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UNTFRSUGHUNGSTHEAA' DIL BESTIﬂhUNG DES LI TLERLH mOLEKULA Y
GE"IGk-uS VON hOdLERWASSLRSTOFFG“HISCHEN

:

.ot EINLuITUNG'

i ‘Ee dird;in manchen ”ullen als ein Nachtell empfunden,
X dass fnr die’ ebull1os&opiacre Molekulargewichuebectimmung
.2 dn Bendol A1t B1fe der. Cottrell-Apprrate {(#ic in der; Anlage
) zum Februarbericht 1942 und im. Jul*bericht 1942, Seite Ia
54 £ beschrieben) verhalznismaqsig grosse Mengen Benzol und
'zu prufendan Kohlenwasserstof’gemiaches erforderlich sind. 8o
_ist %.B, der Hustervorbrauch. etwa funfmal grosmer, ale © oel der
kryoskopiechen Methode, Mengen von 10 g -pro Bestimmung sini
W-keine Ausnehmen. .

Ait Ruckaicht aiernu' bemuhten wir uns pei der Erwei-
terung ungerer:Apparatensammlung-einen Apoarat zu- entwerfen,
“der wesentlich weniger Benzol und Muster fordert; dabei wurde
gleichzaitig die Gelégenhsit benutat in’ dioser neuen Knnstrui-
tion alle bisherigen Erfahrungen aun verrrbeiten. o

. 7USAthNFASSUNG DER’ UNTERSUCRGRG: L

Der neukonstruierte Apparat ist in Abb. 19033-44 (nn—
turliche Grdsse) dargestellt, Unter Hinweis auf die Beschrai-
- bung dev. Cottrell-kpparatur in der Anlage zum Fébruarbericht_
und"AuE 7418 n Julivericht orribnten Verbeeaerun~en, braucht
diese:Abbildung kaun Erlduterung. Ausser. der. allgemeinen Ver-
kleinarung der -Teile sind noch begonders su beachten die
Stellung .deg Kiihlers.und die-Yeise in-dexr:das- condens;erte
‘Banzol Jn den: ‘Kochraun zuriiekgefibrt wivd:, - He

Dicge Befestigung des Kihlers an das elgentliche uiu-
iviow -degefisg: erleichtart die Aufstellung der’ Apparatur, verhin-
+dert -den~Riickfluss von kalten Benzol aus dem Kiihler' Lleich
huv LAR "Puzpensyaten: entlang (8iehe dle alte: Kunstruktian§ ‘vor=
L ‘ringért die Gefahr wvor: ‘Kondensierung voa- Benzol«im'oberen
Teil des Leitrohres dss Therusmetors und: erléichtert nich
wagentlich dle Anpassung der Apparatur an den anra h von
Becknnnn—Thormomotern ialt sehr kurzem Stiel“

, Dia*nngvgabana‘ﬁvts§'vvﬁ*hHEETﬂhren deR. Xondensierten
‘f;..Benzola‘in den~Siederaum\gewahrleistet ;gine’ homogunere -Zusam~

"J*menatellung dex Flusqigkeit An-Bledegefigs als ¢5"bui der

r . frilheren Konstrukition der Fall 'wary Wir etelltenujadoch‘fest,
dass das VorbindiungsrGhrehen zwischen déw’Kiihler und dor unteren
Hélfte des. Siederaumea nicht ganz unten in;das Siadegefiss miin-
“den darf, 'd& in diésen Fall beim Einflilion.des. Mustors durch
denmxnhlaruleichtweina$0e1anhpﬂfung«in~der»Kapillare“unten"am
-, Sledegefdss entoteht, Ale aret nach 1angerem Sieden verschwin—
il gt and- groese Bestimmungafehler verureachon kenn, " " )
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- Der” neus” Apparat wu de‘auvarauchbarkeit gepruft '»_- ’ ¢

indem wiederholte:Messungen:mit’Hexadekan und einigen Oelen’ - -
durchgefuhrt wurden. ‘Bei diesen Mesaungen wurde,genau dem -
‘imJulibericht, beachriebenen Verfahren gefolgt' auch die -

' analyslerten Oele waren die gleichen. Die Resultate sind
auch. Jetzt in einex. Tabelle zuganmengestollt (Tabelle 1),
Fur‘Erklarungen kann auf ‘den Juliberioht varwiesen werden,

,,._

Wie aus Taballe 1l ersichtlich, erzielten wir mit
der neuen Apparatur gehr befriedigende Ergebniaee.-Die Kon-
'-f, zentrationskurven sind immer. gerade Linien, so dass die Ex-
“trapolation zur Konzentration 0’ keine Schwierigkeiten mit
_.sich: bringt, d}g‘gpyg;ghung der Beobachtungspunkte “in bezug,f
“auf'die” gezogenen Konzéntrntionekurven 1at gering Did’ Er-
.f gebnisse Tlir die’ Molekulargewichte bei. Konzentration 0 'sind
,“' gehdrig: reproduzierbar; go. ist z.B.”die maximale ‘Abweichung
“in" bezug auf den Mittelwart der’ sieben- Hexadekanbestimmungen
0, »8%; dle’ mittlere Abweichung betrigt-0, 4%. Allerdings geigt - ¢
sich ‘in zwei’Fallen: (Penna Ruckstand and’ Tarakan Fraktion) :
eine Differenz von 1% = 2% zwischen den fritherén’ ‘Béobachtun~-
-gen {Julibericht) und:den jetzt durchgefuhrten Messungen. Es
Amist noch- denkbar,. dass.dlese-Differenzen.auf.verschiedene -
L Barometerstande wahrend der’Bestimmungen zurtickzufiihren sind:
.+ bis heute yurde immer angenommen, dass: die bei:Losung.einer
bestimmten Stoffmenge eintretende.Siedepunktserhdhung genz
* unabhéngig vom Barometeretand gei. Dies trifft. jedoch wahr-
scheinlich nicht ganz zu und kann gelegentlich nal ndher ge-,
pruft werden.A

i f Es sei noch bemenkt, dass dis. Bestimmungen mit élner
Benzolfullung-von etwa 15 cm3 (friilher 50 --55 em3)- bei: einer
Stromstarke von eth”l"Amp. durchgeriihrt warden, Uebrigeis
‘stellte;, sich; heraus,, daegs bei dlesem Apparat- ‘der.Binfluss der

- Stromstirke auf die Einstellung des Thermometers iber ein

grosaeaxStrometarkegebiet (1,4~ 2,4 A) goring war;:dies gilt r
sowohl fiir das Losungemittel allein wie fur ‘benzolische Lo~
) sungen._A '1Lw e L

