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Dout hell
el PAL J -2 -+ 3 Tl Synth.Br.Stock
v!fsyuth.ﬁright Stock . "

e 1r untersuchten eine Anzahlrélé“mit dem Lager— &
R korrosion apparat Cbiehe Seite I1I-20) bei 1490 “Tourem, i
einer Belastung voq 17 5 kgéund einer Temperatnr von 13000511
. _ _ L _ /

Korrosiyn in mc[4cm2

. ;_';Double Shail (Penna)“"”” e 113
S *thenna Bright Stock L < lsn
-<~>~:if;4;;nzs i *‘*—51:__ 'hs;<ﬁl.?
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o Synthanight Stock : 7 13 LT
'”nWetssol P 36 i vr_;;.w;Loo 83,77 79 ;; SR
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?PPHEHH

’ SchmelzBl . . _ ”‘*”*iff : 175’100
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the ‘das. ‘Oktadecylbenzen” einiigrmassen ‘verunreinigt aug den
o nicht unmdglich; dass die Ver-.
'unreinigungen durch Polymsrisation entstanden sind. Durch

.x—-1»~;~~vZUSAMMENFASSUNG “DER" UNTERS.UC,H‘UNG

Durch Soxlethxtraktibn nit Eromatfreienm’ Benzin “WUr ~

Erden zurﬁckgewonnen¢;.s is

" wiederholte Umkristallisierung aus Benzol-Butanon bei etwa‘f“¥~*
~=30°C wurde éin gereinigtes Produkt erhalten. Damit wurden:

e¥nige Punkte der Adsorptionsisotherme von 20°C bestimmt,

%;Lﬁsungen mit den in der ersten Spalte von untenstehender

“Tabelle genannten ‘Kohizentrationen” hergestellt° “Von den” bei—u

den ersten L3sungen wurden 20 em3 mit § g BErde, von-den

fibrigen LSsungen 40 cm3 mit 10 g Erde geschﬁttelt. Die Erda

war bei 500°C aktiviertes Floridin.-

LY Yon- den Losungenpvdie nach™ dem Schutteln der ‘Brden
;abfiltriert werden. Xonnten, wurden die Oktadecylbenzen--'

Konzentrationen durch"Eindampfen und- ngen bestimmt.

Dass die auf . diese Weilse géfTundernen Konzentrationen

"richtig sind, ging hervor ans der- Untersuchung von zwei dar .

- L3sungen vor Erdebehandlung, fﬁr die LSsung mit 0,000 g

“per cm3 wurde- 0,0398 g€ per cm3 gefunden und fﬁr die Losung

mit Oy 0050 g per cm3 gerade O 0050 e per cm3g:.

"Als-LBsungsmittel wurde dabei Isooktan verwendet. Es Wurdenw””“”

e gl



k”?vdsorbiert
pro Gramm o

T “Bs ‘g0l nﬁhér geprﬁfﬁ werdenbin welchemﬂMasse an - ..
einer aktivenTErde wie: Flori&in'adsorbiertes Okt'decyl—'w;3 “
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VISKGSEITATE

w%%saure undf
.. waren. durch'Dr

em-Hg entfep" £
Hezse’bph"ndelten Ste‘rin

K largewichte * :
mittelt, In dvrselben Weise ‘wu

B i,TViskositate - :
”Tund Kohlenwasserstnffe mit denen der nnrmalen P raffine

& wie Dichte und Viskositzten von Athyls earat,.
T thylpalmitat wurden gemessen. Die -
i#wﬁiiﬁeaei ; won..etwa 1

cn ﬁmit langem alibriertem Stiel bestimmb; die Visko— " _
sitaten wurden m;t dem Eallk3 pérviskosimet emes ene .. F L

