiesst; dadurch wird zugleich d&ds- bei Rilhren
von verdinnten Emulslonen auftretende stdrende Schiumen ver-—
mleden.

Vorbehandlung der Zellulose im Hollander—zur Verbesse~

V‘rung der Leimfestigkeit erwies sich als zwecklos: Ein daschinen-

versuch, wobei it Na S0, vorbehandelter Sulfitzellulose mit .

'Flrnagralemulslon gelelmé wurde, war ein vollkommener Misser-

folg; der Leim war zwar prazipitiert, aber die Verteilung war
sehr grob mit stellenweise Oelanhdufungen.

Leimversuche mit einem leichter zu lelmenden Grundstoff,
namlich Sulfatzellulose (Natronkraftzellulose), wurden in La-
boratoriummaszstab durchgefihrt. Dabei stellte sich heraus,

.lass Emulsionen vonR. Flrnagralkonzentrat in vielen Fillen mit

—_ -



002756  %;“;

V- 33 -

‘Kolophoniumemulsionen gleichwertig sind. Da Kol@phonium—'

 emulsionen viel bessere Resultate geben dls die mit Sulfonaten

‘A bereiteten, scheilnt also Kolophonium.aussér als Emulgator

auch bei_der Bindupgwgér“Emulsionstéilghéﬁ an der Faser eine
Rolle zu spielen. " ‘ = Sl e

e T Weiter wurdé, imT&egensatz,zﬁr“allgemein)vertréténén

Auffassung, dass eine Emulsion urxr so besser leimt je 'feiner sie
ist, gefunden, da§§;z.B.vLeEpungﬂmit dem feinsten Teil einer
Firnagralkonzentratemulsion'weniger gut ist-als mit der ganzen
Emulsion. , ' B ' .

_Bei Maschinenversuchen uit Kraftzellulose ergab sich,

@ass"aie-auftretenden“Schyierigkeiten dadurch behoben werden
kénnen, dass man den py auf 6-7 einstellt.

!

E UNTERSUCHUNG.

— o ——> — — — ——— — — —— — -

Studium der Prizipitierung von Lubex'ﬁmﬂLSionen.

. - Emulgierung def'bei:Déstiiléfion'von Firnagral’erhaltenen  '
- Fraktionen uhd Leimversuche mit den gewonnenen :Emulsionen. -

- Chemische Umsétzung von Lubex, zunichst durch Kondeﬁsie~.

; » rung' ’m‘it P_ht_u'l_s'a'ureé.hih?fdr'id ° : ’ ' R T -
; = N . : e e e e e s e o £ e e T e N -
- N S il TN : . 7
- . ! > B
- , I .- - — T‘
T e i “ ; i
- T ey = e B
R A8 i -
gl
- o .' T - O 5
“ \/ s i . -
. - . - ’ ‘) :e —_—
P -
7 * (
1
)
!
)
AY e



e .  JANUAR 1943.

L)

V. PAPIERLEIMUNG. B

- ' E (D’C‘S.H.J-Tadema)

UNTERSUCHUNGSTHEMA‘ ALLGEMEINE ORIFNTIERUNG.

——— — — p—— —— — — ———— ——— ———

J -————————_—————-———-—————--_—.--—.—._'

e e e o e

Mittels Dampfvakuumdesti¢lat10n hahen wir Flrnagral.
"in eine Anzahl Fraktionen getrennt, die ngher auf Emulgier-
- barkeit geprlift wurden. Die zweite, vierte und sechste
Fraktion sowie den Riickstand haben wir zur Konzentrierung.
"der Aromate weiter behandelt und danach’ emulglert Eine
Uebersicht der Regultate gibt Tabelle 1.

o~ — Tabeille 1. . .

o

Hierzu kann folgendes bemerkt werden:

Die ﬁbergefﬁhrten Fraktionen waren anfanglich sehr
hellgefarbt, von gelb zu nellrotbraun, aber beim Stehen an
der Luft (ic Dunkeln) wurden sie allmZhlich dunkler. Dass
‘diese Ver;arbung in der Oelschicht vonrn oben nach unten ver-
lief, wies darauf hin, dass sie eine Folge von Oxydation

- durch den Luftsauerstoff sein soll, Mit infolge dieser hellen

Emulgieruﬁg von Firnagraifﬁékfiﬁneﬁ.
I - —— R SIS R 1 _j..._ —
e r ——————— Tr“‘_’-“” S S - 3
 Frale Menge Kessel—,F ) Fﬁulslon- ' :Emu11 Bemer- i
S—— *:r‘ - ° . R FOLR o BBt e X et d T A R W Y S S G S - | N S S
i tiom 1'% des | temp. o0 Ll T Farbe | Quer—'gie"-l gungen i
it Nr, 1 Bin-~ i 6 mm i LEL : . § hn_ﬁ;_uxgeu i
B :183595 | Druck & K | SCAnLW 4 emp . i
R ¥ SR, o e e o e e e —— — = ——— s s e e ey s s - e et s . e e e G et et v Kot e s s i e e i e - e . - {4
ri TR e TTTTTTY =7 ' a1t
3 1o~ 8~‘260—2so}{sghr gut} weiss | 0.10; 20 i i
#3117 -2531290-208 1 v “n 'l creme ! 0.10) 20 | 1
5 :342"45 ' 305~ 312{;scn1echt= gelb—!  0.18 20 ! H
2 + 56,65 320-331 | sehr gut;y . ® i 0.10: 35 1 i
_ M8 t65 —72 1331-350"! sehr - dunkeld 0.21; 40 | !
o o T Tirgenlecht T gelb | ! ? i
~ 1 8¢c-—y= m ;b 2 M ‘it sehr gut gelb 1 0V.,1l4 50 1 Emulsion it
— ¥ Riick- ; I o ! ' { mit EKasein !!
’;gqbpmq72 -1@0; '~ __lschlecht! braun ! 0.33!.70 !: - i
! Kon- | L A ﬁ
i - - 44
0 EE T A R R R
1] Ce L
a2 8%—1%1}280—290{} sehr gut grau | 0,11} 40 | HE
b4 1252-3451298-305 ! " HE 1~ 0.10} 50 | !
il 6«J~Tﬁ5 -56':312—320 vbel Konzentrlerung verloren : 1
il 1 ) : "gegangen ) i -
NRiick- 172 ~100] - || sehr ‘gut | dunkeld 0.11} 65 P i
iistand | { i I grau 1 ! [ il
u ————— %_—...-_===4:========&========’—l=======i======L====i:=:======:gl
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Farbe der Ausgangsproddkte fir dle“Emulglerung waren_ die er—
haltenen Emulsionen sehr hell gefarbt Ohne Ronzentration
gaben die hdheren Fraktionen eine grobere Emu131on. Beim
Riickstand wurde die Emulsion sogar sehr instabil,. Es wurde

" gefunden, dass, wenn neben dem Ublichen Kolophonium auch

Kaseln als Emulgator verwendet wird, auch diese Produkte
eine stabile Emulsion ergeben. Die Teilchengrdsse wird dann-
\etwav'geringer als .mit Kolophonium allein und 4ie Stabili=
t2t wird ausserordentllch gefdrdert. Spater ‘stellte sich
heraus, dass nachtrgglicher Zusatz von 5 - 10% Kaselnlosung
zu der Emulsio. {berechnet als Menge Kasein : Oel). glelch-

- falls eine genugend stabilisierende Wirkung hat, aber dle
Tellchengrosse niclit veraﬁdert.'"'<~ L

— ' Nach {oqzentrlefung ergaben samtllche Fraktlonen (2,
4 und Ruckstand) sehr feine Emulsionen, die vollkommen sta-
bil waren. Bemerkenswert ist die graue Farbe, welche diese -
Emulslonen aufwelsen.

Lelmversuche.

— —— o 3 ———

Mit den obenbeschrlebenen Emulsionen aus Flrnagral-
Fraktionen wurden Leimversuche angestellt. ‘Als-Grundstoff
wurde eine weisse Sulfitzellulose gewzahlt. Immer wurden 3%
0el in Emu*51onsform ‘Zugesetzt und mit“-Aluminiumsulfat zu

hol-Benzol wurde der Oelgehalt im trocknen. Papler ‘bestimnt.

Die Wasserdurchléassigkeit wurde wieder mit NH'CNS und FeCl3
~Losungen-gemessen.. Dividierung durch”das - Quad%at des m<-  “._ .
Gewichtes brachte die gefundene Zeit zu. dem Wert fiir Papier
von 100 2/m2 zuriick. Dividierung dieser er letzten Zahl durch -
den Oelgehalt ergab wiederum den Leimfaktor, der.ein  Mass

fir dle‘erksamkelt ‘der Oalfraktlonzis Pavlerlelmstoff bll—,

.5708—1B4 die, Resultate..,

Dazu kann—an erster -Stelle bemerkt ~.ecrden, dass dle
leimenden Eigenschaften zunehmén jJe nachder die Fraktiop'
hSher ist. Mit dersclben Zellulose ergab Firnagral an, s1ch
einen Leimfaktor 27, so dass die Fraktlonen 1 bis elnschl 5"
eine geringere Wirkung haben und die Fraktlonen 7 bis einschl.

i Ruckstandwbesser sind als das ursprungllche Oel. Die Schei=-

dung zwischen diesen 'beiden Gruppen liegt ungefaihr bei 50%
‘Destilla®i Indem man .also vom Flrnagral 50% ‘abdestilliert,
kann man einen Riickstand mit starker Leimender erkung,ge

W}nnen. o - -

An zwreiter Stelle ist es klar, dass der bei unseren -
Versuchen bis 72% abdestillierte Rickstand sehr wesentlich
besser ist als die hSchste noch destillierbare Fraktion. oy
Emvlsion und Papier bekomm2n dann jedoch zugleich eine sehr
dunkle Farbe. o Com
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/ i Frak- !} Papier- | Wasserdurch- H Oel-  Leim-, Farbe A
i tion \'gewicht i . lassigkeit __ I gehalt ! fak- | Papier i
b Npeon:) ‘gfm2 | T 1~ Papiér i tor | ‘ i
W Vo | gex, 1-Per 1004 200 - i
R R O : o
i i SRR ep— T P BT B { - i
‘d— ———————— r-—-———--—-—*—- ——————— -'—-—;— ————— —]'_./ ________ :... ...... + ................ {;
H . . Lo o SR e ' PSSR T
woo1 . boeg  p 32 33 . 1,65 | .20 |etwas gel®
w3 11100 26 v 21 1 1.7 {33 oom A
s b o145 2 57 1 27 iv. 1.4, t 19 1 sehr hell~- |
. o - i I : T . M ; il
“ ‘ o t - R S : I | ... 18elb \}1
w7 i 99 i.108- t.110 2.1 ! 52 lhellgelb i
n( "¢ | 118 I 209 . 4 78 1 1.8 b 430 b v B -
{8 (Kasefn 140 1 149 4. 76 4 Les 4 sl Mo T 3
~ I Rckst.) 132 i 345 | 198 11,5 1 132 |braungel® -
..... . -, v e JC . ~::—-‘% ‘ Ty R - ‘ . ”
A Kemgent! T T AT T ' 5 T
. " R trate: : ) ,,:. . ! : “'5 . : . . : . l-_' § - . 1
W "y EsIL o 590 1,28 4 1.1 V24 Vhellgeld 7l
. C . [ R | ey [ i ,. 1 =0
I 1 162 1 - 120 V46 -+ 1 1.2 4 - 381 @ " i
_ ‘Man kthﬁe'die Resultate der Versuche:wie folgt zZu—
sammenfassent - : S o S

é)”DasvDestillatwbié’50% des’Einlasses'leimf schlé@hte;'als
¥ - das Ausgangsprodukt;. ' ‘

" b) Das Dést;ilét'vbn 50-75% des Einlasses leimt etwa zweimal.

soc gut wie das Firnagral an sich und gibt ein Papier mit
viel hellerer Farbes - - : : B~

T—

¢) Der Riickstand (etwa 25% des Einlasgses) leimt”vﬁfzﬁglich',
- "’ (etwa 5 x so gut wie Firnagral), gibt jedoch ein .dunkel-
. , gefﬁrb@es_Papieg; ' o O S

‘Betreffehd'@ie Konzentrate kann folgendes beméikt'werden:

. : “Konzentras von Fraktion 2 leimt etwas besser als .die

nichstliegenden Fragktionen 1 und 3 6hneé -Konzentration,aber—
noch wghl?schlechtér d4ls Firnagral?l’ Lo ,

TN

Konzentrat von Fraktion-4 leimt etwa 2 x so gut-wie die
Fraktionen 3 und 5, abéer nur wenig besser als das Firnagral
"an sich. .Der Leimfaktor betridgt nur die HZlfte dessen fir das
gesamte;Firnagral—SOszonzent;a;; wofiir friiher 68 gefunden

wurde. ' RIS '

o Von Fraktion 6 ist das Konzentrat bei def Bearbeitung
vquoren gegangen. T S .

Das Konzentrat des Rickstandes leimt érheblich schlech-
ter als der Riickstand an sich, aber. etwas, besser als das ge-
samte Firnagral~Konzentrat. .. . s o o _

Eine Vergleichung zwischen Konzentrierung mit 80, und
Fraktionierung durch Destillation kOnnte man wie folgt durch- .
fiihren: ' - -
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_ ' Wenn Papier (Sulfitzellulose) direkt mit Firnagrel ge- . )
Jeimt~wird;~—igt-ein-Gehalt von=R,75% notwendig um die Leim- S
'ﬂﬁstigkeit-(Waséerdurchléssigkeit) sauf 60 Sekundem—zu-bringen.

Das heisst, dass mit 1 kg'dieées“ﬁﬁbex*BG*RE*Pﬁﬁiér'geleimt
werden kdmnen. . -7 - - . : :

e

\ Fiir das SO,-Konzentrat von Firnagral betr@gt dieser Ge=-
halt 0,94%, was fiit 106 kg Papier pro kg Konzentrat lberein- -
etimmb. Letzteres wurde nuh mit 65% Ausbeute aus dem Lubex be-
wtltet, so dass in dieser Weise mit 1 kg Firnagral 69 kg Pa-

"pier geleimt—warden kSnnten, = - R E '

'‘Der Destillationsriickstand leimte so stark, dass fir 60
Sekunden Durchlédssigkeit nur 0,45% bendtigt sein wilirde. Dieser
‘Riickstand betrug 28% des Einlasses sc dass in Form eines Destil-
lationsriicketandes 1 kg Firnagral fiir 62 kg Papier geniigen widr—- -
de. Nimmt men die Fraktionen von 50-72% des Binleszes, von de-
" 'Aen man 1, 35% bendtigt bei einer Ausbeute von 229 auf Firnagral,
.. _.8O wirde men also aus derselben ilenge Lubex such noch 16 kg Fa-
-”fpier”miﬁfDestiilat paktionen;ieimﬁﬁ*g§nnen;,?it,l kg Firncgrel

;kg“Papigr_ggléiﬁffwerdén;;#:kfw_ﬂJ,7~w

- ubpmten elsa swgoyaon 78 KE ==
_+ '~ Obwohl diese@%&fférfnﬁ%?%%ﬁ”“:#o sifigen Wert: haben und
~wir. daraug nock micht schliesfen wollsn welche Bearbeitung -
_(Ekt?é&ﬁiBﬁ”&déf’Déstillatton)ﬁdenquraugfverdient,mzeigtmsichwdwwmW
jedunfalls, dass beide eine deutliche Verbesserung in Bezug auf
_@as'uréprﬁngliche Lubex/geben. : . L

~_ Xombinierung der beiden Methoden, derart, dass erst des-

. tilliert und darauf konzentriert wurde, fiihrte jedoch zu einen

geringeren Effekt. Obwohl dies nur einmal versucht yurde und
ein zwelter Versuch zwar ein. etwas giinstigeres Resultat erge-
ben k3nnte, kann-doqh%&lswagggxWabrscheinlﬁéh angenonmen werden;
“dassfKombinierungfder:bgid%nfﬁﬁﬁfahfén keinen Vortell ergeben.

__wird, der _den_gesteigerten Koesten-unider grosseren Mihe ‘propor-

tional w&are. _
: X Lo -
3.VPrEzipitaﬁinnsversucheﬁggy

e s > - W S PP WD maw S imu v TN G R S e Sy oW D 0D

-— P

.7 Im vorigen»Bericht‘ﬁﬁfde;d§§%Végggten&au§gg§§?ochén;
"dass die Tatsache, dass die Leimung mit Firnagral-Konzentrat =~
auf der Maschine weniger gut ausgefallen war als bei den Hend- '
siebversuchen, auf einen hohen Aluminiumgehalt des Maschinen-
papiers gzurfickzufiaren sei. Um dies_zu"ﬁbérprﬁféﬂ*wurde von
einigen Paplermustern der Al-Gehald bestimmt, Tabelle 3 glbt ™
die Bestimmungsergebnisse: ' ' ’ : T

Iabelle 3.

[ttt ==_.___===::=..___.......___._._..____.._...===============—=====::_—:*-»"-z—..;

i 1 - ; 3 4

.u Papieri - : i  Leim- 1t Al-Gehalt !

H Nr. - Umschrelbung. . ! faktor | Gew.% i
L : ! ! auf Trok- i

i | - 1 t kenstoff I
e Qe e = e e S E ST Fom——— e et -l
% 11-2 ! Maschine, 1% Kolophonium ! 176 |} 0,27 = 1
~=-y,, ~BH' =i Handsieb, 14=Firnagral-Konz. ! 125 i 0,28 It
" 32.1 | Maschine, nicht geleimt - P - - i 1,40 i

S 12-3 4 n , 1% Firnagral-Konz. H 57 | 0,90 t

i 13 V- Mo 9 oot 5 7 : 1,13 i{

‘ :.:::.’::=|=====:::’:::===========:===========—_—L—= —————— 2‘:::::::::::-’3‘!
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Hlerdurch wird zur Genlige bestdtigt, dass. schlechte
Leimung und hoher Alumlnlumgehalt zusammengehen. Die.
Schwierigkeit besteht jedoch darin, dass Papier BH'" aus
demselben Faserbrel gemacht wurde wie 12-3 und- 13- und dass
offénbar der hohe Al-Gehalt erst auf der Maschlne entsteht.