N

: ﬂ\ ‘Die zu, dieaem Apparat gehorige ebullioakopische ‘Konstante
‘.erwies sich alg auffallend hoch-(28,00);: -etwa:5%-hther als
fruher.vEs igt alsp-jetzt verhdltnisméssip .bedeutend-mehr Ben-
‘zol An, Dampfform und. ala Kondensat 1m Kuhler'der Losung im Sie- .«
degexasa antngen. = . I

sanUSSFdﬁcERUNG-

—— nx“a“naua*COttrair“Siedanunktsapparatur*m;u einer—in
;rverachiedener Hinsicht von-der .frilheren: abweichenden ‘Konstruk-
-tion, wurde auf. 1hre Brauchbarkeit gepriift, Die: pro .Begtim- -
_{mung benotigte Menge Losungamittel wurde Svon', 50 auf etwa 15
,'cm3 eingeschrankt.,i‘_u‘ VORI

}foé“mit‘dieeer Apparatup erzielteq.Ergebnfase waren : (
zufriedenatellend SR ROy LT




i ! t,
, S » TABELLE 1. ° | | t
Vorsuchs-] Afnzahl bo- : Boobachtata Siedof;unktgorhahung °C " j Mol,Gow, ﬂcl.@i:m . Ab\'eichmg dor’ Punkto bio zur Kan-
_ . numaer stimtoc : ) ’ i . | <} exiczue | bed Siedo- N zmtratimakurve in £ :
’ Punkto ™ ° S . ) liort zu | punk,fser- : : : : o :
' : Konz. 0 hohung = 0.5°C| - pe L
197 | 1fSorso von 5 | 0.336 - 0,707 - 0,947 -}1.237 - 1,664 225.5 * “j228.5 | =0.9;-0.2; 40.2; 40.3; 0.
i°m 5 | 0,265 - 0,631 - 1.G21 -11.275 - 1,648 . 227 /230.5 0 ;0 5 +40.1; 0 ;0
189 |} T " 5 | 0,493 - 0.739 - 1.208 -}1.408 - 1.747 : 227,5 230 10 3 -0.1; 40,1; 0 ;.0
‘190 j1f v " 4 | 0378 0,754 - 1.089 -jl4E3 ;. " ; - 224.5 229 . < 0,8;740.4; 40.8; 0.5
191 33f 4 " 5 | 0.402 - 0,682 - 1.048 -}1.435 - 1.813 : 226 . .223,5 ~ 0.4; ~0,1; +0.3; 40.2; +0.1
192 {af'm  » 5 | 0,613 - 0,927 <'1,198 ~{1,467 - 1.701 , 227 . 2305 |2 062; 40,1;7°40.1; -0.3; 0.1
193 331 " 7 5 1 0,655~ 0,808 - 1.182 -{1.564 — 2,088 ° ‘ 27 . © 2295 +0.1; =0.1; 40.1; 40.1; ~0,1
icht hydnnrte , 1780 fa]cw 7 7 ] 0,394 - 0,686 - 0.914 - {1,282 - 1,618 - 2.063 - 2.6 308 | "308.5 <0,1;40.1; 0 ;70 ; 0 ; 0
Ta.—akan Fraktion. 177 {1} = = 6 | 0,255 - 0,506 -.0,790 - |1.0S3 ~ 1.320 - 1.574 | 309,5 310.- -} - 0 ; +0.2; =0,2; 0 ; ~0.1; 40,1 -
79. {1f W ® 5 | 0,447 - 0.736 - 1.022 -{1.345 ~ 1,748 o 303.5 305.5 "o ;-0 5 0;0;0
180" {1} = 2 4 | 0,330 - 0,652 - 0,852 -{1.286 : : '305,5 307 10 3 +0.15 40,2; 0.2 i
ﬁm&-u;ag-ieﬁge; 15 {1} = o 5 | 0,327 - 0.642 - 0,982 -]1.351 - 1,765 430 425,5 ] + 0.2; 40.2; -0.2; ~0.2;- O
. Penna Fraktion: <" 186" J1] " " 5 | 0.345 - 0.678 - 0,962 -1,257 ~ 1.616 i 428 1424,5 +0,2; 0 ; 0 ;-02; O
Lot z s It - i P ! . - -
‘ Pena, Riickstand 11: (2] © 4 | 0.325 - 0.576 - 0,778 -{1.028 LT e 1750, + 0,25 -0,2; 0.2; 40,1 ;
e P -182- {1} % ® 5 | 0,361~ 0,513 - 0.669 - 0.911 ~ 1.208 : 794 | 1751 [0 ; 40,15 0 ; 40.4; <03 i
183 {1f = " 5 | 0.212 - 0,414 - 0,593 -{0, %3 - 1.124 ; 807 1756 . 7 | < 0.1; -0 ; 40.3; <0.3;. O P
T 1. : : ! . Lo !
: ] : ‘. : B P
o Konstanto zus don Hoxadekanbestimmungon '167-191 ebgolaitot = 28,00, Hiermit sind dio Worto fir Taraken, Miri und Ponna Ocle berachnet.
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I B ANALYSE VON SPALTDLSTILLATEN TRE
4 1& ﬂlf-OLEFINEN UND DIOLLFINEW

RRR (Ir.J Verheua)"

UNTEPSUCHUNGSTEEMA..DIE OLYDATIONSGESOHWINDIGKEIT UNGE AET-
TIGTER™ KOHLENWASSERSTOFFE MIT PERESSIG-
SAEURE : e

it im Zusammenhang mit den augenblicklich laufenden
Spalt—;und Polyr: .risationsversuchen’kan“es uns- ‘niitzlich vor
,veine :Rektifikation .eines saus:Balik -Papan Paraffinkuchen ge-
wonnenen Spaltdestilldtes auszufiihren: Um &iné ‘gute Ver-.
gleichbarkeit der Resultate zu ermdglichen, wurden die Rekti-
fikationsbedingungen mogllchst den bel der Rektifikation der
‘Rhenania Spaltdestillate \aiehe Oktober-Novemberberlcht) ob~-
waltenden gleich gewdhlt,

ZUSAMMENFASSUNG DEK" UNTERSUCHUNG: '

Das zur Verfigung stehende Balik Papnn Spaltdestil-
lat (THC 8130) enthielt einen wesentlich geringeren Prozent=-
satz flichtiger Bestandteile als die frilher untersuchten Rhe-
nania Spaltdestiliate. Gasfdruige Komponenten.fehlten iiber-~
haupt. Um die Rektifiketion der Bestandteile bis zu einem
~——r8iedepunkt-von-etwa-170°C-moglichst-gut-an-die-friilheren-Rektiw-—
fikxetionen ‘anschliessen szt lassen, wurde diese mit einer
"r Migchung des urspriinglichen Spaltdestillates und der leich-
testen Fraktionen < 180°C aus dem gleichen Produkt ausgefiihrt
" und zwar in einem golchen Verhdltnis, dass die Menge Destillat
< 170°C ungefihr gleich gross war wie bel don Rhenania Spalt-
destillaten., Dementsprechend rektifizlerten wir ein Muster .
von 4 Liter, bestehend aus 3,3 1 TMG 8130 + 0,7 1 leichtesten
Fraktionen < 180°C,

Dabei wurden gewonncn.