Dichte 'Dxngﬁiék; xin,v1sk,' T

uw;J}847§—g/cm3‘ . 6,09 ¢8 \ e
o 0,8337 e 1 4’33 L L
e




Aut_abgerundete Tempera,ure PR
‘;mw gerechnete Werte L

o T——— o -

B . Wia aus den Tabellan ersichtlich, wurdgn Methyl- .
stear(t und Athylpalmztat kel abgerundeten: ‘Pemparaturen Voo
<unterawch « Dies: wuarde - erreichtf’”dem wir: dieﬂFlﬁssigkgl-\. R
o ) D: ) 'inem niedrig n {: Co ey
mosnhfiva. r:°9§g\li 18én und’ diesi Dguck ‘mit Hilfe -eines-
e lekﬁromagnetisch arbeitenden, durch _ein. Quecksilberm&ggr”
’ 'meter mit Kontakten regulierten Ventils konatant erhielteno;m__

' .- Zum Zwecke det Verglaichung mit den. normalen Paraf.~
. finen wsar es erwlinscht -auch d13~?iskosit8ten von Athylstea=
" pat bei den Temperzturen gzu kennen, wobel. Methylstearat und.
_Jithylpalmitat untersucht wurden, Die Interpolation wurde auf
‘die im vorigen Bericht f£Gr die normalen Paraffine’ bcschrie~~g,
T ‘E*ne Weise ausgefﬁhrt~-Die~iﬁ Julibericht verzeighneten P Y

———
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schiede zwischen den benechnbten Werten ,“f“xw
xparimentellen: Ferten; sind,in Abb.: ~~E‘ '
(,Tcmperatur aufgetragen wcrden. Mit
dder: zugeh8r~gen Abweichungakurven
’ rtewfﬁr abgerundete

~auch aufgeno men: die—Vis :
a h lbutyrat Ubestimm

_ v et £o v gl
mmt -durch Deffet 5) und schliesslich die S
.THexadecylacetat, bestimmt durch Bingham undi

‘Bine: eingehenaere Vergleichung d»s Viskositgtsverg; ;”"‘

1aufs der Ester mit dem: ViskositZtsverlauf déer normalen.
- Paraffinesist mqglich mit Hilfe'von- Abbl,5826— 3-B2{ Dieses [Aug.Ber.
: Diagﬁgnm macht es . moglich fur jedewiemperatur 2 bestimmen Seite .-

ol III- 145

- l

.—-—--'w«- " -

21)
t_g

3)

4)
5).
6)

. Evans;. Js Inst Petr,Technel938, mg, 33° S ' .
T Tim"ermans\und Hennaut-Roland, Journﬁchim.phys.lgg?,‘_1, 401,‘}
T 2 N
R 2y, 29251529
E GcBingham und H. L,de Turck .Journ.Rheology 3932, 2} 479. é7,°g-
LaDoffet,. Bull, Soc.chi,mgBelg° 1931, 49, 385. - ‘ e
E, GqBingham und R A Stephens, Physics 1933, §,A206.
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i Athy: palritat haben~ﬂaemglelch
Vlsxos*tat w1e—ein P, in von ungeffhr-.gleichem Hole—
icht; - Methylstes atvwle ein-Paraffin von etwas .
Dicetylﬁthe swieeln” Paraifitgv eniedrigeremfngm;

 noras
‘ “etwas flacheren Verlauf .

skoseﬁ nbrmalen Paraffine‘bestimmt Dazu .
y 245 und 3“6°G
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o Die obenstahenden Kohlenwasserstof 2
"grﬁssere Viskositit-Te mperstur Abhﬁng‘g eltJals &tei:- gl
... Paraffine;. eins Lusnahméstellung- wird: eingennmmen aurch =
'fp,Dicotylbenzed'und Oktadecylbenzen,; ‘die in gicesr Hin-
“sicht ‘den ”ara- inen gleiéhwertig, Wenn nlcht “berlegen

' sind LT

= "_M¥Schllessllch wurden aus’ Dacen von - Dr J J uoendertse
betrog“cnﬁa und - %iri Frakti)neﬁ Vlskn81t5ten bei 50 ‘and-
13“°C berechnet und” Fanach volekulqrgewighte“der gleichm e
viskoscn Puraﬁfine ermictelt, : S : L

R e i} T
.‘,Ma u MOle"-ul&I‘i:eWicht

o ::"'* B ""“"“"’f'?"‘"‘"‘-f‘""""'f
"'.ﬁin,Visk,bei §0°0
- ) 1\.)" L= Y
——~—~qu3uLglis B 5000 i 5,91
lJJ LB ST

§O°C“

"Paroéquiv.