Der Hauptunterschied zwischen Handsieb und Maschinef————
liegt darin, dass auf der Papiermaschine das Verdnnnungs— -
wasser zirkuliert und auf dem Handsieb nur einmal verwendet
wird. ¥an xann also erwartcns dass die grosse—Menge Al aus
diesem Rickwasser aufgenommen wird, wo es sich aus; 1rgend-‘4um~
- "'welchem Grunde angehiuft hat. Aus der Anwesenheit von viel’
extra Aluninium im Papier wird die schleéﬁ%é“fg estlgkelt
zur Genlige erkldrt. Wird doch das Aluminiu insoweit es
nicht an den Harzsiuren gebunden ist, ags Al O, in nrehr oder-

. weniger hydratierter Form vorhanden seif. Da diecer Nieder- ~
schlag flockig und stark wasseraufsaugen ist, werden Was- -
"ser. und Tinte leicht in das Papler eindringen kdnnen..

—

Die -Anwesenheit von v1el Al im Riickwasser der Maschine
‘kann verursacht werden durch die Verwendung von zu viel Al.-
‘sulfat zum Prazipitieren der Emulsior. Um die in diesen Emul--
‘sionen als Emulgator -vorhandenen Harzsiuren allein zu pra-
zipitieren, ist nur ein kleiner Teil des gesamten Aluminium-
- sulfats ndtig, das anzuwenden ist um den ganzen Paplerbrell
Tauf” den richtigen pH‘zu “bringen. ’

‘. Wurde bisher ve’ eimnea D = 4,5 gele¢mt, vobel der.
Mgroeste Teil des Adsroch geldst. bleibt und also. unbehindert . ...
~Papier und Sieb pasalert, die letzten Versuche mit Krafﬁ—“ﬁ'f
_zellulose mussten bei p, =.6 verarbeitet Werden, quel ein . =~
"Teil des Uebermasses Al als Hydroxya nledersehlagen kann. =

Es wurde nun versucht-much auf dem Handsieb diese Abweichung .
hervorzurufen indem extra Al.sulfat und Alkali zugesetzt
wurden. -

“Wie— aus‘TabeIT@*t‘érsibht*icﬁf‘lst“es*nivht“gﬁiungen '
auf dlese‘Welse dle Lelmunv deutlich zu bpeﬂnflussen. .

‘"Tab‘el‘le“‘A (siehe S. ¥V =39=)

. Nur bel den 1etzten drei Versuchen glbt Papier BN2
einen FHinweis dafiir,-dass 2u viel Al im Verdiinnungswasser
‘schadlich sein kann, Bei sdmtlichen vorangehenden Versuchen
wurde der Brei von 1% Konzentration erst suf den richtigew .

. Sauregrad-eingestellt und danach auf dem Sieb mit destil-
liertem Wasser verdinnt. Nachtragliche Verdﬁnnung'des fer-
tiggestellten Papierbreis mit Al-haltigem Wasser bringt
offenbar viel mehr A1 in das Papier als Zusatsz von extra
Al zu diesem Brei vor Verdiinnen.

: Dass bei Versuch BN4, verdunnt nit dem verdachtlgen
Maschlnenruckwasser,.keln Rickgang der Leimung auftrat,
kann auf die starkere Ansauerung zurucwéufuhﬂen sein (bis
4,5 statt 6,5 bei Versuch BN2)-,

Obwohl Jetat wah?schel nlich wohl angenommen werden
darf, dass die bewusste schlechte Leimung dem Uebermass
Al im zirkulierenden Riickwasser der Papiermeschine zuzu-
......schreiben. -i8t, ist-es. noch .nicht deutlich aus wélchem s
. ’ | ) ‘. -“ J . y
. _ : TR g
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.‘ 4Grunde die Storung gerade wohl bei der: Flrnagral-Leimuhg
_und nicht bei .der Kolophoniun-Leimung. auftritt. Vielleicht
“"hdngt dies zusammen mit der im ersten Fall’ festgestellten «

starken. Verschiebung des p

dez Wassers bei der Bereitung, -

und zwar in die alkallscheHRlchtung. Diese Erscheinung wird

zu¥ Er¥liduterung der besprochenen Schw1erigke1ten noch naher
studiert werden. : c :

| Tabelle 4. .7 . |
= :_.:__._‘. .__.____._:;._-——_=_.—_—____==============_":.‘_"====;::IZ —————— 1—-——'—5———: R
L Ver«} g .IFWasser-g Oel= ! Leim~‘T!
N such! Umschreibung 1 durch- | gehalt fak-
i ) 1 au , _
o Nr ‘V1ldssig~ | Gew. % | tor H
T 1 .- tEReit ] R !
e O 211 -4 . S M— !
I P A1 S - )
-l ..BH | Prézipitation mT% Al- Sulfat blS boe H 0 W
A S g =45 o LT 4107 0,73 148
It BN .51 Idem o ;; e .;e 72 ! 0,56 { 128 |}
}{BN'éf'Idem, unter Vakuum scharf abge— | ;_f b {' ﬁ
-~ 4 sogen- - b.o112 | 0,62 | 180 i
I | N R TR S S T R | I
;E TBHI 'E_W:Le BH | R E 48-90 1 0,55 | 88-164 |
I BL ! Zuerst extra KOH, Manach Prizipi-{ - & . i
i ltation mit Al bis Pg = 6,5 A~~~;r 102 1-0,85 ! 120 I
- U B , I
{I BJ -} PraVipltatlon mit AL bis Py msqaﬂi' S 'é; ' : I .”
i : nach KOH bis pH»— 6,5 it ' 951 0,71 : 134 '{
_ : 1. ) : i
it BN . 4 | Prizipitation mit Al bis pH = 4,50 7 b 7 b "
no | verdiinnt mit Maschinenriickwasser ‘:f%&04 | 2,67 | 155 it
li - . ' ' ) N “‘. :l .
i BI"gPra21p1tation mit’ H;SO ‘bis pg = | - A 4 B
‘“_ A};4,5 . o . v v "ﬁ ”’8lf ¢%.0,53 | 153 ”
" BM ! Zuerst extra KOH, danach'Pra21pi- H . i S
»}L? - »:tatlon mit H SO4 bis py = 6,5 V.3 10,04 | 75; it-
IV s :Prazipitation mit H,S0, bis py = 4 .7° 1 | ﬁ
" | 4,5, danach KOH bis pH.“ 6,5 © .} 12 10,364 . .33
He - { i i
i BE' iDuplo yon. BK- | 1 6-40 1 0,20 1} 35-270 !
BN i | Prézipitation mit Al.sulfat bis | | ' i
“ Ipy = 6, » 5 verdunnt mit dest. Wasser} " 94 ! 0,6 ! 158 "
BN 2 | Idem, Dunenwasser mit Al auf Py = I A | ﬂ
o 16,5 gebracht : o by g6t 78
. 1. . i , il
HBN 3 :Idem, Dinenwasser mit HéSO uf N | E H‘
" _}pH'“ 6,5 gebracht o 99 i 0,6 1 157 |

4o Chemische Behandlun
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Ausgehend von der- Annabme,

dass die  Brauchbarkeit eines

Stoffee dals Papierleim an erster Stelle durch die Anwesenheit
Tvon- Sauregruppen bedingt wird;- wurde versucht diese 'in das-

f



und durch Reduz*eren mit KOH und Zn-Stsub dle 2-(3-1 2 3. 4-
-tetrahydromenaphtyl)benzoesaure7: T .

V- 40 =

Lubex einzufuhren. Da das yerwendete Flrnagral und sogar die
daraus durch Destillation bereiteten Fraktionen noch eine

' sehr komplexe, unbekannte Mischung von Verblndungen darstel-_

len, wurde zunédchst mit einem Modellstoff gearbeitet. Aus .
der Elementaranalyse hatte sich. herausgestellt, ‘dass im Fir-
nagral das Verhdltnis H : C ungefshr 1.3 : 1 betragt (siehe
Julibericht 1942, Seite V - 10). Als Modellstoff wurde Te-. .
tralin (C,,H ) gewdhlt, weil das H : C Verhdltnis -hier

Jungefahr dasselbe igt und der Stoff ausserdem aromatisch ist.

. ____Durch Kupplung mit Phtalsdureanhydrid und A1Cl. wurde
daraus 2-(g-1.2 3 A-tetrahydronaphtoylybenzoesaure béreltet'

[

g cH 2*»——;
P
- S T - e ; _V "'}"“";‘”“‘ - ; e =~ u.;x.;.._‘_ _‘_ ' 2 ' L 5
) "\;/“~coon \;:j\*1'¥
PRI ' \\/’hz
R ST

(Ber. 75, 1272 (1942))°_ 'y;:"ﬁﬁf . 2o
Diese Bereltung fiihrte nicht zu ScHW&e;lgkeitenb Nach

' wiederholtem _Umkr istallisieren. aus Benzol wurde fir die

Schmelzpunkte 158 bzw. 145°C ge.ﬁunden= (In der theratur erd

fiir die hydrierte S&ure 145- ~147°GC erwdhnt). SRt S
D1e erstgenannte Ketonsaure ergab mlttels der Saurezahl

M

—ein Molekulargewicht 280 (¢ neor—ZSOT"aie zweite Saure ergab

keine ‘Saurezahl, aber aus dpx_Verselfungsaahl wurde gefun&én.
276 (theor.266)c - e

Bie“gleiche Reaktlon wurde auf dle Fraktlonen 1 und 7
. der Firnagral-Destillation angewandt. Die Umsetzung verlief
"ganz analog der bei Tetralin. Als Losungsmittel wurde Tetra-“
“chlor@than (100 cm3) benutzt, die Mengen befrugen.

V-

4r. - 1 oe1 ! Phtal—}fAlClB T Dauer | Temp. Po—
i i H saure—: ! ! L 1 te 1
u\. N i 't anh, | [ o} ! .
o it e e e e e e o e e o] e e e Y e R it o e e e e o o e s e o e s e ————— -1§
Fraktlon 1, 20g }13,3 g} 28,4 ¢! 6 st.!135-140°} 24,5¢g |
70 45 " 120 wis56.  ®wiogom 1°100-140") 44,2t !
'u:..._ ; = :l::::==::L=====:=1;::::&:’::’;l‘ti::’:_:::::;::ﬁ;::::“

Fir Frektion 1
das Reaktionsprodukt
en#sprach.

Fiir Fraktion 7

war ein_Mblekulérgewicht 200 geschatzt,
hatte eine SEurezahl, die-ein M = 500

wazr geschatzt M = 300 das auf- ebulllos-

koplschem Wege in Benzol bestimmte MoLekulargeW1cht betrvg
355. Fur das Reaktionsprodukt wurde aus der: Saurezahl gefun-

den M= 710, ebullio:

SkODlSch in Benzol 810
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| . 'In beiden FHllen war -das Produkt ein dunkelbraunes

.-~ _____Mit den Produkten aus Tetralin und ‘den beiden Fir-

- Puiver;*daS\bgigetwa,150° sintert. £s 108t sich in der

;:ftheoretiéchen“Menge:Alkaliroder in éiném=ger19genJU¢bér+ N
‘mass davon, abér durch zu viel Alkali wird es’'wieder nie-
dergeschlagen: Aus den-Zahlen fir-die Mlolekulargewichte™

" der Reaktionsprodukte geht hervor, daséydaszlClé"hiéf‘ﬂw
auch teilweise polymerisierend gewirkt:ihat.- I

\

' nagraltgggg;idngq_werden L§£mversuché!gpgeétellt”werden; )

vl S . i Lo

N i

SCHLUSSTOLGERUNGEN, . = . & ... T
Firnagral wurde durch Dampfvakuumdestillation in- L
~eine Anzahl Fraktionen und einen Riickstand getrennt; die-

- Fraktionen, die'anfﬁnglich"eine,helle_Fébbévzeigﬁen, wurden
durch Oxydation an der Luft allmihlich dunkler. Emulgier- '
versuche wiesen nach, dass die H3herer Fraktionen grobere
Emulsionen ergaben; die—Emulsion des Rickstandsswar-sogar -
sehr instabil. Wenn man die Fraktionen erst konzentriert,

_wird eine bessSere Enulgierung erzielt; ein Zhnliches Re-
sultat erreicht man wenn man neben Kolophonium Kasein als
Emulgator’bzw.'Stabilisator anwendet, das entweder wahrend- -

- .der Emulgierung oder'danach»zugesetzt;werden kann. Bemer-

A ‘ke§~swer t_‘:ji: st":di:e -.gr a]}é —~RFarb é“‘ der-—-aus- _,d' e p;— KO I_)Z ? nt IT'a. te n..der..._. ..;_-,..____ ~

Fraktionen gewonnenen Emulsionen.

- 7 TIn bezug avi die leimenden Eigenschafien der emul-
gierten Fraktionén kann bemerkt werden, dass-diese besser
"sind je hdker die Fraktion ist. Die niexdrigeren -Fraktionen
(bis ‘zu'etwa 50% Destillat) ergaben eine .scht:chtere Lei- -

mung als das urspriingliche ‘Firnagral; die hdheren Fraktiomnen

"(50~-75% des Destillates) leimten besser. Der Riickstand er- .

B gab die weitaus béste.Leirung aber -dabei wurde das Papieér
- _sehr dunkel gef&rb¥, Im grossen ganzen kann gesagt werden,
_ dass die Konzentrate der rraktionen pesser leimen alsdie

------ ———jedoch bedeutend- 'schlechter.

s~ Destillation

Fraktionem an sich; das Konzentrat dés Rilckstandes leimt - . .- -

Beim Vergleich des besseren Leimeffektes durch Kon-
zentrierung mit SO;- einerseits und frakitionierte Destilla- | -
tion von Firnagral“anderseits stellt sich heraus, dass’ der
Leimfaktor im ersteren Fall etwas niedriger liegt; wir A

nehmen aber an, dass diese Zahl durch_e;ne'verbeSSerte.SOZ-
Konzentration gesteigert werden kann. Kombinierung von e ——
‘un&fKonzenﬁgation‘hatte'eiﬁep'entgggenggsetgﬁmp

-

Erfolg. - : o
~_ Bei Prazipitationsversuchen mit Firnagralemulsion- steli-
-te s8ich heraus, dass eine schlechte Leimung und ein hoher Al-
. ‘Gehdlt zusammengehenj diese Erscheinung machte sich bei Ko-
¥ lophoniumleimung nicht geltend.

_ Es wurde damit angefangen Lubex mit Chemikalien -zu be-
handeln um deren Einfluss auf die leimende Wirkung zu prifen.
Neben dem komplexen Gemisch "Lubex" wurde bei diesen Ver-— ’
suchen ein Modellstoff benutzt, der ungefahr das gleiche
C : H-Verhialtnis wie Lubex hat, ndmlich Tetralin. Als erste .

___Umsetzung.wurde die Kondensierung mit Phtalsdureanhydrid in

Gegenwart von A1013 durchgefihrt. -

=
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\1 Fortaetzung der Versuche- in-oezug auf aen hohen Al-Gehalt
dee Maschinenpaplers. o e,

2. Orientierende Versuche iher cuemische Umsetzung des Flrna—,

grals. ) - .
8. 22 Sauren, u.a,. Oxvdatlon mit Luft Chromsaure,-HNO

usw, }_KOE-Schmelze; KHCO,~Schmelze; Umsetzung mit P os- v
gathylester und Oxydation; Um-

' gen oder Ghlé“kohlenqaur

o " setzung mit BrCH oder HON und Verceifen Nitril;
o b. Chlorierung mit Cl-Gas; =~ e TR e

£

‘e. Bereitung Sulfosauren und Umsetzung mit KOH, K'Fe(CN)é, e

K—Foraiat

-3, Lelmversuche—mi%mﬂgn“Prodwgtenvder Eptalsaureanhydrida;w«—7:g::

e R

Kondensierung. R R
' : ’ ] e o - __ e b
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-t 1o v cm -&mm-.-“u‘a-mun.wu“uuc‘“u-cwwl N Ty

_Q;, Maschlnenve*suche. %

-u-ucae-w-au.unuom-—m-sum-m -3

, ‘Um die bei den' ¢ctzver 7c*su hen au* &ér”Pap¢er—
”“ma°ch1re aufgst“etenen Schwve*l“Yalte

gke nﬁher stud;eren zﬁ
*;f6“nen haben. wir diese. Versuc*e nochmals wiedex rholt. Ver— 

-wendet wurden dleseluen u“utast:f¢e (Kraftzellulose und oo
g‘?‘“naﬁ*a1bonaent“av) und dieseld “Leimung. (i% Ogl-auf-gie- . -
j}#réckne;E&Ser) ‘Der konzent 'e”%e Bre; wurde im Eollénder;'“#i
T lzeleimts aver. dlscma1 werde nur . 25.g" Aluminivmsulfat . pro :
Lo kg ﬂasnr,zugesetzt dass der Al-gena’t~des Pa’_" L

'i_.QJALCnt héher-als .etwa - 0 25% “werden konnte. Voriges Mal. hat-u
oo tées sich herausgesﬁg,,yw_dasﬁﬂnaea, Konzent*gﬁ;ggjdlewm

_.Lel“LHQQRO“h nicht un gunstl “?EB aflugst
.es, dex naock_ —dusetzurg 1

~Der;pH des Brei-— -
e ~betlie, wurde
t dieser ¥ - 5,5.Trn-den p'wau1~ien Ub=
- lifehen’ Wart'VUn A, 5 e*nzuSt“*lenwmusstemweltermel' enig—
‘Sanefelsa1re_zugeset % wercen. Das RiickwasSser. wurde auch

mit: Schvefe;saurp au¢ ;en er*nrderifcgen Saureg;gd_g_-
brach ‘ : : : e :

Anfanss -wurde bel @ineun: Sauregrad G.bls 7 1m'Pﬁck- e
, ot &earbeitet, die: -Leimung war- jedoch"scalecht~*den—§;_;#;¥
noch 1 der «Al- Gehalt des Papisres nur. 0, 24%.: Off enbar L
mlst d1 Pvazﬂpltat1on oel dlesem PH u“gen"gend ~

Nach Lem- &e*—Saureg*ad auf 4 S bis 5 gebracht ﬁgi;

waxr . a¢° Le*mung “edeutend‘fEssVQAMDer+pH_das~Pﬁckwassers~4_~“*“
s*eITf““‘lon u 0,5 Punkte hEher oin. als. dexr des_konzen— ' B

trleroen 15’a.sxer1:»re:1.es, der fortwah“end augeéetzf“Wird.