Destillat 1700 ml (42,5 Vol %)
i Riickstand 2224 " (55,6 wow ;
S T Ygrlugt o 6 (T1,9 e

“""““"'Fﬁ?"aIﬁ'ﬂﬁ”rdﬁ?ﬁﬁgﬁﬁ”rﬁﬁ'dﬁ?‘ﬂﬁkﬁTTtkﬁftﬁﬁ‘?@f‘*uf‘ﬁ@ﬁ“‘“
vorigen Bericht'verwiesen. , '

Der Verlauf der. Temperatur im’ oberanLTeil der Kolonne
und des Brechungsindexeg der Froktionen ist in beigehender
Figur dargestellt. Bel Vergleich uit den Kurven der Rhenarnla
Spaltdestillaten ersieht nan, dass es eine grosse Usberein-
— stimmung in Form zibt, Die Werte, die der Brochungeindex in
“"den Fraktionen der Uebergangsgebiste errelcht, sind Jedoch beim
.-Ballk,Papan. Spaltdestillat weniger hoch als.bei den. Rhenania,45w¢
Produkten.
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SCHLUSSFOLGERUNGEN'

Daa unter unhte“Balik Papan.Spnltdeatillat enthielt
keine gasformigen und cinen wosentlich nisdrigeren Gehalt -

an fliichtigen Komponenten als dia Hhenania Spaltdestillate
V. 1190 und v 1191,.

vioeon o Bedy Rektifikation dieses BalikﬂPapan Spaltdgstillatea
»nach Zusatz den; 1eichtsten Fraktionen < 180°C wurde eln Ver-
“lauf der Temperatur im oberen Teil der Kolonne und des
-Brechungsindexes beobachtet, der.depm bei der Rektifikation
der Rhenania, Produkte - gefundenen_ahnlich 1gt; :der. Brechungs-
index der” Uabrrgungsfraktlonen war jedoch wegentlich niedri-

$~iv~~~ger;ale B bai“den’lotztgenannten-Spa;tdostillaten dor'Fall
: war.’

GLPLANTE WEITERE UNTEESUGHUNG'

L ‘Die. Untereuchung dex Plateau— und Uebergangafraxtionen
der Rektifikationen ist nnch im Gange. Daruber ‘wird ndchstes
Mal berichtet werden.. : : . .
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& -c. EINFLUSS DER, SPALTBEDINGUNGEN AUF DIK POL!&ERISA- B

. - iy
7,"(Dr'th.van Veaten)

UNTERSUCHUNbSTHEHA ORIENTIERENDE SPALTV?RSUCHE MIT
. T+ 'BLLIK'PAPAN' PARAFFINKUCHEN (ABG-
KUCHEN) UND MIx‘BHENANIA PARAF!IN—_

EINLFITUNG.' “Q

: . Im OktoberrNovember Bericht “wurden- einiga orientie~
T renda Spalbversuche mit.Balik Papan Paraffinkuchen (ABC-
) Kuchen). beechnieben, die. hauptsdchlich angostellt-wurden

1% der. Absicht Erfahrungen mit der Apperatur.zus;machen.
Bei Bieden. Versuchen. hatte- sich. herausgestellt, dass as
besonders zur Einstellung der Fraktiondersiule:notwendig
war alle Verauchabedingungen (und besonders.de¥ Druck)
sehr. konstant 2u. halten, Es gelang jedoch:-ziemlich bald
ein Spaltdeatillat'mit ‘den verlangten Siedegrenzen iiber
léngere - Spaltperioden zu gewinnen, wihrend die-fusbeuten
-an..Spaltgas.und. Spaltdestillat, wenigstens Aiber:nicht zu
kuvze ;Perioden, 2iomlich konstunte Zahlen ergaben. Die
Mbnga Verdampferruckstand war -jedoch. achwer konstant zu
machen;-.die Ausbeuten wgren . durchschnittlich zu hoch
(23-25 Gew.%~der Umsetzung). . .

Bei den untcn 2u beschreibenden weiteren_Versuchen
mit ABC—Paraffinkuchen wurde deshalb besonders auf die
Henge Verdampferruckbtnnd geach'tet; ‘nachdem es wns ge-
——lungen-war-den-Prozentsatz-herabzusetzen;—wurde-mitden————
Versuchen mnit Rhenaniu Paraffingatach vV 1192 angefangen.

S

ZUSKMMENFASSUNG DER UNTERSUCHUﬁGZ'A:.;‘.

A‘ Weitere Spaltversuche mit Bolik Papan (ABGa)c-Kuchen.
“\l". RN LRIt
Da vermutet wurde,, dass die Leistung ‘des Verdampfers
nicht genugoad war um beil der -bisher ‘angewandtan. Zufuhr-
geschwindigkeit von..2000. g/h‘eine ‘befriedigende Ver—
dampfung,zu bewerkstiligen, wurde . bel: einem weiteron
Spaltverguch die Zufuhrgeschwindigkeit bis :auf 1800 g/h
s herabgeaetzt und -gleichzeltig-dle Menge: singsfithrton Was=""
agrdampfeg von 8,0 bis 9.0 Ggﬂ.%,__h_e_ngchnnt anf.dle_Zu=__
.- fuhr, gedteigeri. Die Spalttemperatur blieb unverkindert
; 550°0; .d1le Tempruturen des Verdampfenszwurden noch um
eln wenig, némlich von 435-445°C: bis;.zu $440<455°C, er-
:vwhoht.-Diesa Massnahmen hatten. tatséchlich. eine..Brniedri-
gung der Menge Verdampferriickstand zur Folge; iliber eine
Periode von 48 Stunden betrug der Prozentsatz. durch-
schnittlich 13.8 gegen 23-25 Gew.% bei den frilheren

' Versuchen, Um die Menge Verdampiferruckstand welter her-
m\gg%ﬁ_”Aabzusetzen wurde bein nnchaten .Versuch, immer. nur eina-
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ﬂ;Tbeschrankte Honga Ruckatand, nlmlich" etva 40 g pro

VStunde, ‘aus:' dem Verdampfer abgelaggen,:so dass im
Verdumpfer immer:éine iengo. Fliissigkeit ‘zuriickblieb.
Da der untere Teil:des Verdampfors eine niedrigere
Temperatur als 450°C hat, ndnlich etwa 415°C, '‘wird
durch die Aufrachterhaltung. eines htheren Fluasig- i
: keiteniveaus die Vardampfung gefordort.