§ =
p_---_w-,,_-.h,v
e e Tt

,—:.?___;l._zz_,_; ________ S #:::...... ..:L:..... _____ = ==:._....v;=l:=“ -
- 5T 1 aies | mird | Mge£ | Mir{ | Mivs
'1’Molebu1argewicht b5 261 L2779 1 305 t. 343 "
H—-r- —-»-a-»-—---«-‘ oms h w e Ja-o-—-——.ul—.i.-——.—-—.l--————--(—un..-.———u—sl .
\v\;ixinpv bei 5096 cs} 18,98 113,63 26,3 182,38 | 757 b
f 156 (v -{ 2,61 1 3,29 | 4,67 8,20 | 21,8 |
i DynaVa " . 50°Ci{cp) :‘_3,29 :12-’73_ 25,1 179,88 i 739 o
W 102 n(n Yy ) 2,32 | 12,97 4,29 1 7565 10 27,6 i
Muirparquénmw5cccw.h,.}m4qgmwg”177/,{1623ﬂ,}g975 ) 2303 I
R ) n . o L s . W e
i yeom o i3% | L ans j e 1ML G
‘SoNLUSSPOLGERUNGEN: I : |
Bei langen: unverzweigten Estern und Athern ﬁnaert -

 '*sich.die~V1s£ositat ait der Temperatur gleich 1angsam wie\
" bei den normalen “araffln"n, wenn. nicht 1angsa3er, - :
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ASSERSTOFFEN.

R p"&tigte D,Bromheptjﬂ.benzen ‘kann wie folgt ‘
7© den: K . s K v S A IR

- —--.-

—-—‘p-u-—--v .

p.Bromphenylheptanh : § ~ - \\ .

Al’ P ' 2
.__;_.., 'g/.‘ S L et




;Veroffentlichu : : s
“tung: einer. anahlxx,(»— 1phenylpsraffin

._fprﬁfungﬁobfaasselbe~
:mit einem para~sﬁbst1fuie”

‘reagiert. Det @ It
;wn-_ibromparﬂffin auch gehorig ERE

ohenylhexan-;j,w

i

?L2;717 —Dibwomhexan #. 0.Bromtn1um1'+ Na BLos 1, e_Di-,f.ﬂ w”"Wm”
;Lh (p.&ethylphenyl)nexan. ﬁuf» st T

‘f;Herierung des adininsauren Athvlgstere,;&er erhalten wers
‘den ¥ann nach dem in Organic Syntheses 17, 32 baschrie~

.benen Verfahren.‘W1r haben: ¢lese Bnreitungsweisc mit einer'

glﬂkieinen Abanderung wie £-1lgt durchgefiithris: . ooy

%38 & AdlpinstiuFel (3 Wol) destillierten wir mit -

».€;;120 & Dep-igem Alkohol (mit. Methylﬁthylxetoq aenaturiert)
und - 70 ml; starke Schwefelsﬁure wahrend 5° -Stunden unter ¥

RLPkflus&. Nach zweisthndigem Erwarmeh war die Saure‘

R et Ko A e ety st g s i e T

--——-—-—-.' = \




v&llig gelﬁst. Dnrauf ‘wurde.die Flhssigkeit in Wasaer->
.. eusgegossen, der Ester : abgefthieden und: dig . dasger-, -
-+ —-gehicht mit Ather -extrehiert, Der AtHerische EBxtraki-
- wurde. mit; det.Esterschichx*% reinigt, erst mit #aaser
raquewaschen, dann drei M=le mit"Bikarbonatlosung Tand
~ daraunf. nochmals mit Wasser, und schliesstie¢h fiber Na- \f;'
“aCgriuvmenlit: .goetrocknet. Nach Abcestillicren des Zthers. .
'_bei_gewohnllchem Druck wurde der Ester in.Vakuum abdestil-
Liert.. Sledepunktl = 121-122°C, qiedevunkt26 = 142°C. o

'\Die Ausbgute betrug &54 g (75%).