Dez Al~Gehalt des Papleres wa“_nunfO 18%'fUnter S
ﬁleson Tasténden (p, Faserbrei = 4,4;*pH*RL;kw&ss§r e

458 bis 5,0) wurde Saie Fabrikation nunmehr verschiedene - -
e Stunden fortgesetz%, ohne- dass . Sc“w1erlgke1ten aufitraten.
~ .Es 801l hier bemorkt we:.en, cass .bei. fritheren: ‘Versuchen - o
ai"~e1n D 455" das Auft*eten vielgxr. “unden dinnen: Stellen L

(Luft§1asen)u1m Papier ve*anlasste,

dleser Mangel wurde
aetzt nicht beobachtes.— —

s

B . --3ei diesen- Eascnznenversuc en_wurden aus dem Rﬁck- A
- avwasser Muster 2ralysiert. um d=ssen Lenderung whhrond der .
Versuche ¥ thtellv“aqv kdnnen, 3 e*a“ﬂén wurdg-(Ln mg/ther)




'Mus-‘»
ter;‘;

Ane-

iandern—kann.

~»woh1 mit dem bei diesen Versuchen variie
~igt- -einigermassen-trtidbe—-durch—die—-

2

‘fang O, 030 0,08 ‘99"’ _12,’5 "24 T 252 5,0 45,1

1 Tg.» o, 034 o, 1o‘___,_1041 14,7 7733 41 310 8, 7 15 3 0,393
Hach .., | = o T - T
2ﬂgn. 0, 030 0 14 106 15,1 .- 29. 41 _314 11 1 9, 2 1,3

Offenbar &nderf)51ch das Wasser nur wenlg, so dass
es keine Beschwerden gegen einen ldngeren Gebrauch des —

'Rﬁckwassérs “ohne’ ErfrlscaungAgiot@ Der- Sulfatgehalt ent-
 gpricht ungefahr dem des 1%-igen Breies der in die Maschl-___

ne kommt, 2o dass dieser Gehalt sich demzufolge _nut. wenig -

se sich ursprﬁngllch auf der Faser beﬁandenvwaber~vomﬂﬁl
verdrangt we*den.. 7 .

Dle starke Aenderung der Mengen CO; und HCO mﬁlrd e
;ten Saurégrad Z -

e - e

sammenhangen.MDaS~Wasse

“.i’ To e S'%-» a1 "'---§°°3- -_~—._=2221=__-_
B o - --¢Co, A1 Fe .

Feo _

----—--‘-—‘-—--—------
————

Ca und ‘lg nehmen zu, wahrscheinlich weil die-"

Anwesenheit von durch den Sieb gegangenen feiren Fasern und -

"gEmuIS1ons eilchen.
~*etroffen.

Py

bung fortwdhrend von der Papierschicht —abfiTtriert, aber .

 fvom Siebe. kommt immer auch wieder etwas ins . Waqser zurﬂck
so dass auf dle Dauer ein_ Gleichgewzcht erreicht wird.

Darin wurde noeh ein wenig Al und Fe an-

BeI—Fortsetzung der Fabrikation w;rdmdmese Trﬁ-“w—j;

 Ein Verglerch ‘des bei unseren Maschinenversuchen’ er-"”
haltenen Papieres mit dex auf dem Han551eb Fergestellten, _

glbt das folgen e Blld-":1

3

G | N f" R Hand81eb‘w'Masch;ne | R
— ['*:‘Ke%eﬁhonlum, Ielmfaktor_wx.ébéj ':.“W;iﬁi:;d(U' T
Flrnagral-Konzentrat ' ‘ - ' o .
T o7 ~Le1mfaktcr 126 118 S
T Dlase Ueberelnstlmmung kann als sehr gut betrachtet .
ny**i~«-werden. Dle Leimung mit dem Flrnagralkonzentrat ist also'
2/3 ‘der Leimung mit QQLQQQQEAumkﬂ—~”w~ S B

.Von den_ Masch~nenpap1eran wurden auch die meﬂhanischen-‘

b Elgenschaften bestlmmt.

Ry

P s T

&7

Marke - Léiaung Léfﬁ%"' a1 _Reisslénge  Demung_ ?aizzaﬁl.
- . ‘ o Fak- "z ' L3n~- Brej~ LEn- Brei—l Lan- Brei- pH
tor ge. te ~ge te ge - te
, km _km % 3
-11/1  Nicht geleimt - - 93 Hh 2,9 4,9 180 2180 6,5
1172 Kclophanium 1 0,27 97 7,0 36 5,4 2140 1480  6,5*
44%~ﬁmwmmmmA'~5?”~mmweﬁ"“3ﬁ"25“‘&o T2010 1360
15/1 LI 118 0,18 98 43 3,0 55 230 2170 ?,5
. ] 5

Y S
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o Auf Gruad ‘dieser ZlfJern kann man sagen, dass dle
'Lelmung it Luoexkonzentrat die mechanlecheanigenschaf-\‘
ten des. Papieres nicat ungﬁnstig zu beelnflussen braucht.

_ Nur *ﬁhlt das, Papier sich aetwas weniger hart-an-und - ist
L ’Wenlger knusPer~g als das mit Xolophonium’ gelelmte (siehe - '
_die angelegten Muster‘der*Pap*ere ?r. 11/1\ 11/2 unﬁ‘15/1) .....

‘-2. Chemische Behandlung. -+wm~~<m‘r-d : .;;;;;;uf. ‘adl,. .

v”,a. Bei Erhitzung von Flrnagval it KOH an der Luft b15_500°

S . G S B R e S TS TP ST D WP S R e A WD W G ML G 0 G Wb WD

'+ gntesteht, vermiitlich infolge. Oxydation,. eine harte,
schwarze Hasse, die nach Anséuren und .gétrernt von der
Wasserschicht, bei etwa 120°C weich wird. Dieses Pro- -
-dukt hat eine SHTArezahl 5% und """" gine- ferseafungszahl 60.
 Wenn. das. Lubex whhrend einerx glelchen Zeit, unter. densel-
beén Umstinden, jedoch ‘chne KOH, eThitzt" wird ‘entsteht

— -ein Produkt mit einer Saurezahl von 3, "6 und einer Versei-
- fungaszahl 37, Dieser Btoff ist mncch ebenso fliissig wie -
. - das -Ausgangsprodukt und lisst sich nicht unit. Lauge al- R
T 161n enulgieren. Schmelzen: mlt Alka11 1st offenbar we~ =
: sentlich fir die Tmsetzung. e U

S e e o T Gy =0 e Bt P iy 2 B i S -y wp B3 G4 WP e was G am ema

o . ayr bei 2209 baw., -155°C
. 1% schon “alle's Blcarbonat zersetztmwohno -dass-eine-Reake---—
‘ : _tion stattgefunden’ hatte._Dle Versuche werden-in einem -

—— Autoklav w1ederh01t wemdsn. - - C

b Erhltaung von Flrnagral ami _Z{HCOg oder Naﬂcog-wurde in =

S S W W T P S =t St WY P W G W T D G e B9 WD P SeD D Gt W S ¢t Bre Bl S TS W W S GED Gan W

lhufzg versucht. durch ErbLtz ing von Na-SulfGﬁEfﬁmlt,w
hid Fe(bN) ‘K-Formiat und XOH. Fur mit KOH findet eine
éaﬁtlon statt_ﬁba_ﬂlavgehllaeien Produkteschwer. zu han-— -
tlﬁren und zu analysieren 51nd,'wurde Vo we1tenu1Versu—
chen. mlt Sulfonsﬁuren abgasehen. :

e Lelmversuche. S -7_- * T ‘ 'r~.-5. Lo

 a., Mit den aus Tetralln und zwei Flrnagralfraktlonen herge-
| stellten Phtalsduresphydiidkondsnsierungsprodukten (siphe -

"Jenuarbericht S:its V-39 und iolgende haben w1r Leimver—
suche ausgefﬁhrt.

-Die Ergebnlsse 31nd wie feolgth:

i —‘2—=—======='=====:======‘=== B e e T 1

Sulfltzellulose mlt' s Gehalt Leim~ o
Ketonsiure aus Tetralin’ 3,4 ﬂ__~_1 """""""""
reduzierte Siure " 2,1 0
Ketonsiure aus Fraktion 1 3,1 13
L L . [ . n 7 ‘ . 2’—_2 38 :
- Fraktion 1 (20% Koloph. l 1,5 20 —
.1 7 ( " 2,1' 53

Wern man in Erwagung zieht, dass ‘bei den letzten zweil T
. Versuchen dasg anwesexnde Ko*ophonium allein schon einen
Leimfaktor _1 geben wilrde, so zexgt-es~31ch dess durch’ _
"Einftthrung einer Siuregr 'e nicht nur das 08l emulgier-

bar™- gemacht wird sondern aass auch dle Lelmung besser
._t.: - - , o - e

I - - -



[Rais »-n-——-—..—t.‘.——u----‘u-f—umyc R

*»-mwnugeud"gelnlmtes-Papler*herzusteIWenr

eElla

;;;ﬁ””g‘ AEs,wunue,gefunden,;dassﬂéurq
- gruppen ~ nmittels-Kondensieruhg von F: X :
nit Phtalsauréan»yirld.u nicht: nur da« Oel. emulglerbar ge--

. _'navht-~°ondern sucn dﬁe Lelmung veraessert w1rd.'f-- ;_,<uﬁ

ua}lfw1r1.,0bwonl dle Konden81erung m1t Phtalsﬁureanh&-‘ \

fgdrld wenig-—wirtschaftlich: ist, istdoch ‘nachgewies:"

" .8en Worden, dass,“er Prlnz1p. Umsat“ung in Carbon~-
infihriung der: COOH=Gruppe, wirde man. ‘aleo 86=~
; eKolophonlum als Bzulgator: weglassen wie die
'Lelmkraft des Lubex ethhen annen.;:@“,

"‘f’re, rxchtlg ist. - Bei . .Anwéndung: einer’ bllligen"Metho;' .

,"fwurde elne Emulslon hergestel;t 'aleiauf'dle Dauer se-
‘~d1ment1ert sich Jedoch leicht aufschﬁmteln ‘188st (Tell-,
chengrésse 4]1) : , :

;M““'Mlt 3% dleser Emu1s10n wurie eln Sulflti“Ilulosepa-‘

i pler gelelmt° Dle Le;mung war gut die  Farbe :sehr- dun-+¥j -----

‘kKelbraun. “Der- Lelmfaktor netrug 42. Frﬁher war fir Pira -
cnagral ‘mit- 10% Kolophcnlum _1 ge*un&en,*so dagss das mit

.- !4.\.'-»‘ -
B v

LUSbWOLGERUNEﬁ,g_A’

ntrat ein ge~ -

“Bs iet ge]ungen mlt Fl*nagral S —Kﬁi
_gessen«m
Elgenscba’ten nicht schlechter sind als die von nicht, oder

~Zu der mmt Koiaphenium Wl° 2 zu Fa—

 1pfﬁhrang_v’
irnagralfral

_Indem man rlrnagral-ml$ KOE an. der’ Luft erhltzt er;’”

——«~—ha1b—man~erne—hartem~se%warze‘Masse“mrt“efner“athﬁﬁt@ﬁ“S&u-

= regzahl-und Vérceifungszahi., Eine Mlscnung dieses Produktes:
‘mi% unbeha*deltem Firnagral. 1asst 31cn gehorig emulgleren
#unﬂ erglat ‘eine- gate Len.mung° e > -

Umsetzungﬂvon Flrnagral mit KHCO oder NaHCO in elﬁ
‘mem offenen Tiegel relang: micht > well glles Blcarbén
sich zersetztef;f o ' S ; -

‘ersuvbe wurden aemachﬁ lzur Umsetzung

' von Na-Sulfonat e Fe(CN) ., E=Formiat und KOH- nur nit

KOH fand elnlge Reakt%on sta%t..' R

' .GEPLANTE WEITERE - UNTERSUCHUNG- T .

(I A A @ SED D e T G et G > B SR P GG B s A1 S CPE NG SE S e G ant aep

+le-Maschinenversuche mit hoherem uelmstoffgehalt und einer

anderen Art Fasern.‘~ : : AR ) S L
2,fWe1te*es Studium der'Umsetzung vonr Lubex 1n Carbonsﬂuren.
3. Te**ere Ausarbeltung der OxJaatwon mit XOH und. Luft.

' *~4}<ﬂntersuchung nach dem gﬁnstlvsten Grundszoff und dessen

Bearbeitung (Konzenitrieren oder Desbillleren, verschie—
+ dena: Extrak stionsmittel). : - R A o

,KOH 03 Ja~ertc Produkt eine. gu%e Lelmung b951tzen muss._fH;T

B e PSRRI I SN S SV

schianische ~ =

: mlt Kolephenium geleimtem- Papler. Dle Le*munr.verhalt sichﬁsxw
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 Papieres. Hieraus 1Zsst sich dann wieder schliessen in _
" welchem Verh#@ltnis letzterer Gehalt zu der Menge Kolophou-
nium, die ohne BsLmengung von anderen Stoffen dieselbe Lei-
mung ergzeben wirde,. wtéht-und also auch w1eV1e1 Kolovho-
nium mﬁn_erspart. ) ‘ :

*Kolonn.!Benotuﬂ;'Koiep, r Var-.'Erspa- H‘

[} :

- L‘ ‘Emulsion eigehalt : insge- :in Pa~ ) hilt~ g ruang g
L P sam "y pier . nis . . i
F E T . feamt  iwer f mis G
UFirnagr destillet ) 10% | 3,4% | 0,34 10,47 | 53¢ t
: _”g:rnagral’* - a1 i} 10% ) .2,75% | 0,28 lo,39 '!-e1% |

nFirnagrzildes 311. l . 1 i { - b "
xsnzentrat i 102 ! 1,32 Y0,13 10,18 ! 823 i
jrlrnagralkonzentrat{ 20% 1} 0,94% }0,12. 0,26 | 74% i
uKolophonium © 1 100% b 0,72% ) 0,72 11 T e oo
u ________________ L__L-.....__._._.:..l ________ A b i I

Obwchl alsc zur hr21elung elner.guten Lelmung;yén Fir-
nngralkonzentrat eine geringere Menge notig ist, gibt das
'Konzentrat .von Firpnagraldestillat infolge des’ V1el niedrige-
ren Harzgehaltes der Ema151on, eine etwas grossere Hazzerspa—

- _._,H;.,m..rung. - - T : e -

In D*agramm 5742-2-B4 werden einige Ergebnisse betref-
fend den Einfluss des KoIbphonzumgehaltes bei ein und demsel-
en Produkt dargestellt. Es ist”deutlich, “dass die Leimung-

~besser wird. mit stelgendem Kolophonlumgehalt der Emulsion;:
~diese Verbesserung*zst dem ‘Eurzgehalte nicht proportional,
sondern geringer. Der Verbrauch an XKolophonium ist also fir
- die Emulsionen mit 10% Harz etwas groésser als mit 5% (wenn
“schliesslich dieselbe Leimfestigkeit erreichty mlrd) offen-
..bar ist.es mit Ricksicht- auf-Harzersparung winsSchenswert die

Eﬁﬁlgieruﬁg“mft*mngltchst*weﬁ*g~&vtophontum~vbrzunehmsu.

-Die Bestlmmungen an Papleren—aus—ﬂraft ellulose sind

noch zu unvollstédndig als dass. szt schon elng¢ Uebersicht ge-‘,”

_.geben werden konnte. oo : _fg —

3: Chemiéche Behandlung.

-——-—-————--—-‘-_--—-

a., Im Anschluss an die fruher beschrlebenen Versuche, wobei
'Pirnagral mit NaHCO, und KHCO, ip einem offenen Tiegel er-
hitzt wurde, wurde &er Lubex 3etzt mit KHCO_, in einem Auto
klav" (Le-St., -280°C., 44 Atm) erhitzt. Das arodukt zeigte
_keine Saurezahl, es hat also keine Reaktion stattgefunden.

-b. Chlorierung bei .10°C mit AlCl. als Katalysator. ergab ein..
— . .festes Produkt. Es .wurde sngenommen;-dasSs. unter diesen Be-’
dingungen das Cl im Kern substituieren wlirde. Analyee der
Reaktionsprodukte ergab, dass nur Substitution stattgefun~
den hat (keine Additions Dieses Produkt war ohne weiteres
nicht emulgierbar, wohl mit 104 Kolophonium. Bei zwei ver-
schiedenen Emulsionen wurden mit Sulfitzellulose Leimfes-
" tigkeiten von 38 und 110 Sek., bei Gehalten von 0,8 und
1,5% erzielt, was einem Leimfaktor 49 bzw. 72 entspricht‘
Da ‘dieser Faktor fur Harz an sich 86 betragt,vgibtndiesesﬁ
Produkt also eine gute Leimung. : -
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a. die Le¢mung nahezu- ‘dem Gehalt an Lelmstoff entspr1cht°
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c. Chlorierung bei 100-120°C ohne Katalysatrf liefcrte

' gleichfalls ein festes Produkt. .Unter diesen Bedingun-
gon wére Eintreten von G}-in die Seitenketten mSéglich.