Die Resultate dieaer Versuche sind in Tabelle 1
zusammengeatellt N

Tabelle 1.

Grundstoff : ABC-Kuchen (TMC. 6319)

Versugh-Nr.:- - - -== _fi, v11-5

Betriebsstunden 48-72 72-105

-Temperaturen ¢

- Vorheizer, °C
Verdampfer, °C
‘Spal traum, °C

'Druck, kg/cn2 abs.

027

440-455
550 .

2.5

514
440-452
550

2.5

_1770'
v 29 .0
: 7,-9

Zufuhr, g/h
% Frischer Grundstoff
¢ Ddmpf (auf Zufuhr ber.)

1824
32.1
7.9

Umsetzung pro Durchgang,
Gew.% .
Spaltgag :
Spaltdestillat ) Gew.%

" 3046
2840
60.5

30.9
60.1

)
Verdampferruck—) auf Unm-
“stand " ) setzung
Verlust )

) 6-8 ) 7.'4.”'

4ol

“s se (e Ge o5 80 Se e0 99 00 G4 S OGN ¢ 08 0F 40 e0 o8 ok

4.1

80 o0 90 S0 1ev 09 64 020 0 2.0V 00 S0 BP0 0 €9 00 09 o0

Eigenschaften Spalt—
deatil&at :

472074 0764
100

Bromzahl (McIlhiney) o
4140

Anilinpunkt °og
ASTM-Dastillation g
“Anfangsaiedepunkt, og -
10 vol.% -
50 . m
1”f9° e

. 192,
296

1 et e YL
J‘Endeiedepuukt, °g
" Yolu.g- Ruckstand
- Voleo% Vquﬁat
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- Bs wurde also tatsdchliech einc weivere Erniedrigung
‘‘ded Prozeéntsatzoee Verd:mpferriickstand bis ‘& ungefthr
"7 Goews% erzielt.. Die beschriebene-Ablassmethode:fiihrte

- wéhrend des 105 Stunden dauernden Arbeitsganges nicht
.zu Schwierigkeiten. iohl stellta sich nach Ablauf her-
aus, dass der Verdampfer. ziemlich verunreinigt war,
so' dass wahrscheinlich bald Verstopfung:aufgetreten
ware, wenh .der .Vorsuch lénger. fortgesetzu sein . wiirde.
Es ~WATO also -vielleicht besser gewosen einen: etwas.
hoheren Prozentsatz Riickstand z.B. otwe 10% dem System
E1y entziehen. ’ _ : oo

Viee

'

B..SpaltVersuche nit Rheuania Paraffingutsch V ll9

T . Dle Ringanalyse dieses Grundetoffea nach Ye thode
E 18 ergub’ folgende Vlerte :

70 .
p .. 1e4383 .
d 70/4 - 0. 7849
.20 o.
p 3334 _ .
Anilinpunkt; 118.4°C . .
’ Molekularge-. e .
wicht 408 (kryoskopisch in Naphthalin)
4 Kohlsnstoff in Aromatring 1 B

% Kohlenstoff in Naphthenring 0
% Kohlenstoff in Pareffinketten 99

“eiter wurde noch der Eratarrungspunkt bestimmt :
"‘“—”“**5200 (am“drehenden Thermometer).

Wie aus der Ringanalvse ersichtl1ch, 1st die Zusam-
mensetzung des Gatsches sehr stark paraffinisch; auf
"Grund dieser Tatsache kan erwartet .werden, deas der
.Gatsch sich .sehr gut fiir die Bereitung von syntheti-
schem Oel eignet.

i Ubrigens'ﬁurde wahrgenommen, dass ein Muster ge-
schmolzener Gatsch nach Abkihlungiauf' Zimmertemperatur
- -nicht vollsténdig erstarrte, sondernidass eir> kleine
. Schicht Oel auf dem festen Paraffih zurlickblieb. Dieses
--0el, -etwa 2.6 Gew.% deg Gatsches; wurde separat ' ana-
1ysiert, ‘wobiel sich” folgende Werte” ergaben'f" '

R 20/4 0.8675 o
L w00, ' Sk :vﬂ_.;hﬂgg=;mn.w"“
_ Anilinpunkt -106.9°C; oo 1 "f . ;
i Molekularge— s i vt

rwicht

i ,;f,%gKOhlenstoff 1n*Naphthonring SN
e % Kohlenatoff in Paraffinketten 95 e
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3 . . . o - 1.C.9
i S SR do .
SRR l‘uch dieses Oel st alao basonders reioh an: Al:lpha-" o
s ten. und:. als solchea geeignet als Spaltgrundatoﬂ'. _ : ®

- éfﬁn&gtéff'é;ﬂﬁéﬁén@é#?aiéffihgé#s@hh?wii92.

‘s Versuch Nr." ‘ T3 V11-8) V119 :
s Betriehsstunden (-:: 12-27 . v 2 21.-81 :
: Tempernturon T . 3 . h H
: Vorheizer, ©C . <., L ALG. e tlo 413 :
t . Verdaupfsr, °0 . (450) ,,: (1;59) 3 .
+°" . Spaltraum, °C s 552 ¢ 552 :
: Druck, kg/cm2 abs. T 265, t 2.5 s
—t Zufuhr, g/h : 1835 "t 1810 : ‘
s+ ¢ Frischer Grundstoff ST 4660 s . 39.0 : o
: % Dampf (auf Zufuhr der.) =~ = 7.2 t 7.8 s
H Holets o -
: Umsetazungy pro Durchgrmg, ‘ H :
: Gow.% _ . T 43.9. : 39.4 :
.t Spaltgas ) Tt 276 : 2845 :
: Spaltdestillat ) Gew.% s- 68.0 1 66.2 :
: Verdoppforriick- ) auf Un- . T :
: stand ) etzung : e300 T 2.4 :
¢ Verlug: Y T 2.0 t 2.9 :
: Lsiganschaften Spnlt— : h : :
: destillat : . : :
v-d" 70 : TORTLTT 0756 ¥
: Bromzahl (Mcllhinoy) : - 10% - ¢ 111 :
: Anilinpunkty, ©¢ . Y 41.2 : 43.0 :
: LSTM~-DestiY¥lation : | T : : Y
T Anfungssiec.a'ounkt, °¢ ‘s 29 t2-28 :
2o 100 Volad S 37645 3 --6L :
H 50 w7 .3:188%" 2,180 :
o3 90 w v {298 : 279 E]
: 95 ® . : : T 3427 o301 H
Y lEndsiedepunkt,: (RSNSOI A T | LL303 :
1 Volif Rickstand @ - oo RS e
:.. . Vol.% Verlugt - - i " 28 :
-——————Die—Spaltversuche—mit—dem~ﬁhunan£a—Paraff1ngataou ver
.1liefen glatt, wobei es auffallénd war, dess dieser Grund-
" stoff merkbar leichter spaltete als der 1BC-Balik Papan-
Kuchon unter den gleichen;Bodingungen. Die's ldsst sich
zwoifellos auf den mehr paraffinischen Charukter des
Rhonania Gatsches zuriick .- fihren. 0ffonbar .aup demstlben
* Grunde war der Prozenimatz Verdampferrickstand sehr go- [
ring,-nimlich.nur.2e5. 2300000 udesuigesstaton. Genndz et