' T Die Hydrierung {siehe Organic Syntheses 1se, 48)
wurde ausgefuhrt durkh Zusatz ‘von. 20-g Adkins Katalysator
. zu 235 g Didthyladipat und Erwérmen di eges Ganzen wahredd
. YA Stunden in- oIhem sutoklaven mit Easserstoff auf ESOQQ,

= 7 Das ReaktionsProdukt wurde pach Filtrieren zur.
-Entfernung dee Xatalysators in VaX¥uum destilliert, Siede- -
wpunrtlB‘— 145° C Sieﬂepunkt6 = 124“0. Ausbeute. 178 g o
(75%) .

=,

. Vom Destlllat wurde e*nc Versaifungsaahl bestimmt
zur Prﬁfung wleviel unverédnderter Ester anwessnd war, .
‘Dicser betrug 2,7%, wobei eangenommsy wurde, ‘dasse der ver~ . 0
“*“““seifbcre Teir‘aus dej“'iathylester“von Adipinsiure- besteht**mwww~~
—. -"und nicht aup dem athylester des eznseitig hydrierten Pro- o
duktes, némlich HO-(CH,) ~C00C,, 5 :

3 -Des Reaxtionsnrodukt Wurde 6arauf rektifiziert.'mmmmfmum
£8 enthielt: nur- ‘einen Xleinen Vorlwuf, néimlich 285 'ml. Vor~;ﬂfﬁff;w
lauf und - 338 g reines Hexandiol l 6. Ausbeute°773$* T ey

S Nach dem- Schrifttuquann l 6-D1bromhexan bprel—‘
“‘“‘”ﬁ@t‘werﬁ@n—ﬂurch*Eiﬁwtrkung-von—g?ﬁfarmioem—ﬁ&rﬂeuf :
"+ Hexandiol, oder durch Reaktion won %8% HBr mit dem Diel, =~

in Gegenwart von Schwefelsiure. Wir haben den Versuch I

~ausgefihrt durch-Erhitzung- voun- Hezxendiol “in-einedm-offe~ o

nen Rundbodenkolben und Einfihrung von g=zeflrmigem’ HBr. '

,ETst curde bel 130°C gearbeitet. 418 sich dabei .ergab), v

dass ziemlich viel gebildetes Dibromid <durech Verdampfen T

_verschwand, haben wir bei einem zweliten Versuch eine

Temperatur won 1109C eingehalten, wobeil weiter HBT eip-

‘ gef&hrt wurde bis-ein konstzantes Gewicht erreicht worden

Warl

‘ﬂ“ : Fﬁr dle Reinigung des Rohoroduktes haben wir eine
einfachere Methode engewandt -als im Schrifttum?). angegeben,
“und zwar durch ibscheldung der Wassers'chicht in einem . -
Scheidetrichter und Destillation:der Overschicht ih—Vakuum.
Dsbet wurde eine nahezu farblose Fluissigkeit mit einenm L
Siede:unktls =116°C in’einar Ausbeute von 77% arhalten.‘ '

| e

. .) Miiller and Sauerwzld, Monatshofte 1927, 48, E24. o
', 7. ¥.Bresun, : .. Ber.1237, 70,1898, o T
. Stome,. . ... J. Amochem Sac; 1936 58, 488, .

v,,\ . ! |



Wir ’werden das erFl*tene 1-'6—Dibromhexan in_
L. 6-—Diphepy}hexan bezw : 1 6 Dl(p"‘ methylphenyl)h‘exany
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