. Aus der Lnslyse der geblldeten Produkte ging hervor, dass .

- wohl" Substitution stattgefunden’ hat, aber dass ein . gros- = =
set Teil (58%) des Chlors wieder als HCl abgespslten sein
muss. Dieses Produkt liess sich sehr schwer emulgieren‘
und gab-nahezu keinen Leimeffekt.

Es wurde versucht durch Schmelzer mit KCN oder Kocpen mit. >

.alkohollscher KCN-LGsung in den gebildeten Produkten -Cl
durch —-CN 2zu ersetzen und éas Nitril zu versecifen. Diese~—

__Reaktion verlief sc‘leﬂht die . nochst en%uichte_ﬁ?urezahl__fm_

_wmar 5%.
~ Es ist patirlich mogllch, dass das nicht als HC1 abgespal-'
tene Cl im Kern der Arumste substituiert war und in diesem
_?Falle istﬁgie agglgphtc Umsctzung mit RCHN erk drlich.
— NG ) ‘ .
scPLUSSFOLGERUNGEN.a_ﬁ' SR | -

Es wurde ein Haschlnenversuch ausgefiihrt, bei dem mit -
l 8% Flrnagral—Soz-Konzentrat geleimt wurde (belm -vorigen- Ver-
such mit 0,2%). ES stellte sich jedoch hersus, dass die Was-
serbesté@ndigkeit nicht verbessert, sondern vermindert war.
Dies ist vermutlich darauf zuruckzufﬁnren,‘dass ger.Vorrat

“den " hatté als voriges Mal. ) - - i

~

Faserbrei VoI der Verarbeitung auf der Maschlne l nger gestan-;_

~ Weiter wurden in einem Diagramm (5742— -54) die Resul-
tate ‘der bisher mit dem Handsieb. vorgenommenen Leimversuche
aufgetragen.‘Daraus ist ersichtlich, dass :

b. Firnagral vesser ‘leimt als sein Destlllat, .
e¢. die Konzentrate viel besser sind als die- Ausgangsnrodukte .

de. Leimung mit . Einnggrzl_so2_Kanzen$xa$_nahﬁzu~denmmitmlole
rhonium gleich ist,

Aus einem zweiten Diagramm (5742—2-B4) betreffend den
Einfluss des Kolophoniumgehaltes auf die Leimung mit Firnagral-
~-destillat bzw. dessen Konzentrat geht hervor, dass die Ver-
besserung der Leimung bei Steigerung des Kolophoniumgehaltes
dem darzgehalt nicht ganz entspricht. ’

Schliesslich wurde gefunden, dass bei Erhitzung von
Firnagral mit KB'GO3 in einem Autoklav ke1ne Reakt*on erfolgt.

Chlorierung von - F#rnagraT bel 10°C mit AICl. als RKataly-.

sator lieferte ein festes Produkt, das mit 10% Kolgphonium

emulgiert eine gute Leimung gab. | »

. ‘Chlorierung von ‘Firnagral ohne Katalysator bei 100-120°C
ergab ein teilweise .chloriertes Produkt, das sich schwer emul-
gieren liess und eine schlechte Leimung gab. :

Versuche, das Chlor in den gewonnenen Produkten in eine
Cyangruppe umzusetzen und das erhaltene Nltril zu verseifen,
hatten keinen Erfolg. ' . :
S oo torDeh ArOsBe
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l.‘Erganzende uelmversuche auf Handsieb mit Kraftze lulose.

2.‘Masch1nenprobe mlt 2% Konaentpat Tauf Kr&ftuellulﬂse (frisch
. geleimt).

‘ 3._Verglelch Konzentrat ausg einmaligér und aus mehrstufiger
-~ Extraektion. - _ o o = _

”4. Verglelch SO —Konzentrat und Jeatlllatinnsruckstand{
5. Chemische Behandlung Flrnagral mit- Phosgen und aessen’f;
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3 Leimverauche 1m, aboratorium.

a) Im vorigen Bericht wurde nnchgewlsen wie dis L@imw1rkun€

von Firnagraldestillat und dessen Xonzentrat tei zunchmendem’

‘Kolophopiumgehalt der Emulsion-besssr wurde. Die Varsuche i
‘bezogen 8lch auf gebleichte Sulfitzecllulose. Es licgt nun-

'~ mehr ein. Diagranm (Nr., 5760 -~ B 4) vor, infdem die leimende

 benutazt zur Leimung der genannt%

Wirkung von Firnagral en sich =zuf Kraftzellulose mit verschie-
denen Mengen Kolophonium dargestellt wird. Aur diesem Diagromm
geht hervor, dass Tauch dabei die Lelmung erheslich besscr o

zu sein.

Dieselben Emulsionen mit 10 uyg i% % Jilh Honlum rurden.
ulfitzgllulose, doch

~hier war aus unbekannten Grindet~der Lffaxt Wmtgegengusetzt~:w\bx
,dle > Emulsion mit. 10-'%. Harz ergab die beste Leimung. Da jedoch

-~ traten vorzusishen sind, wurde dlesemAbreichung_nmc

fur die. praktl iche Anwendung doch Emulsionen von SO,-Ronzen- -«
ﬁt weiter

gepriift.

L -

'Zurﬁﬁereftung“etnwr“grosser%n*fﬁr“ﬁqschtneﬁverﬂuche A ]

"ben ut Aenden Menge SJ,~Konmzentrat von Firnazgral wurdz die

S0,~Locung dieses LubeX mit Bepzin- ausgewaschen. Dazu wurde

- die Lubex-SO0_ ~L¥sung in einem Satz von 5 cheioetrichtern

im Gegenstrom stufenweise mit Benzin nusg,schuttelt. Die
dabei erhaltenen R_nzentrate Ambls ginscdl. -6, bel den xn .

trate 20 und 21, . bei denen dies wohl der Fall war, wurden e,
saparat gefangen und emulgiert, vscwie eine lienge Konzentrét,
Aie Aurch/einfaches LAysvaschen bereitet wordenm var., Diese
Emulsionen wurden sowohl auf Rreft- wie auf gableichte

-‘Sulfitzellulose verglichen. Die erhanltenen. Werta wurden

graphiseh zu den fUr eine Leimfestlgxelt von 80 Sek.nntlgen
Bengen reduziert, wobei noch Unterschiad zu machen ist

zwischen der zugesetzten und der aus',lner.AnalySG des .

Papiers gefundenen Menge.
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H i uu;fitzellulos? ' Kraft2g11ulgse o
AL . :zugesétzt:‘ Gehalt lzugesdatet . Gshalt
_ﬂ“--’““'“““‘;::;“f‘f“‘f““T ---------- 1--—~-~——-—-—~f ----------
,:SOz-Konzentrat 1 x }3.2‘Gew;%'2.2 Gew. %{0.7 Gew.% } 0.5 Gew.%
rn #  Fraktion :2.6 ‘ :1 5 10.8 1U.4
B ‘= ) - C o 4/6 SR S . o 1 i ; ‘ P - —
e T 8 Fraktizsn (2.4 tre2 o J0L4 - (0U14
| 20/21 - a oo R e
r—;Kolophonlum 123 \é' 0.7 10,20 7~ 10,1255
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Aus di“sen Zahlen geht hervor, dass eine SOrgfhltlga

..méhrstufige Bchandlung besser ist.als einfaches Auswdschen..

V;Damit ist noch ein anderer Vortail verbunavn,
‘Diese betrug flir die drei genannten Bxtrak-

..uberlegen sind.

‘fﬂiﬁ_k}'Dbstiliatfraktlonen und RUckstinde bcrmltct.

5-wie ‘zuf geblcichte
‘= festigWeiten wurden wiederum auf bvnotlgte Me ngeﬁ”fur

—— — —

nanlich die
bessere Ausbeute:

tionen 48, bzw. 60 und 69 %, so dass diz Fraktionen 2Y und

,21 (bei dunen das Extraktionssystem ganz in Glelchg»w1cht

gekommen war) in ‘jeder Hinsicht den anderun Fruktionen

c) Aus Firnagral-und schwerem Lubex wurden durcn-Dampfvakuum—
Qgestgllation bis:

3400 Fifssig! eltstump ratur

bei 2'5

4 nm

”Dfe hSctsten Fraktionen und die Riickstinde wurden emulgiert
~“und auf Leimwirkung geprift, wiederum Bnaohl auf Kraft- -
Sulfitzellulose. Diz

gefundanen Lein- -

60 Sek.‘Lelmungszelt rcﬂuz1ert.“ "
1Teil des 0 Sulfitzellulose ; Kraftzellul:se “““h
:Einlasses }zugesetzt. Gehalt lzsugesstzt Gehnlt R
’...._..._....-.L.;. _________ 1-4...__..........: _____________ _J-___i.;-,,z,«. ___________ s

- ap

3.\”- =

4 Gew %10 8 Gew.pl O.A Gewﬂ:

b
-~ jLubex 1854-85 %, 16 G |-

‘:,"Lubex-R&cksctaxﬂ&Sﬂ?’%\m{_l.3 RE \,1.1 {0.20 1 0.11 ;
~nF1rnagral 3 ::2 =78 v#@;B '1 0 f“}O;L" : 0.22 |
.|Firnagralo © 1.78-99 t1.6 ! 1.2 A0S 1 G.009 i
! Riickstand | A : ' ' N
iXolophonium- : - :2.3 H 0.7 1n.20 _: 0.12 ;; N

. wurden

Bereit s friuHér, wurde gefunden, dass die Fral ionen big
inschl. 50 % deéd Ausgangsmaterials eine €etur geringe Leim-
w rLung qufwiesen, so dass disse jetzt picht mehr untersucht
e dritte Destillatfraktion des'.schweren Lubex .-
zeigte/% el ‘weniger aktiv als die aus Flrnagral ‘géwonmene.
Letztere ergibt eine gute Leimung und hat esuscserdem den
Vorteil, dass die Farbe viel heller ist 2ls dic¢ d:s Konzon-
trates oder Rﬁckstandes, so_dass damit 2uch hellers Papiere

geleimt werden kSnnten.

Bei den boiden RUcks%”nden fAllt es auf, dass die

Leimrirkung becser
um so =zuffallender
4die '‘Bindung en der

und man also nicht

-

ist eals

?ic von Kolophonium,

Dios ist ™

‘als dig Emulgierung der RiUckstiEnde:

Luan e

Faser dnch nittels des Harzes erf>lgt
ﬁrwarten wur e je einen besserpn ‘BEffekt
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3u erzielen als mit,diésem Aarz. Offenbar sind Ziesc - N
Rickst8nde noch stirksr wasserabstossend sls Relgphonium...
i~ Der friiher gemachta Véréleich zwischen ﬁdnzegﬁ}aticn:
e und Destillation auf Gruns der mit 1 kg Lubex zu leimcnden
" - Papiermenge kann jetzt gepaiier wic fclgt angegeben werden:
ﬁ:::?.:::::z::::::::f:::::::::::::::::: =:::::i:;::,::::=::::1r:.‘:::?:j:::.::::‘rtv:zz.’_"‘:?' .
e ) -~ _t8ulfitzellulose :,Kfaﬁtz;ellulose i
oo o i i Tmmm—————— e e sba T L DR R R H
NFirnagrel |Ausbeute - - 1 kg Papier, zu lei- g Papier, zu lgifﬁ
m 4 - imen mit 1 kg - m=n mit. 1 kg i
1 ‘ i - b Ty s ;
0] ) tProdukt Firnagral rodukﬁ\\Flrnagralﬂ.
!’%‘“""""‘v“f ““““““ "}“""""'"‘""""""%‘ ‘‘‘‘‘‘‘‘ ‘-—,,"_“—_:?.—av‘?:srf?-?—~—1- ~~~~~~~~~ 'TI =
180 ,-Bonz. 1.xX 1 45 % b31 ' 14 - b1 4 e2
1505-Ronzs Pr. | 69%n ¢ A% 40 w9 0250 1 173 oot
R 19 V.4 - S et S e mm e s e O R
nDest. Fr. 3 - 1 26 k36 | 9 i &0 | 65 i
-4 ™  rWekstand | 21 A | 63 i 13+ 1 867 i 140 1
ﬂbéét;insgesamt”"’—- T ! . 22 H Ty BOBTey
: * - Fiir Braftzellulose wiirde dié'ﬁgstiilétidnNg%?g;pgghwmwwGﬁgﬂﬁ@
VMmﬁ&Mmﬁetwaswvorteilhafter“sgﬁ*7“fﬁr“8ulfit5511ﬁlﬁ§§fiedoch nicht._ o

d) Um Hber eine gr¥ssere Erfahrung betreffend v:rschiséone =

- Grundsséffc verfilgen zu kOnnen, wurden Leimversuche angestellt -
'auf”hhgebleichte.Sulfitzellulose, suf Braunschliff una duf
¢ine Mischung dieser beiden. Bs wurde gefunden:

e L
...__........__.____.-._.___-._...ﬁ_..._.._...___...__...._-__.._..__...,_,_..._..._.....__._.._.__._.._._......__..___......'.»_.
bt L P e S o e

, ==a2c= _ e e a bttt Sl TS T

i | o Engebleichtes ']-Brauns'chlliff -:'50 Sulfit + i‘""'!!‘.

i , " A Sulfit  '{zugesstzt % % 150 Braunschliff!!
it o o zugesetzt 2 % ' ) _!ﬁﬁgesetztmauﬁ;—w%—u

‘n—_-__..______‘-___________.L..._:...-.-...»———————T—-.;:_—A_-_ ———————— J'-o-n-—--.—- ————— [ :;

~_bu:.ﬂgolo_r_ahonium | 70 Sex. | 39) sex, | ,210-Sek. R

"fw_jrnagral-soz-xonz. UL D - D e |- 1o S ) Ten o i

E?irnagral—Dest.-Rﬁckst.L 60 ... i 48O j 165 t

B e e 1T T iy S e T T TP P P |

Auf Braunschliff'kgnnen_di§*5toffe_nicht bei einer . "
- Leimungszeit von 60 Sek. verglichen werden, da die Durch-
dringungszeit ohne Leimung bereits 120 Sek. bstrigt.
- Offenbar hdngt das QualitZtsverhYltnic der aus Firnagre1
.bereiteten Leimstoffe noch, sei es in geringem Masse,
von der zu lefimenden Fasersorte ab,

Der Destilletionsriickstand war imm:r besser els das .
SO0,-Bonzentrat, auf reingm Brounscnliff sogar bgsser als
Kofophonium.'tbg;@ frihar goprifien geblzichten Sulfit-

zellulose war er dem lsrz gleichwertig, bei der Rraft-
- 28klnlose wieder etwas besser).

. -
—_— v

2. Chemische Umsétzung.

" a) Bs wurde versucht in Firnagrel S8uregrupoen einzuf'f;h,_re‘nj_;’»t ~
indem man es mit Phosgen und A1C1 ‘reagicren lHisst. Es tret
Aabal zwar eins Pqgliiqp =1, Pbe; “ag Produ™t hatte eine
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Saurezahl von pur 3 - S, Wahrscheinlich hat also:cdas =

- Phosgen weiter reagiert bis Kston. Um diese letzte Resakticn
. gu verhindern wurde das Phosgen srsd mit Alxohol "in den—

- chlorameisensauren Rthylester Cl-C“.0-C_H ‘umgesetzt,
Dieser wurde sodann mit Firnagrzl und A%Cf zusammengcebracht.

" Es wurde eine lebhafte Reaktion unter HCl-ngpaltung,wahr- :
genommén, doch das Produkt ergab keine SBurezahl, Offenbar .

. 18t der Ester in €O, und C,H Cl zersetzt una ist Ietzteres
entweder entwichen Sder vol 31C1 ap den Bohlenwasserstoff L
‘gekuppelt, Es entsteohen ‘dabei ke n¢e ‘sauren Prcdukte. '

b) Es wurde.ein Muster Firnagral woltolisiert, wobei dio B
‘ Viskosit¥t bedeutend srhBht ung dio Farbe mehr rot wurde.
Dieses Muster liess sich gut emulgisren. Die Ewmulsion . gab . _
_auf'gebleichte,Sulfitzellulose gutequimungy~dennrzuri‘"" SN
‘Erzielung-einer Leimungszeit von 60 Sek.- waren-benttigt-

2.7 # (zugesetzt). oder 1.2 % Gehalt (Xonzcntrat FrakXtion

R0/21 ergab 2.4 bzw. 1.2 %). B - o

N

> > - > = o - = -
»

o Es rurde gefunden, dass die leimende ¥irkung von Firna~
gral auf Rraftzellulose bei zunehmenden Gethp@ganolpphqniumﬁﬂmﬁ%w%@w
~wesentlich-besser wirq, _ B o e

‘Aus Versuchezn mit Extrakten;verhaltan,durch-Auswaschen--w

VOn'Firpngral”in'SOg”mithébzih, erged sich, ¢uss bessere Leim-

festigkeiten-erzielf-wgrdenijeﬂntchden/das Lubéx welter extrahieft .

e
- - ke

’ ;Weiter"wurdelgéfﬁndeh, dess die RickstZnde einer ﬁampf—
destillation von Firnagral und schweren Lubex cine bescare Leim-

‘witkung aufweisSen als Holophonium. Die bei dieren Destillaficnoh

~_-_erh£&%ene¢h5chstwi%@gnﬂk*ﬂsétiLlatfraktibn;gpn Firnasgrel argab . ——

auoh eine gute Lelmung; die entsprechende:Fraktion von schweren
Lubex,warvjedOCh viel weniger gktiv,mm,f - ' . .

o : Versuche mit Rolophonium, Firnugralkonzentrat und
Firnagreldestillationsriickstand auf ungebleichte Sulfitzelliulcse,
Braunschliff undé eine Mi schung dieser bciden lieferten nahezw—acin
gleiches Qualjtitsverh¥ltnis in den Leimungen wie wim-bei unseren
- frfiheren Versuchen mit diesen Stoffen auf gebleichte Sulfitzellulose

und Rraftzellulose fanden. : ” .