. ~atoffos, wobal. Jedoch zu bamerken 1st, duss:dle Tompera-. .
turen Am* Verdumpfer ini‘olgs“jéin‘ar -\unriLht.«gend’l‘ampdratur--w~--=-:v-«-r~-'v‘~e~:'
' ; “alg. 450
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Die nit dem Pareffingatsch erhalfanon Erg?§nisse

o u.l?

ain“ in Tabelle 2 zusamwenruouellt.

Es fﬁllt uuf"nea. "bal diesom Grindstofs: trut4 der
ziemlich ‘Wohen | Ums'tzung dng” ‘Verals nis Spaltgos :
Sprltdedtillat noch ‘sohr glnstig'ist, 'Betrug bdi den

nBC-Kuchonddieses Varhaltnis étwai'1:2.2bad ‘éiner Um-
aotrung von, 30° Gew.p,bei ‘dem BhanuniaiGutach wards ein
Yethdltnla‘von 17t 2:4-2:5 bai -elnor- Umeetzung von etwa
.40 Gowe$ orzielt. Ples ldsat sich.nicat ohna"“wéitures
' erklaren, mbglicherwaise hnngu ‘ss mit dar mittleren Mo-

s . Die Eigsnechsftan der. up3ltu38till"t0 guben wenig
Anin rkungén.,Dig qulitﬁ* aded gchliesalich

¢rien miissen,

liugu 1n der Abai»ht jetat” Fnordt” uiase‘ Polymerisa-
tioneny 'sowohl ‘mit “dom "Bpaltispiillat - dar Ballk Papan Ku.hen
wle mi’f1 dem des Rhenania Gategches, Jurcuzufithren, und

© " erst dang die Yersuche beitr. Dampfrhusespaltbung fortzu-
setzen.

Schliesslich sai werwahnt, dass d:.s Fass Par-ffin-
patech V 1192 §-tzt genz verbraucht ist, und der Inhalt
des8 restlichen Fosses ¥ 1393 ganz andere Bigerachaften
aufwelst, ’

. Dio Ringunalyse (¥ 18) von Fauss ¥ 1193 argab namlich
folgenie Warte ¢ '

a 70/4 0.8014
A i L4460
iy, I
r20 : 0,335
Anilinpunkt 115.8
Molekulargewipht 415
i "¢ Kohlenstoff in Aromatring 1
¢ Kohlenstoff in Naphthenring 1 -

% Kohlenstoff in Paraffinketten 88

s Die Bigenechaften des Puraffins in diemsem Frss sind
wemee-Q0PSEh- vorgehleden,. dase -beim Spalten ein goenz enderes -
| _Spaltdestillat zu orwarten ist wie baim Grisekh V 1192,

' SCHLUSSFOLGERUNG 3
. .

Bel den waiteren- orientierenden upa*t"evuuchmn nic
den Ballk - -Papan ABC~Kuchon- wurie besondsrs auf dile
‘Menge Verdampforriickstand geachtet. Bei ainer ornie-
arlgven sufuhr und elnem.hdhersn Prozentsatz Vesser-
‘danpf. gelang 08, d10 uuabeute an. Rickstand .au. vermin—"”.u»wu -
dern, wihrend- oine weitore Ernjedrigung erzlelt werden
konnte ndﬂn»im Verdnmnfur ein‘bestimmtes Flusslpxeitae;fj[“;f




;,§  T hasts
| T e _.vi_l.c%11.,_”,_ 16

: n:lvean nufrechtorhalten wurde. e .
v Dex Rhennnia Gatsch V¢ 1192 vurde darauf mit gutem

-Erfolg gespaltet, wWobei dag gunstigo Verhnltnis _Spalt- .

gas 8. bpaltdestillat and’ der gariugo ‘Progentsatz Ver-

: .dampferruqkstand auffielen. Dieaer Grundstoff liess

sich, infolge. ihier mohr puraffiniachen Zusammensetzung,

”“:,\vmerkbar leichter spal en als dle’ Balik Papan .~ ABC- .

R

,ﬂaKuchen. O
6m=z.aum'vimr'nnﬁ"Uﬁrgﬁegcﬁmd_«w =

Hir werden ‘zunichst Polymeriaationsvereuche mnit den

.. aus den Balik Papan. Kuchen und aus dem Rhenanin Gatsch

erhaltenen’ Spaltdoetillaten durchftiiren; danach ‘werden
,.wir :d1e..Dampfphasespaltversuche fortsetzen.

Y ot v ‘
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11. VERBESSERUNG Def SGHMIERWIRKUHG UND HOCH- -
, DRUCKETGENSGRAFTEN VON, INERALOELEN DURCH. .
S LTURL U DOPRZOSATEY AR

(M.J.v.d Zijden).

LA T e T
B ‘-,.;\; R

{

. UNTEFSUbHUNGSiHEMA t BEREITUNG UND UNTERSUCHUNG. 'VON - REAK-
T TIONbPRODUKTEN VON - "HACHbAClD" MIT

. I S v R ) .0..