. B Unsere Versuche zur EinfBhring von Séﬁregtup?en in \'v =
Firnagral durch Reaktion mit Phosgen hsatten bisher keinen Erfolg.

, Voltolisiertes Pirmagral 1xsst sich gut emulgieren uvnc
hat eine gute Leimwirkung. . Coe

GEPLANTE WEITERE UNTERSUCHUNG.-

———--_-—-——-——---—-——-——————---—

1. Maschinenvefsuche mit Rraftzellulose und Sulfit-Hslzechliff-
. . - Mischungen.
2. Prifung des Einflusses von Fiilllstoffen auf die Leimung. .

‘3. Forsetzung oheﬁiscﬁei'Uméetsuhg.’ —

-y

SR . )
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ggggaggggggggggggg. PAPIERLEIMUNG MIT LUBEX UND DARAUS ERHAL- .
- A TENEN. PRODUKTEN, . o ] e

ZUSAMMENFASSUNG DER UNTERSUOHUNG‘

e e e T e i B T > s 0 S e T —--w-—_u--n-

_ 1 Leimversuche auf der Maschine. - e

— . Gus e —-—--—-_—---‘--------——..

. .. Bin friher aunsgefihrter Maschiuenversuch mit - 2% Firnagral- o
konzentnat ergab elne weniger gute Leinung,. wahrscheinlt”h.weil .
der elni_%p Papierbrei zu lange gestanden- hatte (siehe Seite— 3 =
V<47)}, Dieser Versuch’ ‘wurde nun mit frisech geleimtem Stofr wie-

._vierholt Der Kraftzellulose wurden 10% Braunschliff zugesetzt,

—" damit das Papierblatt. glelchmassiger und-dichter werde, -Aussér- .
‘dem wurde mit 0,75% _Sirjusbraun und 0,1% Auramin O (%elb) gefarbt,.
da die Tuser Bn sich elne ziemlich. helle Farbo het, In dieser ...
‘Weise wurde elnexﬁchove braune Farbe erzielt. Die Leimung er—- . = .7

‘~~folgtemdurchmZusacv von-2%-mit--20%. Kolophonium“emulgiertem Fir-a&w;;¢
nagralkonzentrat. Wie auch friiher wurden nur 25 g Aluminiumsul-

.. fat pro kg Trockenstoff fir die Prazipitierung benu%zt um einen_,

TUberschuss an Al im Papier zi vermeiden. Mit: 2 em3-H,80,  (pro_.
kg Trockenstoff) wurde der. Py auf 44 gebracht. Die Far stof*e .

_ wurden eher. zugegeben als:die Leimemulsion._Beim n}chherigen S
Praz1gi§ier&n;m1t ‘Al-Sulfat ‘werden~g1le dann g‘ = Xkert. '

2, RS0

\ Die fruher ‘bereits gemachte Beobachtung, dass das Umlauf«'
wasser 31ch etwas alkalischer einstellt als der’ zugesetzte Pa=-

pierbred; wurde bestHtigt-(py 4,9 statt’ 4,4). Solange diese —
Elnstellhng noch nicht, erreinﬁT“ﬁF?EEE“ﬁEFT““T“§“HhSfPhﬁier

ziemlich viel dinne Stellen auf, aber auf.die Dauer verschwan—
dew "d¥ese fast vollig.-" . _ :

Die- Wasserdurehlassigkeit dieses Papiers betrug 112 Sek.
(umgerechnet auf 100 g/m2) gegen 80 -Sek. beéim vorigen Versuch.
‘Mit diesem fridch geleimten Brei wurde also tats#chlich eine
bessere Leimung erzielt, Die gefundene Zeit (112 Sek.) stimmt
gut mit den bel Handsiebversuchen gefundenen Werten uberein.
(Siehe unter 2)

2. Leimversuche 2m Laboratorium. SRR '__ R

D o D L P e D e W G T R VD T S D D W I G .

a., Einfluss des. Leimgehaltes.' L : : L\M;

-« - " Es wurde bereits friher erortert, dass die Linie, die’”
das Verhdltnis swischen Leimfestigkeit und Leimgehalt oder
‘Zugesetzter Leimmenge bel ‘Sulfitzelluloge angibt, eine Ge-
‘rade war, dass jedoch bei Kraftzellulose ein abweichendes
Verhalten festgestellt wurde, Sowohl mit Kolophonium wig
mit Firnagralkonzentrat haben wir nun Papiefe aus Eraftzel~ :.
lulose hergestellt mit Leimmengen, die zwischen 0,1 bis

3,0 Gew . % vanlieren (siehe" Diagramm 5778 B4). -
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Fur beide Leimﬂtoffe zerfallt das Diegramm in zwei -
" Teile. Bei® geringen Prozentsitzen nimmt dig Leimung mit
-  der angewzndtcen, Menge zu und zwar linear. Uber einen gewissen
Gehzlt hinsasus. nndert sich die Wagserdurchléssigkeit nur noch
wenig mit der Leilmmenge,: Vergleicht man nun das Konzentrat.
"wmit dem Harz, so sieht man, dass Kolophonium bei geringeren
Prozentsitzen vicl besser ist. Zur Erzielung einer Leimungs-
_ zeit von 60 S=k. ist z.B ctwd die zwe;fgghe Konzentratmenge. .
notig. Bei Mangen diber Zndert_.sich d1ids Und zwar imnmer
mehr zu Gunsten des Konzentrates. Dies kommt besonders zunm
Ausiruck wenn man dic erzislte Leimung bel ein und derselbven
Venre Leimotoff vergleicht. Bei Zusats von 1% ist Kolcphonis
‘um nur noch wenlg hessér, wdahrend iiber 2% das- Konzentrat elne
bessere Leimung ergab., o o :

Fir die-Praxis bedéutet dies, dass gerade in den F&l-
len, wo ‘¢ine hohe Leimfertigkeit verlangt wird, der Harz - : — -
- vorteilhaft durch 8 Kﬂnzentrat ersetzt wvrdcn kénnte, Ge~—_
rads in di=sen FZllen wdre also eine grosse Harzersparung
' moallch. Falls mit einer geringen Leimung fiiriieb genonmen
fe%.-wird der Ersatz durch Koazentrat weniger vorteilhaft,
abpr dann- ist - dile zu nrspsrende Harzmenge doech auch nur ‘ge- }
)ring. : _ ; y

. Der beo“echt»te Verlauf ﬂe* Lelmung mit der Menge ' .
ublmsﬁ“ff AUrfte. dedurch _erklirt. werden, dass im ersten, .
steilen Tecil des Diagramms die Poren' des Paplers mit was- -
serabstossenden Tedilthen bedeckt werd n und zwar der zuge-
setztén Menge pronortlonalJ Bei ciner bestimmten Menge
(etwa 3%) sin? dis—an den Kapillarwinden in Frage komnen-

‘den Stpllen vollstandig bedeckt und werden grdssere Leim- o
wcﬁven dann suf iFgerideine andere Weilce geﬂunden.“ﬁ—izterbs T
wire mSglich entweder durch Vergrisserung bereits’ vorhan-

WG "= Teilchen oder ZJurch Setzung an Stellen we._ sie weni- "
ger EinfLueﬁ auf die. Elndrlngung ven_ﬂasser'auSLben konnten.

D Einfluss des FuLl toffes.ru T o«

i}
H

. . gur Prufung inwiefern die Leimung mit Lubex aurch
Fﬁllstoff im—Papier beeinflusst wird, haben wir- ‘einige Pa~
pler° mit Kralinausatz hergestellt it ungebleichtem Sul-

e -

o LeimsteffAkvﬁe_Eﬁllstoff r Wasserdurch- ! -
S S ool lfsslgkeit .. -
nl% K:lophonium : kein o ; 2C0 Sek, ",

1 LI ! 10% Kaolin ! 256 n 1

gl% SOz-Eonzentn: kein : 90 % o

4 1% ~n- .1 10¢ Kaolin | 110 =© i

e e -t e e ]

-+ ‘In beiden F#llen gab 4ié Verwendung von Fillstoff
also einige Verbesserung. Wir glduben hiersus felgern zu
diirfen, dece die bisher gefundenen Ergebnisse im grossen
ganzen auch fiir Papiere mit Filllstoff gelten werden. '
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3. Chemischs Umsetzung, | |
L  Béi'dé§ffEﬁhor’ .schriebeﬂen'Veréﬁchén‘ierlief‘die Un-  ~
‘setzung mit Phosgen oder Cl-amelsensaurem Ester schlecht, Es =

gibt jetzt noch eine HMBglichkelt, dass Ureumchlorid (NH, COCL)Y .

.. besser —reagileren werde. Wiederholte Bereitungéversuche"glieben-

© T Jedoch &rfolglow. Es wurde nicht geprift-welchem Umsténden

‘dies:zugggggreibenéiﬁt; da dies zu welt susserhaldb unseres e
Planzs Tidgen wirde. : o
SCHLUSESFOLGERUNGENS -

' 'Ein,Maschinenveféuch~ergabl dasé mit. _einem frisch geleim-

ten Grunlstoff (Krafitzellulose +"lﬁzﬁBrannschIiff;’2%"Firnagral-f
konzentrat) eins bessere Leimung erzlelt wird als mit einen ‘
geleimten Papierbrei, der léngere Zeit gestenden hat. ek
.~ Handsiebversuche, bel denen Kraftzellulose’ als Grundstoff ' -

‘angewandt wurde, erwiesen, dass die Leimfestigkeit sowohl mit - =
¥olophonium wie mit Firznagralkonszentratl hei zunehmenden Konzen<’
trationen im Anfang schnell ansteigt-um danach in geringeren '
MasséAzuzunehmen;*Koloﬁhonium'gibt:bei‘geriggéren-&onzentra- S 4
«ff““ﬁzghéﬁ“hﬁhérgfzahienfalstirnagralkonzentTat}ﬁbeithhereanonzen:@ﬁt
‘ trationen (> 2%) gilt geérade -das Gegzntedl. - o ST Ly
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2. Einfliuss der Satinierung auf die Leimung. . R
3. Nikere Prlifung der Uxydation von Firnagral~mit"KOH—SchmElﬁe.
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o ﬂlb L - (Drs.H.J;Tadema) ST

ENTERQUCHUNGSTHEMA- PAPIERLELMUNG MIT LUZEX\UND DARAUS
e e ‘ERHALTENEN PRODUKTEN. u :

. ZUSAMMENFASSUNG DER UNTERSUCHUNG: -~ = ==~ .

~—-—---,--_-..--—-.v-‘-““--.'-.--—-‘a- - o o

¥

1. Emulglerung, -
. In den 1le tztun Wochen wurden beim Emulgieren von Firna=.
gral-S0, -Konzentraten uné von Firnezgral-Destillationsrlick-
stfnden“wéniger gute Resultate erzielt. Cbwohl die Emulsionen
naoch gonﬁgend faoin verteilli.sing, zeigen sie¢ doch eine starke
Nelgung zum Absctzen, Dabail entstuhen Genn zwel Schichten; S
die obere 1st klar, . abbr.dunkulfarbig, die untere-ist gelb- R
braun und enth81t die digpergloerten Teilchen., Es handelt sich .
- BEier um eine éndere Erscheinung als ddo Ausflickung einer '
Emulsion, denn durch Schfitteln konnte dte uisp*rse PhaSu wile=
der gut vorteilt werden. o

ST ———— Y- 1st -nicht.. ganz Xlar. walchum Umstande Qicse Abwei-uw:M J—
"~ chung zuzuschreibén 4ist. Bin Unterschied mit den friher berei- .
teten, guten Emulsioncn ist, dass in latzter Zeit eine andere .
~Sorte Kolcphonitum verwendet wurde,. Man darf jedoch nicht ohne
welteres sagen, dass die Abweichung hierdurch verurgacht wird,
denn mit dieser letzten Partie wurden auch einige sehr gute . .
" Emulsioncn hergcstvllt. Wir wollen dlese Abweichung niheér studiew
.ren indem wir zunZchst einige Emulgiesrversuche mit verschiedenen
Kolephoniumsorten anstellen und, falls dies nicht den erwlinsch-
ten Erfolg hat, genau den hinfluss von Temperatur und Alkali~
m_ﬁm__mengs,_bzmwnKanbonatgehaltmdax_yanmandetanﬂLLuge_pxﬁfan- .

3“.

S~

Maschinenvarsuchei,wgh.rng, ~7 '3 T

.W g RO, i
8. Fir verfligten 8bcr oine kleins Partis ungebleichter Sulfit—
- zellulose {Sulfitzellulose 3), die sich bei Versuchen auf
dem Hahdsiedb zls nicht leicht zu luimen erwlesen _hatte. Da-
mit wurde ein einziger Maschinenversuch. angestéﬁlt, wobel
4% PFirnagrazl=33,~<Kcnzentrat zugesctzt wurde. Der geleimte
Stoff liess sfﬁﬁ ‘gut verarbeiten, aber ein grosser Tell der
.Emulsion hatte sich so schlecht zn der Faser gebunden, dass
Gas Rfickwasser stark milchartig wurde. Dic Retention war
denn auch gering; von den zugesetzten 4% wurde bel Analyse
nur 1,3% im Papier. zurﬁckgefun&*n. Diz Wasserdurchlissig-
keit tetrug 47 Sck., also wenl_ ~»r als tei den Handslebver-
suche (zugosetzt 3%, Analyse 1,1%, Leimung 60 Scke.)« Zur
Erzielung einer Leimungszeit von 61 Sck, amlisste Gber 4% ,
Konzentrat zugesetzt werden, aber in Anbetracht der geringen )
Retention ist zu beffirchtcen, dass dann auf der Maschine -
Schwierigikciten auftreten werden, wie Koagulieren der Empl-~
sion zwischen den Fascrn oder Fettwerden des Siebes. Ausser-
" dem kann diese Zellulose mit 1,3% Kclophonium bereits gent- ,
.. gend gekﬂmt weTrien. Zu schliessen ist, dass die Loimung mit
- Lubex sich ffir diese Scrte Zsallulose: nicht eignate .. . . .
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be Un beurtsilsn zu kBnne:r iawiefern Lubex ffr die Leimung von
"Altpapier zu benutzen 1&8re, wurde eine Rolle aus Papier- §
abfall verfertigte Papn~ verwendet. Diess wurde bis krnoten-
frei gemzhlen, aber dan:ch erwies sich cder Mahlungsgrad als
~zu hoch (669°. Sch ') zur Verwendung auf unserer Rundsieb-
maschine. Durch Mischen 1it Sulfitzellulose. (Nr.2) niedri-
gen Mahlungsgrades {182 £:h,) wurde im Verh&ltnis 2 Teile
Sulfit -auf 1 Teil Altpapie (33° Sch,) eine brauchbare = -~
Mischung erhalten.  2Zu bemer<en ist, dass dies die Sulfit-

- zellulose ist, wovon wir friher fanden, dass sie sehr
schwer- gu leimen war, Bg stuvllte sich jedceh herszus, <Zass
diese Mischung bei Zusatz von etwa 14% Emulsion gut geleimt
werden konnte. Hintereinander wurden zus diesem Grundstoff’
(2 Sulfit + 1 Altpapier) auf der Maschine ein nichtngeleimtes,'
ein mit 13% Firnagralkonzentrat geleimtes und ein mit 1?% Ko-

an

1oph0nium geleimtes Papier hergestelltu- - L

Da im Altpapier bereits Leilumstoffe anwesend waren, be-
trug die WasserdurchlBssigkeit c¢ec nichtgeleimten Papiers
berelts 10 Scka _Beil den_gegleinten Papieren wurde sie.

o R Firnagralkonzentrat | 157 Sek.
S : Kolophonium - - 143 Sek.

i

" 3ffenber kann bei diesemmGruncstoff die Lubex-Leimung )
“woHl angewanct werden; Beil der mechanischen- Prﬁfung ‘gtellte
sich Jedoch heraus, dass das_ Papier mit Lubex schwacher ge-
worden wars e

peamesiiiadasiie -
1 r Bruchlﬁnge ‘| Dehnung bei -I« Falzzahl i

i 3 (km) T Bruch ) . w7
" DY R N S
T _____ P -_-_--_-_—r-.-_...# ._..-._ -n ar -.‘ - e -—1——---—-o—-r~ - o "-—-‘ ;:
-—-M—N-’imchtgelfim 5453y I 17.4-:--°,4 : 52—\ 3 h

Lo rnagra konzg! - b — b ' : ' i: o

: - ”x I%ﬂﬁ ) v 314’7 E 2,5 ?_I{Z“ﬁ 2,4 f 67 : _23ﬂ ¥
— By onium. . Lo . SR 1
T 5,5 13,1 t1,0 0 2,8 356 | 69 |
B o2 e F I ST WS A S Nk A ENNOL Y N | A 4

B et e e e e e e e e e e

') in LEngsrichtung, o ' : o - -
°) in der Breite . , , . .

¢, Schliesslich wurde ein Versuch angestellt mit gebleichter
-Sulfitzellulose (Nr.l). Es wurde mit 1% Kolophonium oder 1%

= Firnagralkonzentrat geleimt. - . T e T
Unseren Erfahrungen mit diesem Grundstoff -auf dem Hand- -
<. . sieb entsprechend wurde mit 1% Harz eine Leimungszeit von e

59 Sck, erreicht (Gehalt 0,76%), Mit demLubex betrug diess——
Zeit 26 Sek. [Gehalt.i 87%i Zur Erzielung einer genfigenden
Lelmung ist also méeus: L"hex als Kolophonium anzuwenden, ob-
w:r1 die Retention sehr gut ist. Wir werden diesen Versuch
nit-z;7 ILthex wiedsrholen, -

: Bei der mechanischcen. Prﬁfung ergon éioh, dess das Pa-
pier mit Lubcx dieses Mal in F.ochzahl urd Dehnung nicht
nennenswert abwich, doch in Falzzahl wohl zgxurkgbgang 2n wWars



fwg;

"Qhemigéggwﬁ;setztng,;f

' =============—;=============:-:::h::===2;==‘=:=:==:====:=:ql
lr L 1 Bruchlfnge r Dehnung beil 1 Falzzahl - |

- ' TPl (km) .7 Bruch ! _ "
I o o . s ‘ H ..‘{%l' S Sty
i At i S 1 ol -

i _-___-_-_--_;4-,--:-;+--§:--_%--E---}-;9:-,%-_-933_L-_-:...n
iNichtgeledmt | 4,7 | 3,1 1| 2,3 1 3,7 | 88 tos1 )
1% Kolophonium 5,1 | 334 | 2,0 |°3,7 | 97 | 47
11% Pirnagral-} b o | R
i komsy - i 5,1 1353 1 2,1 4 3,2 1 52 1 2T -
&:52:::=======£=======££¥$é===£==££==L===ﬁ=;é=======;======J;

- N - o
Zugszmnenfassend kann aus den Magchinenversuchen auf

unsrer Rundsiebmaschine vorl8ufig geschlossen werden, dass
die Leimung mit Lubex eine gute Leimfestigkeit geben kann

auf leicht 2zu leimenden.Grundstoffen wie Kraft- und gebleichter

F

. Sulfitzellulosc Lrehrscheinlich—euch zuf Holzschliff). Mit. .

schwer zu leimenden Stotfeu wi~ vwneebleichter-Sulfitzellulose ‘
ksnnte kein gutes Brgebnis erzielt werden. u..i ?i%e moechanischen ;|
iE;genschaften“betrifft ist™damit zu rechnen, dass diese blswel-

" 1én durch die Leimung mit Tubex unglinstig beesinflusst werden

k3nnen; dies gilt bosonders fiir die Falzzahl, . , o

' Wie bereits friiher berichtet, liecss voltolisiertes Firna-

. gral sich sshr gut emulgieren und leimte etwas besser als unbe~-
. handeltes Firnagral. Bs wurde nun zuch noch eine Mischung von

Firnagral mit 20% Kolophonium {wie fir die Emulgierung Ublich) . -

 vbltolisiert. Das Procukt liess sich sehr gut emulgleren und

léeimte elwas besser als das einzeln. voltolisierte Lubex,
Der erzielt? Leimungseffekt war jedoch noch bedeutend ge-

i Tw¥hger els der-von Firnagral-S0,-Konzentrat, De diese Behandlung

ziemlich kostspielig ist, kommt“sie £%r unseren Zweck welter

‘nicht in Betracht. Zu bemerken ist, dass das Voltolisationspro— .

dukt von Lubex + Harz deutlich viskoser war els-eine Mischung -

_von voltolisiertem Lubex mit Kolophonium und bestimmt viel vis- .

kaser nls Lubex-Harz-Mischungen ohne weiteres. Das betreffende

Produkt war hei Zimmertemperatur ganz fest und sogar ein wenig

spr8de, glelch wie Kolophonium. Vielleicht KBnnte es filr andere
Zwecke als Ersatz von natlirlichem Harz dienen.

- SCHLUSSFOLGERUNGEN: . . o

D s iy it gt e .. %) T et AT ST YD e s e e

Bel Anwendung eciner neuen-Sorte Kof%ihﬁﬁium'trﬁt bei Enmul~

gierung von Pirnagrai-<J,~Konzentrat und Firnagraldestillat-

rfickstand manchmael ein ASsetzen der dispergicrten Teilehen. auf;
es steht noch nicht fest, ob Aies curch die angewandte Kolopho-
niumzscrte verursacht wird.

Beil Leimung elner ungebleighten Sulfitgellulose, die auf

-Gem Handsileb weniger gute Resultate ergab, wurden bei elnen

Maschinenversuch noch niedrigere Leimungszahlen erhalten. Ein
weiterer Maschinenversuch wurde ausgefiihrt zur Prifung ob Lubex-
zum Leimen Von Altpapier brauchbar ist; als Grundstoff wurde 1
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Teil Al,panier s 2 Teile sthwer_ 1aimbare Sulfitzellulose Ze-
wEhlt. Uie sich herausstcll;e wird mit Lubex eine gute Leimung

-+ 8rhalten; ¢éiec mechanischen Elgenschaften. gingen jedoch zurficke ... .

Schliesslich wurde noch ein 7ersuch ausgefihrt mit einer ge-
bleichtun Sulfitzellulose, dis mit 1% Kolophrnium, bzw. 1%
" Firnagralkonzentrat geleimt wirde,

, Aus dicsen uné anderen ir frBheren Berichten grwﬁhnten'
" 'Maschinenversuchen geht bis jetzt hervor, dass leicht leim- '

" bare Grundstoffe wie Kraft- uné gebleichte Sulfitzellul:zse
sehr gut mnit Lubex geleimt werden kBnnen; in manchen F&llen
werden die mechanischen Eigeaachaften durch das Lubex unglin-
stig beeinflusat.

. Es wurde weiter gefunaen, Gass bet Voltalisierung siner .
aMischung von Pirnagral + 20% Kolophonium-ein Produkt erhalten- =~ °
- . wiréd, das eilnen etwas baesseren Lelmeffekt aufwoeist als voltow—:

flisiertus Firnegral allein. Da die Leinwirkung noch- bedeutena,
geringer is als von Firnagral-80_,-Konzentrat wird dieses, . .
dureh die Voltolisierung xostspiglige, Pr-Culkt- nicht £fir Pa-
plerleimung in Betracht kommen k3nnan; vielleicht gibt es _£8r -
" cleses bel Zimmertemperatur feste,;ainigermasaenﬂsproé*’Pro-r
dukt andere Anwenﬂungsmoglichkeiten. o

'l Prﬁfung denaﬂrsache der weniger guten Emulgierung.;

" 2. Maschinéaversuch mi;b_ 2;: Konzentrat ‘auf gebleichte Sulfft-—
zellulnse.dtﬁ_ :

3. Maschinenversuche auf der Lﬁngssiebmaschine 1m "Labcratorium
“woor Technische Botanie" in Delft. : :




e e o ' | o Vv - 63 - o
S Cmmoae. . T
: L% Y. PAPIBRLEMNONG, |
‘ . ES . ) N ) " | ( DrS ‘ II:.H_ad?_ma) i ; ) -—--—_.;_...;.:. o i

e fomag Ty

UNTE‘B@CHUNGST&EVA-'PKPIERLEIMUNG MIT LUBEX UND DARAUS ERHALTENEN
el PRODUKTEN. e o

1. MeéséaeeezszéasEE; v »—%F~~‘»w~5f'i Tt T e
~Im vorigen- Bericht wurﬂe erwahnt,_dass der Maschinenver-
“such- m1t "gebleithter: Sulfitzellulose eine ungenugende Leimung er-
gab, sodass dieser mit hoheren Gehalten an Firnagralkonzentrat '
Wlederholt wurde, - - e . , S

. ‘Wenn wir’'die Ergebnisse dieser Versuche mit gebleichter
Sulfltzellulose iibérsehen, zeigt es sich, dass mit 1% Kolophonium:
' oder mit-2% Konzentrat eine genugende”Lelmung e;zielt'wird Mit_
" "Kolophonium wurde die Farbe dés Papiers nur_etwas weniger weiss, _
aber das Konzentrat gab eine deutlich gelbe Farbung, sodass .die - a
Anwendung fir Schreibpapier ausgeschlossen #st, Auch- di'eses Mal
‘zingen die mechanischen Eigenschaften bei ‘der” Iubexleimung deut—

11ch zuriick, wie, aus untenstehender Tabelle ensichtlich : T
m”===::=:;£;===::—=;======:===*=;;E ————— f—;——==~—P===£EE _-__; ___=—.gmw
T T 1 " I {- [ o
o Dehnung bei- . - Was-, Hﬁm-
I , i i Db ‘
R e = Brucg;ange I Bruch ~=_Fa1zzah1 ; ser-1 fak-"1l
Il . o ‘ it - B . durch-; tor i y
an o o= e s e e —————h—---—h—---ﬂ
o SRR ! | " T e T i 1e i
|[|. , R 2 y ! B") } L : | Bk L e B ; Sek, : S ” =
R e PR B ks e s Rttt ot S
“ Ungelelmt : 4,5 : 3’2 : ; «8”1,5’“ :f 49 lf"‘6 : I ”
I 1% Xolophonium! 5,11 34! 9=t 47 1 s9 | g 1 -
i 1%--Konzentrat |- 5,1}  3,3! 52 1 27 ! 27 ! 24 i
T 2% J P41 0 2540 26. 1 16 | 66 | 31 |
-”tj% ot . 4yl : 2:5 : 30 . : X7 : ~92 : 35 ”

') in Lﬁngsridhtuhg i . o -
") in der Ereite'- - S : o

_ Beim Versuch mit 4% Konzentrat begann das Sieb fett zu
werden, sodass man erwerten kann, dass dabei 2uf die Dsuer Schwie-
rigkeiten auftreten werden. :

: Wir schllessen, dass fiir diesen Grundstoff - gebleichte . .
Sulfitzellulose - Leimung mit Firnagral zwar méglich, jedoch .
nicht sehr empfehlenswert ist, besonders weil man eine gebleichte-
Zelluloce selbstverstdndlich fur weisse oder_ leichtgefarbte Pa-

5




piere verwenden will. In dies
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Lubex und insbesondere auch die starke Verférbung, wenn man die
Papiere den Einfluss des  Lichts aussetzt, storen, Wir méchten die
““”“Firnagrdiieimung'empfehlen_fﬁr'Kraftzelluloseaund-Bragngchliff,

beide leicht zu 1lei

~
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en Féllen wird die gelbe Farbe des

mende Grundstoffe, die selbst schon eine dunkle'

“\Farbe haben, . . .

2. Emulgierungsversuche mit Fiiﬁégrél;béétilla%ionsrﬁékstqii;f

T T ) - - .

s ———

: h ' ' e
a4 Einige Vergleichsversuche mit verschiedenen Kolophoniumsorte#d =
ergaben Emulsionen, welche gleich schnell sedimentierten. Die Ursache

Cer schlechten Emulgierung ist~offenbgp¥gggerswo,%p suchen, - -
- : 7o R —_— : e R

i

b..Bei Emulgierung bei verschiedenen Temperaturen -ergab sich zwap
eine .deutliche Abhédngigkeit der Teilchengrédsse.von der Temperatur, -

..Jedoch ohne ‘dass: sie

o ”===:==:====::::%*:::::::::::::::ﬁ?ﬁt::z::::;:::::q' ‘
‘ Fege, R ] 3 b
H” Temp, °C T ““Emulsion :_Teilchengroggggk_
il o I . ; ~in p - o
’EI;——— it -‘:-:-._"-- e ——— 7'?-- f""ff —__‘5,...- - == ',-'T—'—_ e e v ——-'d"--”
n o 407 - 1. —mdssig-gut ° ! 0,17 W
- “ ””T?%S””“”“jWAzfemIfchfgﬁtw“ﬁf“fo;llfgilgi:fm _
i .. .s0 massig ! T 0,14 ]
S T 0,37 I
H:::::===:==::::=-::=;::==:=======¢=====;====;;===ﬁt
o Emulgierung bei 45°C gibt offenbar die besten Emulsionen.
Besonders eine hohe TemperaturischeinthChﬁdlicpﬁzuhaeint '

o c—Es—8tellte—sich-heraus;—dnss-gie—Konrentration dervergendetenr——

zu einem ganz befriedigenden Hesultat fiihrte:

T

R

o Lauge der ausschlaggebende Faktor ist, Friiher war bei der Emulgie-

rung von Firnagr&l selber gefinden, dass eine etwa 10%-ige KOH-

l““'Lasungldie’gﬁﬂStigSte‘war;”Jetzt“zeigte“ES”sich;TdQSS*dies atch =~ v

- fiir diesen Destillationsriickstand gilt; in dem Sinne, dass 10% die

niedrigste Konzentrati

halten Wird.. .

on ist, bei der nock eine gute Emulsion er-

"::::.'.:'.-:-:7:‘:‘-:::::;::":::;::.':‘:::::::::"==;__—-===——-—===" . -2y
" Il "Konzefitrasioen ? Teilchengridsse T‘ ~Farbe 1?. L
. KOH % ! in pi° ™4 “Emulsion " .
I P R &
3% 5 ! . 0,12 ! . gelbbraun,” i
N S 1 1 2 Schichten ||
u . 8 : : 0,12 : oow “
“ 10 : 0,074 : grin ) u
i 15 i 0,076 i graugrin) ' )y
i 20 0,071 | " )
|b==:===&::::::ﬁ:-::;:::::::::::::é:::::::::::::::é! T

') sedimehtieren nicht,
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Die vorhergehenden Emulglerungen waren alle mit einer
&, 7%-igen KOH-LSsung susgefiihrt, sodass sich nun klarsherausstellt,
werum bisher keine gute Emulsion erhalten wurde, SR .
L .

d. Die Geschwindigkei&ﬁmit*def Lauge und Wasser Zugegeben werden,.

sowie der Temperaturverlauf widhrend der Emulgierung sind gleichfalls

.+ ~wichtig. Es zeéeigte sich, dass die Lauge tggelmﬁggég_trgpfegyeisg zZu-

sisetzen ist und dass man_auch nach Zusatz der gésamten KOQH-Ldsumg

_ noch einige Zéit weiterriihren muss. Die besten Ergebnisse wurden

~ ~€rhalten wenn wir bei 60°C anfingen und nach Zusetz. simtlicher Lau-

““ge ‘anf 40°C abkithlten, Danach liessen wir dann das Wasser  zur weite-
" ren “Verdiinnung ziemlit¢h schnell zufliessen, Schnellerer oder lang-

samerer Wasserzusatz hatte auf die Feinheit der Emulsion.keinen
Einfluss, aber die Abkiihlung zwischen Lauge- und Fasserzusata-

stellte sich wohl als wichtig heraus, So wurde gefunden:

4 , £ : . S /
w-o ¥ . 8,7% KOH, Emulgierung bel 60°C, Teilchendurckpz- ="0439>p- 7~
? " - p :

M@Efgﬁﬁ, A , v, 60° und 35°C, - " = 0,15 ¥
s 10,0% KOH, W - m  60°C, o = 0,111
: Lo . ) " .'n {6“_0.0 und 40°C, " = _0.',08 ll

. . "Die.nun unter den giinstigsten Bedingungen hergestellten
- _Emulsionén zeigen_eine _merkwiirdige grine Farbe, welche schon suf
.. eine ausserordentlich grosse Feinheit der Teilchen hindeutet, Auch
_-bei langeremn Stehen tritt keine Sedimentierung =suf, Die Teilchen-
eréése konnte nidlit mehr durch Zihlen unter dem Ultramikroskop be-
stimmt werden, denn es stellte sich heraus, dass bei der von uné .
~ verwendeten ufstellung Teilchen‘kleiner als 0,1-p zu wenig Licht
zerstreueh um noch-mit Sicherheit gezdahlt werden ~zu konnen, Man
: kann jedoch gerade diese verminderte Lichtzerstreuung- anwenden zur
.« Bestimmung der TeilTchengrdésse, Lisst men némlich einen starken
 Lichtbuschel auf eine sehr verdiinnte Emulsion fallep, so kann man -
. 3ie StArke :des zerstreuten Lichtes inteinem Triibungsmesser bestim-
“ien.--Leut.einer-von Rayleigh. theoretisch abgeleiteten Formel mugs
nun diese Zerstreuung der-dritten Potenz des Teilchéndiirchmessers
proportionsl séin, .vorzusgesetzt dagg diese Teilchen gegeniber
der Wellenl#inge des Lichts klein sind. Dies ist der Fall fir Durch-
messer bis hdchstens etwa 0,lp . Fir schon friher von uns ‘gezihlte
Emulsionen mit Teilchen von 0,10 bis 0,15 p, stimmte diese Formel
gziemlich gut. Man kann die Messung noch ein wenig vereinfachen wenn
‘meninicht direkt dns zerstreute Licht misst, sondern in einem. Pho-
_tometer“bestimmt, welcher Prozeifitsatz des auffallenden~Lichtes un-
geschwicht die Emulsion pnassiert, also die Extinktion misst, Diese
Methode bietet viele Vorziige vor der Zgdhlmethode, némlich: die
. Messung ist sehr einfach, kostet viel weniger Zeit und kann von
' einer Person ausgefiihrt werden{die Zihlmethode beanspricht zwel
Personen). Sie hat jedoch den .Nachteil, dass, infolge der Abhéngig-
" keit der dritten Potenz des Teilchendurchmessers, in einer Mischung
mit Tgélchen verschiedener Gréssen, die grdssten iiberherrschen wer-
‘den und der Durchschnitt also zu hoch nusfdllt, Wir "haben die Er-
.., cEebnisse jedoch den durch direkte Zihlung von Emulsionen von 0,10
" bis 0,15 B Teilchengrdésse erhaltenen Resultaten angepassti, sodass._
die vaon uns angegebenen Durchmesser alle gegenseitig verglichen sind.

—
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.Es hat- sich hersusgestellt, .dass gebleichte Sulfitzellulose

smit l% kolonhonium oder mit. 2% Firnagralkbnzentr t eine. genugende
Leimung ergibt, Das mit- Konzentrat geléimte Papier hat jedoch eine. ~

"~ deutlich gelbe Firbung, sodass die Anwendung als Schreibpapier ziem-
~1lich beschrénkt sein wird: Unserer Meinung nach kann die Firnagral- -

leimung. am meisten fiir leicht zu leimende und an sich schon geférb-

’te Rohstoffe, wie Kraftzellulose und Braunschllff 'émpfohl@n werden,

: . Emuﬁf”;rungsversuche mit Flrnagraldestillationsruckstand
ze:gten,'daas eine gute Emulgierung S _ ,

&, unabhangig ist vom gebrauchten Kolophonium,

"b. e1nigermassen von der Temperatur beeinflusst wird,

¢, sehr stark von der Laugxkonzentrat:on abhangig ist; die brauch-
‘baren Konzentrationen liegen bei 10% KOH oder hdher,

u
)

von der Geschwindigkeit des Laugen-und Wasserzusatzes, und vom
Temneraturverlpuf wahrend dieses Zusatzes beeinflusst w1rd.