. ,, 5

E : Nl’Ein von' der hhenania empfanpenes Muster Hachsacid
-(unsere THC- Nr,2897) wurde nuch der ia Oktober~Yovember
-1 Monatsbericht baschriebenen Methode-in Paraffin,’ ¥stt-

sduren und OxysHiuren getrannt. )

S *'Eg wurde dnbei orhalten t

Unloslich in Aceton (0°c) ("Paraffin") '"46 Gow.% -
Loslich in 60/80 Benzin (¥FettsZuronn) CE T
Unloslich in 60/80 Benzin ("nysauren") 16 v

~Das 1n 60/80 Benzin unl8sliche Product wurde mit 6%
behandelt. Da die Produkte aus’ dem 4m vorigen Monats-
bericht baschriebenen Muster oxydierten Parzffins, welche
-durch - Einwirkung von P 0 bei 60, 90 und 140°C bereitet wa-
ren, alle in Mineralsl fgst ganz unlislich waren, haben
-wir, sur Henmung der Bildung wnl8sidcher Polymerisations-
_prOuukte, die jetzt aus iiachsacid erhaltcnen Oxysduren
. véarend 30 Kinuten del Zimmertemperatur mit ¥ 0 in einem
v MErser gerleben. Dabei entstand =in sylbgnartgpes _Produkt,
dag wir in 15%igar Konzentration cdem Double Shall (warm)
zusotzten. Nach zwoltHgigem Stehen hatte sich jedoch der
zugesotzhaStoff ‘fnat vollig an Boden abgesetzt. Mit Rick-
sicht -auf-dfeses -Resultat wurden mit txysidurven keina weiters
Versuche durchgefuhrt.

- fs ist auffullend, .dass -as'Reaktionsprodukt der"oxy-

-sduren mit P50, slch -erheblich schlechtor 18st aks dus Reak-.
tionsprodukt vén P 20 nit dem gasamten oxydierten Paraffin
und man fragt sich aiso, ‘ob dle Oxysduren gerade” den Be-
standteil Ges oxydierten Paraffina bildien, der die L8slich-
Keit in Minersldl so ungiinetiq beginflusst. In diesenm: Falle

. sollten also die. Reuktionsprodukte dar Fettsiuven. mit P 05
ein viel gunstigerea L3clichkeitsverhalten aufmeiean. Ea
CTECI e e Wittt a1e3; 2u_prufens

-

wir henutzten lazu die aus oxydiertem Puraffin .
- (41/1795) rund-aus. Wachsacid (THC 2897) ausgeschiedenen
Fettsfuren,,die wdhrend 15 Minuton mit 6% P,0% ‘gerilhrt wur-

|den,. Aus; d;asem Auagangsprodukt nuraan die- nachfolgenden
Produkte. vl
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Produkt Nr.l0 : Pobtsiuren’ skydlorton Puraffins (11/1795) e
. : . in 15 Nin, von 20 auf 90°C ‘ : '
o ».15_ ,Mhl,, auf 90°C. i L.

Produkt Hr.ll ‘t PebtsHuren sus Rnpﬁddﬁfd'tTMG'2é97)
. . in 15 Min., von 20°C zuf 90°C
- 15" Min'- auf 90°C.,

.." " Dle§é Produkte (%r.10 und 11)° 18sten sich in der
Warme gut in Double Shell und zaben bei Abkithlung auf 20°C
keinen HNindurschlag., Nach einer Woche Lagerung bei Zimmer-
temperatur hntten sich jedoch von Precdukt Nr.l0 etwa 25%
und von ProduktyNr.ll otwe.10% der zugesotzton Menge Reak-
_tionsprodukt gasetzt. Obw.hl die.Ldelichkeit.in Mineraldl
sicn durch Entfernung dor, OxysHuren also wohl:merkbar ver-
bessert hat, 1st sie doch noch sehr ungeniigond.: .

Mit baiden Prbdukten wurden wuf’ dem’ Vierkugelapparat ¢
‘noch einige Vorsuche durchgefﬁhrﬁx.deran,EFgepgésse in

nachatehender;Thbqlle folgen :

o1

H :  Abnutzungsdurchmesser in mm bei :
3 e et “domrs :
H . 1003 200: 250 t 300:. 400: 450 :
: '“;~ : kg kg : kg t kg ¢ "kg: kg - :
3- ———eg -3 3 wtiutmn TS . :
:15¢ Produkt 10: : e SN SRS T :
:in DoubleShell:l.46:1,93:" $2.11:2,5918chwelisson
1154 Produkt 11l: ¢ t ] : I
tin DoubleShell:2.13:3.21:schweissen: £t :

. Arialyse der in 60/80 Benzin 18slichon Prodikte ’gog. Fett- [
souren) una unldsliichen Produkte (sug..0xyaauren)y

SHuro- Ester- Acetyl-
. - zahl . °  zghl . zahl
L PFeftéEﬁfﬁﬂh‘Eps oxydier- . R '

tem Paraffin - = 98,5 140 175
"Fettsduren" aus Wachsaeid ' 94,3, . 140 . 179

.. "Oxysduren” aus oiyﬁiertemwwb_ﬁuﬂnyﬁ,x.M.r.ﬂgfw R :
Paraffin .. . = . Lo . 2189, o @52 100 L
“"0xyséuren” aus liachgacid 153 " 205 " 7 219

. Aus den Acatylzahlén‘geht;harvor;fdaﬁafdib’Schéidhng

.. mit 60/80 Benzin wohl zu_einer gewissen: Konzentrations- - [
@nderung . ziviachen Fettsturon: und: Oxysturen: gefiihrt: hat, .

aber dass dle Scheidung doch nicht vollgtandig. war. Man
soll~1udoch‘Bﬁ?ﬁékéf%ﬁﬁtﬁbn,‘dasa es moglich 18t, dass an- t
Wosendo Estolide und.Laktone auch in 60/80-Benzin 1¥slich.. . ..
“"sind ‘und ‘elne gowizse Kcetylzahl aufwelsen kinnen. Welter
--zelgt es sich; dass 60/80 Bonzin au einer Scheidung nagh =7

i

“"Molekulargowicht gofiihrt hata "
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SCHLUSSFOLGERUNG.

Es hat sich herausgestellt, cdass aus Wachgacid durch
Behandlung mit P50, Produkte erhalten werden kdnnen, die im
Vierkugelapparat zfenlich gute Hochdruckeigenschaften be-
sitzen, Die Loslichkeit dieser Proijukte in Mineraldl ist
Jodoch ungentigend uné die Abnuizung im Vierkugelapparat bei
niedrigen Drucken sehr gross (viel grisser als bei den
Jliblichen Hochdruckschmiermitteln und bei RizinusBl—ons-

Produkten) « : . ' :

Durch Aufspaltung von ¥uchsacid mittels sceton und
60/80 Benzin sind Produkte mit einer grisseren und mit elnor
kleineren Anzahl OH-Gruppen als im Auagangsprodukt zu berei-
ten. Produkte mit den meisten OH-Gruppen liefern Reaktions-
produkte mit P,Ug, die in Mineraldl nahezu ganz unldslich
sind. Auch 3io Loslichkeit der Reaktionsprodukte von P,0
mit der Komponente aus Wachsacid, die wenig OH-Gruppen egt-
" hdlt, ist noch ungeniigend. Die ‘Abnutzung dieser letzten
Produkte im Vierkugelapparat 1st ebenso gross wie beim Reak-
tlonsprodukt des urspriinglichen achsacids mit P205.
In Anbetracht dieser Rosultate ist es unwahrscheinlich,
~dases aus Wachsacid durch Reaktion mit P.O. Produkte zu be-

relton wdren, die als Hochdruckechmiermgtgel oder als Schneid-
Gl praktische Anwendung finden kdnnten.

GEPLANTE VEITERE UNTRRSUCHUNG.

Mit Riicksicht auf obige Resultate schlagen wir vor
auf eine weltere Untarsuchung zu verzichten.
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. III. EKONSTITUTION VON SCHMIEROBLEN; -

. (Dr.G.¥,Nederbragt)

" UNTERSUCHUNGSTHEWA: DAS CHROMATOGRAPRIEREN VON MINERALOELEN,
CEINLEDTONG: . - R

t_':STDdrch:Yéfmiﬁﬁludg:&es Herrn Prpféds&ererbé srhielten

‘wir.aine Boschreibung der Weise, 'in dér ‘dis Rhenania dle Me-

-- -thoden der -chromatographischen Analyse beiﬁder Bestimmung

des Harzgehalts von Mineraldlen ausnutzt, .
©"ri0 Um mitider Arbeitsweise der Rhenaria vertraut zu werd
" den, wurde ganz nach Vorschrift der Harzgehalt -eines Balik -
Papan-Oeles (TMC 6996) bestimmt. R

In der Hoffnung mit Hilfe dieses Vérfahreéns auch
‘Differenden zwischen Endvoltolsn feststellen zu konnen, wurde
auch-ein Muster Freital Endvoltol untersucht. .

" ZUSAMMENFASSUNG :DER UNTERSUCHUNG: . T ; .
Ein mittelschveres Maschinendl aus Ballk Papan (THC
6996) wurde nach dery Vorschrizt_der Rhenenia behhndelt. 10,00
g Oel, gelSst in 20 cem aromatfreiem Benzin 60/80, wurdén durch
eine Sdule von 60 g Bleicherde, mit dariiber 20 g Aluninium-.
oxyd, filtriert, Nach der Vorschrift wurde solange mit reinen
Petrolither nachgewaschen bis die erste der mit Yortschroiten-
_mmm;_den_En&wicklungwabwﬁntsMwandernden_gefErbten»Zonenvdaawuntere~—v—-
Sdulenende boinahe erreicht hat, Die Bleicherdesiule zeigte
aber keine Ringe. Darum entschlossen wir uns, mit 500 cc arc-
natfreiem Benzin 60/80 nachzuwaschen und. dbn Oelgehalt der
letsten Waschfliissigkeit zu hestimmen. Die'Ausbeute betrug
440 cc Filtrat; wovon dAie letzten 100 ce 0,015 g Oel und die
vorletzten 0,031 g' 0el enthielten. Das Aluminiumoxyd wurde .
zweimel mit 100 ce Methanol-Chloroform (30370 Vol.Teilen),
. dde Bleicherde.sechsmal mit 100 cc elulert. In simtlichen
. Eluaten wurde 0,335 ¢ Harz vorgefunden.: e

R ZuruOriént1anhg-ﬁber'die'ﬂﬁgltchkeiten)'welahe'chro—
-matographische 'Analyse ‘fiir die Untersuchung von' Schmier$lon
, derbietet, wurden.zyg;,Versughé;mit,Fpe;ta; quvo1to1'aqgestellt.

Beim ergten Versuch wurden 110,00 g Freital Endvoltol,
gelogt in 20 -cc aromatfreiem Benzin 60/80, durch eine SHule
von_60,g‘Blaichqrde,,worﬁberJ20“gAﬂluminiumoxydyufiltriert.

- Das Eindringen in die S#ule dauerte bei einem Ueberdruck von 10 °
cn Hz etwa .sieben Stunden.: Mit, Riicksicht auf diesé langsame
Stfdmung wurde mit nur 100 cc.aromatfreiem Benzin 60/80 ge- )
waschen. Aus der geringen lMenge Filtrat wurden 4,94 g Oel ge-
wonnen; davon bestimmten wir nach der Methodo Spitz & Honig

—==9575%~alEunverseltbarTDIE-BLeIcHeFAeEAULE Fo1g Lo Koine Hinger

Das Aluminiumoxyd wurde zweimal mit 100 ce Methanol~Chloroform , .

(30270 Vol.Teilen)” eluiert und lieferte 0,15 g viskoses Ogl:%
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Die Séule. Bleicherde wurde halbiert. iie HElften wurden beide
dreimal mit *100 lcc Hethenol-Cliloroforn eluiert. Der obere
Teil 1iaferte’ 1,47 g Oel, wavon 33,5% unverseifbar waren, dor
untere Tell 2,20 g-Oél;LwobonA56,6% unverseifbar waren, '

- Beinm zweliten Versuch wurden 9,99 g Freital Endvoltol,
gelost in 50 cc aromatfreiem Bensmin 60/80, durch eine ‘Saule
von 60 g Bleldherde, woriliher 20 g Aluniniumoxyd, filtriert,

'~ Dag.Eindringen’in die SHulo dauerte zwel und eine halbe Stunde;
die L3sung nahw dann gerade das ganze Porenvolumen ein, Eg
wurde mit 500 cc aromatfreien Benzin 60/80 nachgewaschen. Aus
dem Filtrat wurden 7,44 g Oel gewonnen, wovon.82,3% unverseif-

_bar waren. Die Sdule zeigte keine Ringe..Die Avalysenquarz-

" lampe, Original Honau, wiés eine Differonz nach. Die oberen
-38 mm der Bleicherde hellten sich weniger auf: als die {ibrigen
103 mm, Diese beiden Teile der Bleichéerde und dig, Aluminium-
oxydschicht wurden einzeln einer Soxlet-Extraktion mit Metha-

nol-Chloroforn (30370 Vol.Teilen) unterworfen.