Die nun unter den gunstigsten Bedingungen erhaltenen’
umu151onen zeigen -eine merkwunﬁge grune Farbe, die Teilchen sind

,GEDLANTE WEITERE UNTERSUCHUNG ¢ [ U L e

s s . S . S W s W D S G — - —— —— — o

l\‘Wmulcterungsversuche, u,a, in einer grosseren Apparatur,

2. Maschinenversuche auf der Langsxebmaschine.;.

S, u_ss ers't k]_ein. et e .‘wx._,_u B e : S P
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L V. PAP1ERLE1MUNG.
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UNT =2 SUCHUNGSTHEVA : PAPIERLEIMUNG M1l LUBEX UND DARAUS ER<
' 7 "7 HALTENEN PRODUKTEN. =

) ZUbA”MENFA UNG DER UNTJRbUbHUNG.

i M;%sh.ir_l;ezavgsﬁye}le.- - B o
.Bisher waren sBmtliche Maschinenversuche auf der Rund-
SJCbMaSChlﬂ’ des Amstevdamer Laboratoriums durchgefuhrt worden.

Diese MdoChlne v:rursacht, wie berz2its wiederholt b:@:merkt,
manchmal vidle diinne runde- Stellén in -der Papierbahn. Obuohl
_wir der Ansicht zuncigten, dass dies mehr auf Unvollkommen-
."heiten dieses Maschlngntypes als auf den benutzten Papieriecim
czuruckzufunren~uei, erschien es=uns dochi erwlnscht dariber
—-8ichérheit -zu—erlangen.-Dazu- ‘haben -wir-einige -Versuche auf . .
einer klginen Lanﬁsiebmaschxne im- Laborator1um fur Technische
Botenie “in Delxt angestellt.

.ALS Grundstofi wurde Kraftzellulose benutzt. Da wir o~
doch hauupsaghliqh eine ‘Annendung als Packpapier vorgesehen
hatten, wurde kein Fiillstoff zugesetzt. weil zur Beurteilung
der Leimung und der mechanischen Eigenschaiten-die Farb: von
keiner'Bedeutung ist, wurds auch kein Farbstdff zugegeben.

ﬂ1n»marh¢en_zheimSen;en_deiexmw—Dlenexs$e~SeLJemxgs:;m___

pektive-ungelsimt, mit 1% Kolophonium und mit 1% Lubex-Ruck-m1*~
stand. Der Mahlungsgrad betrug 85°Sch. Beim zweiten Varsuch
fertigten wir pur mi%t. 1% KolophUmium ‘oder mit 1% . Inbex-Rick=
stand galeimte Ppplere an, dieses Mal btei einem Mahlungsgrad
von 35°Sch.. In beiden Fiallen war das Papier stark ‘gewdlkt
durch .Zuszmmenballen der Fascrn und demzufolge weisen die
. Resultate- ier Prufung eine sehr grosse Streuung auf.
: In Sdmtlzch n Fillen war die weimung guf., Obwohl die 2
Wass2 rdurcnlasslgkezt etwas niedrigzr ausfiel ais bei den in 5.7
" Arstordar angsfertigtea Papieren, stellte sici bei Priifung
mit Tinte dock h:raus, dass eine volist@ndige beimun? erzieit
worlen war. In den Tabeilen 1 bis einschl. 3 wird eine Ueber-
- sieht der Resultate gegeben. Di: erwihnten diinnen Stellen
" traten nun liberhaupt nicht auf, so0 dass diese wo.l der Kon~
struktion der Rundsicebmaschine zuzuschreiben sind. Verklebung
am Sieb oder Fettwerden desselbon trat nicat ein.
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' Rolle! ' Leimung . lGewicht!wasserdurch- thAnalyse | Lelm-i
" Nr, | : i  g/m2 1ldssigkeit 5 | 1 fak-
i1 - ) [ | == ""’"'.— ] % |K0n ! tOI‘ 1"
I | ot ~ 4 - ek, lAuf 100! itrol-! X
- K ! oo 1g/m2 tle oo
Y SN —— R S RIS i S ST M |
"'21 . | Kolophonium 1% | 68 | 15 } 32 [l.010.78 1 41 |
h22-1 ! Lubex-Riickstand | 49 _| 2 273,:1.0q9;85{= 32)
S ! ‘ 1% ! N : : ] B T
h22-2 | " nTowo ) 1p4 Y 53 1 35 11,210,983 ) 36) |
B (b t-———-- it S Tttty —4mcmm—mte——demoo ok — -
23 | Kolophondum 1% . . 128 , 113 | 69 " 11, 70.84 ) 84
_w24=1_} Lubex-Rickstand | S ! [ i b
. ' SR | 1 L} ! 1l
I bE— o 1R ) 73 b 220w 42 11.18/0.95 4 44) v-
R4=2 v om0 o 84 29 1 427 TIJLA0.9k-y 46)
'E::::.’-@,‘.:::::.r::_:::::;.:;::.::;‘:::::::’:k:::::—:t:::::.::;::?i’ii‘:_:::::l::::::l!
....... _ '~ TABELLE 2. . - -
- fPriifunz aufiLeimfastigkégt nach der Satinage.

e “”y‘F::::=?=:;E=:=f==:= ::::::::Ti.:_'::-':::::'I':::::j::::T:;z;?.?;<;|:==;~:_:= :::.:::‘:’_f.:f‘;é::".
~;;:,Rollef. - wleimung - . }Gewichtlhasserdurche,_égglzggéi.Lalgﬂy )
o Npe o v e/n2 §_£§§§§EEEEE;_;§=.-, '_%f{mg,;.-i,;{ak- b
SEe e T T 7 Pseke iduf 1001 . ptrol-t T W
) | _ .\ v | gf/mz ile | t
ettt fedh ettt ettt e I e Bttt et wi bt H
20 .. INicht geleimt 7 H 64 -y 2 v 0 .5 10.27 .- 1} -
21 1Kolophonium 1lg.... { . 59 %12 7 .. 34 10.81,0.58 1 .50
W 22-2 1Lubex—RﬁckstanQ,l%: 101 | 431 - 42-]0.80{0.57 {65 |-
el S oL Al B e el
n 23 iKoloohonium 1% » 1 106 | 78 i 69 11.0040.77 1 23
I 24~1 jLubex~-Rickstand 1% 76 . 30 | — 52 11.15,0.92 | 51) |
W 24=2 v L Sy o102 | 53 1 52: 11.0910.86 ' 55) !
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D i TABELLE 3. PRI

Mechanigche Priifung nach_der §atinage.

h‘Rdlle {' LelmungLWJ TfBruchldnge| Dehnung ,Falzzahl } Relat;veu

i Nr.o :__diggl___L___LZl__PL_____;__;} Falzzahl!

f . ' L, Br.o! L. | Br.} L. | Br," X

3:2Q; {Nicht geleimt 1"8.6 1 4.8.12.0 ! 3.8:2730'2260' - 3900 I

o1 !Kolophonium 1% 111.1 { 4.8 | 2.5 .'6.9.1860.2680. 3000 i -

Il 22-2 'Lubex-Ruckstand 1%} 9.6 5.8 2.3 L49.7[4220 7350'4 4§zggﬂ_t

jm—————— e T fm———— e ettt P e et bt Dbl
o923 . YKolophopium 1% . ) .6.1 15.3 11.8 | 3.5F1500) 3660|_ 2400 1

f 24~1. |Lubeéx=RHcK&tand 1%! 7.2 |"5.6 1.8 | 4.5)1830! 5710 )3400*'u

24=2 4 v - e P 611402 1129 3.l;1630'l930; P Exat ‘ﬁ

. wir mSchten -aus dlesen Zahl»n foLgendes harvorheban s
2 ( .

~a) Eel den n1cnt sat:n:wrtyn ‘Must .rn war die vaSSerdurch13381g—v
—~keit-(nach-Korrektion fir die Dicke) bei~der erstén-Ss¥ie ~(Mah~— -
_lungsgrad. 85°8ch) fiir.Harz und Lubex gleich, bei der zweiten

Reihe- (Mahlungsgrad’ 35°Sch) fiir Hazz ctwuas glinstiger. #enn man <
deniGehalt an. Leimstoff beriicksic .tig¥, also den Leimfaktor be-

-tracntet, SO ist 1n belden Serlen Harzleimung etwas guns¢iger. ‘

b) Dle bat1ndge beelnfLqute die wasserdurchlas51gke1t der mit

" Haraz geleimten Paplare AichE. Dis“mit Lubex geleimten Pap1°re
._wurden dadurch .ein wenig bess<r, so.dass sehliesslich der Leim-

faktor fir das Lubex-Papier . mit hohem Mahlungsgrad besser. 1st e

als—dag—entspre c“rend*e-*Pa*p"i-e“r—m t+t-—Harz;—wahrend—das—Papier-mit-

’“%'niedrlgem Mabliungsgrad weniger gute helmung erg1bt als das

mit Kolophonlum._u S . | | e

e

c) Der .EinfXuss- des Mahlungsgrades ist nlcht klar, be1 der -
Harzleimung ergab ein  hBherer Mahlungsgrad scihlechtere Lei-
mung, walitend die Literatur immer den umgekenrten Effext er-

£—_wannt. Beim Lubex-Papier ist tatsdchlich die erste Serie (85°

Sch) besser als die zweite (35°bcn).

d) Wiahrscheinlich infolge der unrégelmass:gen Struktur der Pa-
~piere trat eine grosse btreuung in den mechanischen Bigenschaf-
tpn auf. : .
Die Bruchlange ist fur das Lubcx-Papler bald hdher,
ba.id niedriger als fur daus- Pdpier mit Harz. Dassesbe giit fur.die
Dohnung. ' . o e , LT _ )
Die Falzzahlén :sind wohl sehr eigenartig; Bei'den ge- —
leimten Papieren ist namlich die Falzzahli in der Breite immer '
hSher a.s die in der Lénge. ausserdem sind sie so unregeimdssig,

T JE— ~
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dass man.ihnen nur geringen: wWwert beimessan darf. Berechnet -
- man die rel:ztive Falzzanl (Durchsehnitt liber Linge und e
. Breite, dividiert durch Papiergewiciit und x 100) so wiirde v
aus unsersn Messungen folgen, dass diese fur beide Mahlungs-
Tgr Jde beimeubaxerpiur,besser’Wﬁrew§g§.beindem mit Harz..
Dies stimnmt nicht mit unseren“Erfah%ﬂngeg‘miﬁ den in Amster-
dam ingefertigten Papizren #iberein. o ;
* , o "‘.“T". e b - - . B - R
f/:?S _j' - Wir glauben Jedcen aus diessn Ergebnissen wohl °
schliess3n zu durfeny dasge die Lubex-ieimung auf Kraftzel-.
lulose keinen” nennehswe rten Rlickgung der inechmnischen Bigen-

schaftén_ergiﬁﬁ~undldass die weimung nach  dar Satinage auch.

N
e BE L i T

glejectwertig ist. . ’ : . L R
OSSN S . I A .
"Q;jgﬁulgiéthgSVersuéhe,,‘ L e
‘—' O it uid ;;“.3 gt T iatiacietd . . - - .
. ~a)e . -Im AnSchluss an dfe,imivonigenfBegjchtﬂerﬁaﬁnten“ﬁ

-Emulgi ' rungsversiuche wurds nocn nauer “studiert weichen
ETnflggiga?e'Rﬁ}igescﬁwindigkeitghét.,Unter;den_gﬁnstig~
Sten "BTUlngungen—-und bsi mdglichst schneller R4l 2rung in
c2inem:-kleinen Mischapuerat (¥ I Inhalt) wurde mit Lubex-
.Destillationsriickstand und 20% Kpisghonium464nefEmﬁIéion
. o mit Teilchendurchmesser 68 n _(10™° mm) erhalten. Ein
“..VYersuch mit der halben Riihrgéschwindigkeit argab--140 Tmgae
. Nuyn kann man :im Emulgisrverfahren zwei Phasen unter— . ° \
——sScheiden,  ndmlich: - e e s e
"~ 1o, die. Verteilung der-Lauge in Oc¢l-Barzgemisch, und -
"~ ., 2%, °'die Mischung der erhaltensn wWasser-in-Oel-Emulsion

©. . mit Wasser, = _._ N T T e

,-,$f;Es§is%unun;wohl-wibhtjg3‘%u wissen-wann eigentlich
~ intsnsiv-geriibirt -werden soll. Ein Versuch, bei dem wZhrend
der ersten Phase seunr schinell)  abet bei der Mischung mit

__;Wasser~;angsam_geﬁﬁ&nﬁ;wuxdeéiemga%ieime—Emuisien—waﬁ 7-6

. ma . Offenbar ist guts Mischung in*der _ersten Phase aus=_
sthlaggebend. Ein Versuch in eincm grSsserean Apparst-{(2% 1),
bei dem _der Rilhrer wesentlich langsamer cdrehte als im oo
kl:ineren, ergab wieder éine:Emulsion von 120 m 1-9 a8lgo

.. -~ .von derselben Gr¥ssencrdnung wie bei langsamem U -r:n im

© . - % kleinen apparat. Wir habén noch versucht cime Verbesserung

" .2u erzielen, indem wir die erste P. ase der Emulgierung

in einer Kolloidmiihle (Hurrell-mill) ‘vornahmen, sbsr die

Masse war zu viskss. ] L

b). Da mahfgxsd-idW5éf.zueftéﬁfbﬁéée'der Eﬁ;igiéfung nicht
~a - stark zu rihren braucht, hzbem wir.auch noch cine Serie

Versuchte angestellt, wobei ‘diec nach der e¢rsten Phase op—
haltene viskose Wass:r-in-Oecl-Emulsion direkt in Wasser
eingebracht wurde. Dabei wurde sowonl die Tempecratur die=~
Ser Paste wis die des Wwasscrs varii:rt und jedes Mal sus
Konzentr..tion und Extinktion der uarnaltener Emulsion die
Teilchengrbsse b:rechnet. . . A '
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Cm e IABELLE 5

";;:J'Qh, Teilchengrosse in

Aus dpn in oblnen Tabelien 4 and 5 brWu'nten &ahlcn
geht hervor, dass: c A _
“k““ir€§§“Eﬁﬁlaf“hen auch untur dbn gunstlgstun Bedln-'

gungen - grober sind-als die durbh Zusatz von Wasser

‘an di - Paste thaLtenen, ~ R o
< die gunstzgpte Temperatup-50°C ist, sohuul fir o

-P4,te wie fir wWasser.. Uvbrlgens $ind die so :phal-"

tZnon Emulbxanen*noeh sahr fe:n (im gunstngbuwn Falil .-

mﬂ L0 74 baw. 2 m/u)._ e -

.Q)s;?@ Bei. der ubl1chen Emuﬁgzarmethode—hﬁt en w:r als optl-
“mile Temper.turen gefunden: _ ) o

TN e o

=~ © i 60°C. fiir -die ersts Phase A A _' :
e j_ i}ﬁ i 4006 fur die Mischung mi* masser. T TR o
S b : o A "”\. , -

Oblg%anﬁqu}%%t Qe“'Vfrsuche,Lwob 4 uﬂy kehrt die

- Paste in wasser eingebr.oc.t wurde (opEimuleh Temperdtur
. 50°C), fi'rte uns dazu, ‘auch be1 der Mlscrung im Rilhr-
apparat noch einmali-bei 50° mit. ssar. zu mlschen. Egbei

ergab sicn eine Emulsion von 977 ‘ meSSQf, gegen o “‘;f
68 m)1beﬁ 40°. Offenbar lassen s:,,_ ﬁé;ande¥@ Bedingungen
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T " geitten. .Auch dia. Temper .tur von 60° wahrend der =2rsten
' Phsase ist mit ziemlich =zngen Granzen verbunden. Wihlt
man eine niedrigérey so wird die Masse zu dick um gut
gerihrt zu.werden, -beirhBherer Temperatur wind dde BEmul- (
sion mibder schI”’htbr.,Sqmergdb ein Versuch, be¥ dem
diese. e:ﬁté‘Pua bei 80°C beurbeitet- wur&c, eLnsn Durch-"
' messer von 125 ;jﬁ ) s ;

B

- ergab, huben wir auch nOCQ—bLQAFe Versuchs mit NaQH- an- - .
gcstmllt. Mit 7 baw. L4k-igs Njﬁﬁjv\;nv' ormalitat von '
10 und "20% KOH entspre chena, drden Emu181aqg§' pit einer
- Tellcnengross Yon 120 m erhsltén. Die se*Emu sionen
sind also docn wiazder w=z gpntllch grober alsg die mit- XOH-—
bereiteten. Obwohl sio sich auf cdie Dausr wohl ein w:nig
° absetzen, dist.es nicht ausgeschlossen, dass NaOH beil .der.
technischen ‘anwendung bs nutzt serden kann._m ‘

e). - Zusatz von Montunwachs Fnbt noch eine’ kLelne V~lb°s-

setung. Sowohl bei einer KOh- Koanntr&Llon von 8.7 wie von 104

;f;;  _ crgab Zusatz von 2% MOntanwsc s zum Lubex-Hirz=Gemiseh~
i ' Emul51onen mit etwas geringsren- Te1lchengrusse, die s:ch
alis sehr stabil er\lesan." -

e e Tabelle e stellt nuch ‘gine~U=be rsxcnt der%obenur-~”—mmwww4f

wahnten Emulglcrversubhu dzP-
L O TABELLE T S o o
_L_gmulgierversucue mit. Firnagral Destlllatluns-

e e e s e T s e s - g e gas m mn S e S o n ot e e e S e S e o Sy S Y e > T S G B Wi o i G Sw w et = s’ e e e e S

i [ o= = = o = o o e o> e T o e e e e 2 i W e > - =

LT ajy. Da- dlE Emulgierung mit KOH nun SOlcne'gute Rpsultat> oL

/. ochne11 J'114 :KOH 10%, lOOp VéLSelft, 60 und AQoC‘/Hu_‘
geruhnt_n1<6 tvie T14, jecddch 3 P N

S mﬂ_Y#HLISChUJnﬁlgkeltv.HJ
”127 : [lc, llA’ . ,.\.,\..1\; ch
o ot tur 1 "
un128-:.1b il4, jecocn "
, H . ! gsriikrt g

r’36"Kelloidmuhle (Hurrdl-ullf)'w'

- o nlEE_Lln vaster anf*gJ Ssen

]

o e
1150 1 m oowor BUSEREES N ! gz-139 - .}
“134 lwie 114, J,dubu Temp ratur 60 und. E e \
; ST 5008 | %7
SR 133 .thLa, Tnmperatur 80 und 40°C \ 125 "
L 1123 | N«OH 7%, ubrigens wie 1l4 | -+ -— 120 "
112 4L v " 14%, u om o " 120 "
- 1705 |KOH 8.7 %, 45°C Sy P 120 ) 4
.10 4 v oo o "ﬂonjban'a hs boos o ARQ )
) »:;_'1.1.1,_ | KOH 10%, 60-40°G - P 68 )
P -2 T AR O S Mogtunhxchs' ' 9 65 ) "

RN D o L L N N N I L N L o L T o I e L o s S R s m e e s s e e -,
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3. Einfluss Teilcle¢ngr8sss auf dis

e -~ "Da wdr nuhmehr Uber eine Reile Emul ;ion:n verflgtcn,

-, die sdmtlich mit einer gleicaen Portion "Firnagrul-Destilla-
“tions riickstand + 20% -Kolophonium, aber unter verschiedenen
Bedingungen emulgiert -waren und also c¢ine sehr verschisdent-

: ~liche Tellchungnkuns_gAtuen,',tschisn‘es‘una interessant poeh-
=g nals den Zusamwenhang zwischen Jdieser Peiichengrisse und dem
2rgizlten Leoimeffokt zu prif:f, Friher nahmen wir bercits

einige dhnliche Vorsuche, faaden damals jedoch kein>n deut-

.”-”<Lichen Unterschied (siche Seite V - 30): Tabelile 8 gibt die
Rssultata der heutlgcn und dec dimuxlgbn Bu;tlmmungen.

. .-  TIABELLE 8,

T v o

'”Zusﬁmmpnhang%zwiscneniTeilchengrUsse

o - :1--__;-L_N-4_ iy
(| T T
ST AY A " :
_"‘-H-f~°’-° ;f = k . bttt aledv sttty
o AW tKraft ,_A'Firnagral bGé~Kan. V.o 110 [
1. 8 ] s i o : i
.l . ' - i (Kol.) : :
ho-oAX = 1. 320 b
U--—-———-.L—_:.'.__..-—..—J ————— ——-—-ﬁ‘ﬁ--—o——————rT-'L-——.—-O-—--.-e -
N GA  iKraft |Firnagrel-Destilla- - i | b |
:: : : — : tionsrickstaad. . ! _ 715 ! 168 -390 W
noGeo b ; " .o 170 I 150 ! 260 A
noOGB oy M | n 1370 -1 160 1290 v
H---.——-—,-}-‘------ ------ s s —————— e T e e Sttty nbdeate ettt T
u GD }Sulﬁ”it-B;}Fzrnagral Destilla- _{' t . f _ ~ﬁ_m£~;
1" 1 h i tionsrickstdnd” e 75 s 59 ! 55 ﬁ
o ! | | '
A ' 1 ] i i
= i - | -
i Y. ]
y A L

\

dass

Es stellte sich haosraus, die starke ibs:tzung der
. Bmulsion-=n im allgercin:@a nicht zaut dic zu grobe Vsrizilung zu-
rickzufilhren iot., wenn man die dSedimesntaticne gescaonindigksit
von Teilchen in der Grissenscidnung von O. ldP ber:chanct, =0 er-
~weist diese sich als so gering, dass sie durch die.-wédrmebawegung
_praktisch ganz berben wirden s>li. huch Teilchen von 0.4
~ XBnnen siech hGciastens einige mm pro Tag ubsetaen. Dass di _
Emuylsionen.sicn tutslichlich doeh cecunzlyi sbseitzen, woeist also
Do ;; .......

T
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Aar~uf hin, dass die elnzelnen Emuls:.onstrdpfchcn zu Kon- . .
glomeraten zusammenballen, ‘die nnach ihrer Sedlmenthtlonsge-

- gchwindizgkeit wenigstens uxn1*czu Durchmesser haben und’ S
denen .schitzun ;sweisec bis 10° ichen vereinizt sind. Die- ’

ses Zus=a ﬁhenbellcn'erfol st mur in Enulsionch mit Kcénzentratio-
nen #ber 10%. Dsmn wird Ader Abstend zwischen dén einzelncn
Trénfchen sehr klein, n¥nlieh wenigzr als der Durchmesser an -

- .sich. (Bei 80% Kcnzentrition wukde iie Jdichteste Stapelung:

' errelcht seln) : : : e T

. Wenn dié Entfernung- zwischen den Teilchen so gering
“geworlen ist, wird eine kleine gegenseitige Anziehuny zseniizen .
zur Zusanmenballung. Diese Kon*lomerate gind _ ‘jedech so 1oseaufgebaut
dass sie be1 Veriﬁnnunw nit Wasser augenbllc :lick auseinander-—--
feilen. : : - : . "

./ TNun ist es mit Rilcksicht auf eventuellen Versand un- @
serer Enulsionen - erwunscht "diese mBslichst kongentriert herzu-

C—_

stgllen, = —===— .. .. = L e e T

Es erwies sich_als m&zlich in diesen Emulsionen das

Zusannenballen zu verhindern durch nachtrizlichen Zusatz einer
—oeemgehr—sehwachen -Siure.-Diese_S#ure- s0ll.. scnwacherwseinwalsmdiemn
Harzsiure, dz2 letztere sonst frelvemacht unl die Enmulsion aus-
geflockt wiirdie. Versuche mit EssigsBure, die etwas stirker ist
.. Abietins#ure (Diss. Konstanten 2+ 10-° bzw. 10~ ). ergaben wchl.
7 deutliches Auseinanderfallen der uus"m enbgllun~en, aber Jleich-~
zeitiy eine Absetzunf eines Tells &er Emu151cn. ' ’

. Besser eiznete sich BorsZure (Diss. Konst. 6,10 10)
Bei Zusetz in Menrsen, die etwas 1 = Mcl. per g. lMol. KOH der

Ernulsion entsnrachen, kcnnte sie im Enulsionen nit Teilcﬁen : -
__,h’lq etwa 0.2 . "ie 711snmmenbal_l,un,ﬁ_unwmj_bs‘etzun u-anz' verhin‘-_ ' .

Aern. Bei ~r4feren Enulsionen wurile zwar _.eine geringe Verbes-_,
serungs érreicht, sie waren jedsch moch nlcht ;gnz stahlf -

T+ Mit ch1°nﬂid;}ﬂ (DlSS. Konst 3 lO 7) konnte der
cleiche BEffekt erreicht Wwierden.. inrefdhrt bis zu einer
Menge, Aie zur Biliunszg vond Kﬂrbonﬂ% mlt s¥ntlichen manwesenden
KOH - :enlig te, ergab dieselbe Verbesserung wie Borsaure..Ausser— -
Aem ist es viel~ billiger und brauont nicht als L¥sung
ben zu werden. Wir werden noch prufgnuwelche lienge renau er-
forderlith ist. ‘-7 _ e : ' -
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, _Bel Naschlnenversuchen mit Kraftzellulose auf ‘einer:
Llelncn Langsiebmaschine im Laboratoriun fiir Technische Bo-
"tanie in Delft stellte sich heraus, dass inmer cine gute Lei-
mun; erzielt wurle, so hCul mlt Koloohonlum wie mlt Lube L
Riicuistana, : R I T

.

EUR . . : . ,ﬁu.—‘wwc_»»A

- Die mitunter in Amsterdan aufw~er Acrt bcnutzten'_-
Run”siebrnaschine euftrctenien JiUnnen Stellen blieben hier zus;---
cuch trat Y“eine Verklebung ar: Sieb oder Fettwerlen Jdesselben
szuf. o N : N

Ob rehl - die auhlcn der ﬂochnnlschen ‘Bi enschaften -
11*01*e Yer unregelmissisen otruktur ies Paplers—--elnlger—
Tt mEssen .useLLﬁﬂ&ergeHEﬁ' slauben ‘wir dceh folosern zu diirfen,
ass die Tubexloimuns keinen nenuensirerten Rickzeng dieser
i;enschafter ;ibt und dass die Lei inuns nach Satinaze _auch -
;leichwarti - 1st ' T e

Bei ireiteren Laboerate rluusemul*lurVelsuche mit Lubex =
Dpstillation sriickstand gtbllte sich heraus, laSSf , e R

. e e e o ¢ g o s i

~ 1) besonlars. iL&—RﬁhrPeschfln 1~ke1t beiu-Vertellen de
Lauzein Oelharzgenisch (erste Brnulgicrphase) und nlcht
o das RiUhren bein 1Iischen dér-erhaltenen Oeclemulsion nlt
) Wasser (Z”LLte insel“ﬁlcht¢ ist zur EruLclunv,elne
T Brulsion n*t,L‘elner Te 1lckcn;ross T

. 2) Jurch Ausgiessen der bei ﬂer ersten Phase erhaltenen
. Paste in Wasser eins gréboere. Baulsion erhalten wirl als
' -bei Zusatz ven Wosser 50 Tar aste, - e T

3) zur Erzielun: ier'ﬁesten“Er*\bhissé die Temperatur, sc- -

- wohl in der ersten wie in ler zweiten Phage innerhalb. »
‘enzer CGreusen zu haltsu ist; B o ' o ' SET TR

1) ocbwehl NaOh zwar weni rer ute Vuulsicnen £ibt als KOH,
es 1oCh nicht als aussgeschlossen zu betrachten ist, dass
N~0H bei lerhtechnischen Anxennunaﬁéenutzt wer: en Lann,

~ 5) Zusatz wen 275 FHontanwachs eine schr stabile Emulsion =it
ziner kleine *ren Telluucr'ro sse ;ibt. '

CE T S : -
Aus LelJVersuc“en ult umulolonpn aus Firnasralles-
 tillaticénsri ckstanl erg;ab sich, lass usexnanler"ehen”e Tell—
—— chenyrisse- (75 -~ 400 m/u) kelncn BEinfluses auf -ie Lclmun

-—ausibt.

.

Schliesslich wurdle eJun?en tass lie Absetzuny Jder
Brulsicnen nicht imumer auf eine zu srvbe Verteidun:; zurﬂck-
zufithren ist, scnlern mwanchmal eine Fol 2 ist der Zusahmen—' ]
ballun-; klclner Teilchen in Boulsionen nit ciner Xenze ntrﬂtlon
.- Hber 10%. BEs st:llte sich hiraus, Iangs iiess Zusanmenbsllung

-
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verhindert werden kann Asurch Zusatz kleiner Mengen einer
Siure, die schwiicher ist als Harzsiure, Z.B. Borsﬁurea L
‘auch du¥ch Einfihruns von Kohlens#iure wirl dieser Effekt
'-‘a;‘g:zalcht..w; L . T
C S A e - ’-’ .
'GLPLANTE WRITERE UNTE RSUCHU' - .

1. Nahere Prufung COz-Zusétz zur §§gbilisierung;

as S——y

2. Prﬁfﬂn ies Elnflusses unvollstandlger Verselfun‘ auf . %
Teilchengr8sse un' Stabllltht. - -

S
W

T

S e e
o 1 R -
~.
e 5 e -
o <
: U - L
; - “ - 1 -
et
N
o~ 3 —
s
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Wie_im,VOrige‘ Berlc&& erwahntﬁ ist der p, der Emul-"
sionen von grossem Einfluss auf die. Stab:litat ﬁun wird der
Py. nach _der Herstellung zunachst durch die bei der Verse:funbl.4
p .. benutzte Alkalimenge benerrscht “Wir bereltpten deShalbwgine o
~-w - Angahl Emulsionen, wieder aﬁkgghpnd;von einer Mischuhg mit
' : AKOZ Yolophonium und 80% Firnagral-Destillstionsriickstand,
~Jedocrrmit XOH-Mengen (10%-ig), Aie zwischen 25 bis 200%
desanwesenden” ngZOS“Varni°ren,£D1€“Resu1tgte wer&sﬁ“in‘“”f““”“

Tabelle 1 zusammen?efas=t~ : S :

Tqbelle 1_z?'

‘lqiifﬁitarv. o

; OH bezogen . v
v:crosso_ﬁ ~+  'Emulsien - "

fquf Kolooho—

e L
l; 8

50-%

- bl
N e R e s

L]
.. %00 % . ~ 5
1107¢ " | i A .
140 % i 129 i 12,2 i
| 200 & | 108 .- i 12,2 i
- H:.....~..--...................-...=======._ —— ===="—’:========: R TESI DTS Em S ET R

Rt o raiasde

: Frlls mehr KOH benutzt wird: ale der Sdurezahl -des -

e Harzes entspricht, nlmmt die Emu ﬂa also schlxiesslich eine
e stark nlirlische dem Ubermass Ali Btsprechende—Reaktion

an und gind auch die Teilchen gro;&g ﬁaag bei-tu vqilstandi~ ‘

ger Verreifung. ‘Es emofiehlt -gsiéh bei—%echnisch r$Hbrs ellung™ 7

" :nicht mehr KNH zu benutbzen als mit" 904.de8. Xokod on¥ums” ﬁber>

einstimmt, damit men bei eventuellen fLeJnen Schwankungen in
SRureznnl, Laugengehalt oder abgemessenen Mengen doch'die .
,vollstandlge Verse:fung n1cht uberschreitet
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2. §22533~EEEs_ésﬁ_Bn-Bésh-ésr_Eez:#glluz?-
" '“rlnfuhruna von ge&s fo m*ﬁem CO ‘bewdhrte sich zur .

-~  FEinstellunz des pg euf elnen’ verlaohg fﬂn {waniger 2lkali -

.-~ schen) Wert, ohne: dess dabed. Auqflocxung suftritt.. - Zwischen

o+ dem Ge t. nnx 0 Do ENuleionuind £3m wuid%fﬁle\- lﬁ%%&

;-.Bezién ng gefunc-ggz?G”—ige Bﬂu1Qion€n mgt‘ilg‘mmol’*wﬁﬁ-per
1000 g und" vollstana:go Verseﬁfun@ : : e

€0 (mm°1 -per.1000 ”94 16 21 7 45 . 55 f<¢§7,

IR

I Bei otwa . 70 amol, war die Emu151on mxt Cozﬁgesnttwg B

~—, Zur geniligenden Verhlnderung der Zusemmenbsllungider Teilchen .

waren_ etws 50 mmol, bendtigt. Offenber soll dsr py dazu unter -

2,5 liegen, =am besten zwischen 8 und 9. Wird er niedriger alkse o= .

7, €0 flocki. die qulqian*ruP die Duu;r 1nfqlce—der vu*baa*en .
'Peagtloﬂ nuq—{vollxommwnc Pra21n1tatzon be: kaz 5 odcr nie d i-
ger ~‘**-——e~g\K o o= — R

_ Di®dse €O —Méﬁ@%fist etwas gPr1n9er als zur_vollstﬁndigen
: Umcetzuqfﬁvomgfglem ¥oH in K, CO% 'béudtigt. Falls man jédoch mit
;U\‘_PO@—H“rO -HCO' CO" GlélCthW1Cht perechnet. in nelcher

T s~ CO be1 dgcsem n 96ﬁ“$'~\9»anvesend sty g0 {ommt\p n

. auf" Q§*—7v7% HCO! Demgegenube% -Steht alsahur die HElfte des K.

"als Ton .in der Lgsung. Der Resg .uss auf 1rge1dwehcher Weise J%f

mit den- Fnulsiongtellchen zusqmmenh«ngen. Man kxeonn also’ schiie

svn,*da=s~ntwp dle Hilfte des Kolophoniums in ‘diesen ?mul=1oqen

‘~*<fﬂls Resinat an éer-Emulzicrung mitwirkt. Dementsprechend Aonnth-
‘gerinzere als mit dem Hurz aqu1valnntn KO0H-Mengen doch noch sehr -

gute qu151onon ergeben (bis etwa 50% Vq;se:ﬂaﬂg). _ D

e °CHLJSSFOLGERUNGEN ,.,'. o T

B e N —_--—..-——-—— o=

= 3 .ﬁg’ ‘Fells mehr ZOH- benutzt wzrd als dem Xolophonium 2
_ zu emulgierenden Hﬂrz Lubex-Gemisch éntspricht, erg1o€W§;mh- S
~~— . @ine grobere Emulsion-als bei unvollqtandigen‘Verselfung._du°~nwiw,
- serdem ist die Emulsion ia ersteren Fz211 weniger stebil wegen
‘des zu hohen By-

ks empfiehlt sich bei tecanischer Hersiellung pur QO%
zu verseifen. Man k:snn durch Eiafihrung von gasfdormigem €O, den
py auf 8 - 9 einstellen und so eins erhdhte Sta2bilitfit ernielen;”
,ﬁazn_hat "man etwasg _¥eniger CO, ndtig =ls die welche _zur voll--
nstandLgeannaetzung.xam +1lem”%0H in X CO‘“EEF%tngu wire, - .- -

— E Riermit werden die urbeltﬁn fir diesen iuftra ag ‘beendet )
E;nex7usammenfassung der erhﬂltanen Resultzate wird =ls’ SmWﬁemanﬁ‘ﬂ
ber;cht* bgefasst werdensy - : i ;