. BRIt
Aus dem Aluminiumoxyd wurde 0,10 g sehr viskoses :Oel

gewonnen: aug denm dunklen Teil der Shule Bleicharde 0,40 g

O0el und aus dem fluoreszierenden Teil 1,74 g2 Oel. Von diesenm

letzten Oel wurde-dsr Prozentsatsz Unverseifbares auf.8,8% be-

etimut, Durch Fadenzliehsn mit Hilfe oines.Bleistifts surde

der Eindruck erhalten, dajs das Oel aus dem obeérénj dunklen

Tell der Sdule mehr zéhfliissig, das Oel aus-dem fluoreszlaron-

den Teil nehr gumiiartig war., Baim Eindampfen des Obles aus

dem dunklen Sdulenteil wurde noch beobgchtet,mdaas.dieses Pro-

dukt das Ldsungsmitiel gelatinierte.

o SCHLUSSFOLGERUNG:

Weder bei Balik Papan Oel noch bei Freital Endvoltol
traten bei Tageslicht Ringe.in der SHule auf, Bel Bestrahlung
nit ultraviolettem Licht zelgte Freital Endvoltol in.der -
Bleicherdegdule einen deutlich unterschiedenendunklen- und

einen fluoresziorenden Teil. Cein

Wenn keine Ringé auftreten, wird es gchwierig, zu be-
stimmen wie lange -das- Auswaschen -fortzusetzen ist.Man kann
frellich. immer .solange auswaschen bis dag Filtrat weniger als
einen bestimmten Prozentsatz Oel enthilt. Dies mécht die Be-
stimmung des Haragehaltes jedoch sehr umstdndlich: Es ist ein-
facher eine bestimmts Menge Waschfliissigkeit.vorzuschreiben,

R e g -

———GEPLANTE-WETIERE-UNTERSUCHUNG —

coie..In Anbetracht ‘der grossen Bedeutiung, dle momentan -
synthetischen Bright Stocks beizumessen Ist,. wird gepriift

. werden, ob bei chromatographischer Analyssé Differenzen zwischem
diesen Bright Stocks und Penna® Bright Stocks ans Licht kommen.,
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(Dr.G Verbetg)

’ et

UNTTRSUCHUNGSTHEHA' YNTHESE VOH REIHDW KOHLENWABSERSTOFFLN

o

. Bereitung von 1-10-D1(p.heptylphenyl)dekan.v,JL }ﬁ“~7

K “Im. Haibericht wird. im vorlnufigen Plan unter Nr.IV
,-dae 1-10-Di(p heptylphenyl)dekén genannt. Als: erster. Schritt
fiir dessen Bereitung: wurde, wie _bereits im: genannten Bericnt

erwahnt, sur Bereitung von’ Oenahthol ubergegangen.

e mmmum- _

: Der erate Teil des Reaktionechemas guy . Bereitung von
. Kohlenwasaerefoff hr.IV lautet wie folgt'

e " o

'°6”13 ~g o "'7“15°H oy °7“153r

. J,‘.Oenantnol . . Bepienol-l . n.Heptyloronid

'7“15“‘:Br otta .—1]&__/ "‘_” °7“15_<'3. >
Heptylbenzen

Dn die Literatur auswies, dass die letztgenannte
stufe, niilich’ die Rcaktion von Heptylbromid mit Bromben- ~

""" —-Zen v Heptylbenzen»~eine—schlechte—Auebeute‘ergebenwwurde,ﬁ*-~”g
entachlossen wir uns wie folgt vorzugehen:
: . : S
A -
-G .G + C,E MgBr ~--y G, H Cl——— C/H
6M3°y 6"s 6%5°<oq 63
Osnanthol  Phenylmagne-~ Phqnylhexylkg:bihol
© 0 siubbromid ' o R -
-0y H C H: o mmmmms c H CH = cH - c + 8,0
: - ﬂl-Phenylhepten-l Lo

: h draeren . -
1°6H cn = cn - 05111 --Z----'----> 06115 v 15

;g“ . ceo ""' Heptylbenzen

,

,1% o ZUSAMMENFASSUNG DER UNTERSUCFUNG""“

T -

‘-w,,r ' Ala Qrate Stufe. el ‘der: Synthese vén Hepﬂylbenzon
“‘”““haben‘wir“Phenylhexylkarbinol—bereitet.-Bei-det—ﬂerstellung
. dleses StoIfes, der in Jer Litoratur nicht bekannt ist,

' gingen wir von dem Grundgedanke ausj.daa"ﬂ'd?hyde mit

,fv\t'.'
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Grignardverbindungen recgieren konnen. unter Bildung sekun-

" ddrer Alkohole, Wir haben dazu eine Lo-aung von Brombenzol in [
abgoluten fether nach Grignard in- Phsnylmagnesiumbromid uin-
gesetat. Rach Beendigung der Ren&tion wurde unter fortwdhren-
der Eiskiiklung eine LOsung-von Oenanthol  in Aether beige-
-mischty darauf wihrend 15 Minuten gokocht, wieder in Eis ge- -

kb1t und dey: Reaktionamischung otweg: fa;ngomahlenea Eis zuge-
‘getst, Sodann Wwurde SelzsHure 1:l hinyhgefugt und nach-Kiihlung
und Riihren die Wasser~ un? Aetherschicht getrennt. Die Wasser-
schicht rurde‘a x mit Aether” auegeechuttelt und:die ‘zusammen-
gefiigten-&therischen Extrakte mit Warser gewaschen und sur Ent-
fernung unungesetzten Oenenthols mit konzentrierter Bisulfit-
1osung behandelt., Hach Trocknen iiber Natriumsulfat wurde der
'fethér  abgedampft und darauf das Phenylhexylkarbinol in Vexuum

. ‘abdestilliertisDas: in‘einet” Ausbeute von- 85%. érhu*tene _Pro-

=R quktT hatte einon Siedepunkt é*—7160 C‘“““'nﬁ_‘”"

Zuf Wueserabspaltung aus Phenylhexy karbinol zur Be-
réitung von 1~Pheénylhepten-l, welcher Stoff: gloichfalls in der o
Literatur noch nicht beschrieben:ist, haben. wir von'der allge-
meinen Regel Gebrnuch gemacht, dass sekundfire.Alkohole unter

dem Einfluss von KHSO, ein Molekul Wasser abspalten kdnnen und

dabel in die entspracé nden ungeBatt: gten Verbindungen tiber-

gehen, Wir haben dazu Phenylhexylkarbinol nit wasserfreiem

KHSO, wihrond-einexr- halben Stunde-hei 180° in Vakuum erhitzt,

wobef das gebildete Phenylhepten iiberdestillierte, Nachdem ein

groagser Tell des Reaktionsproduktes Uberdestilliert war verlisf L

die Reaktion allmdhligh langmamer. Aus diesem Grunde wurde der

Versuch einen Augenblick unterbrochen und noch etwas wagcer-

froies KHSO, zugesetzt. Die Reaktion verlief dann welter bis

zu Ende des‘Versucheq glati, Dap Destillat bestand sus einenm

Zwelschichtsystem, ngmlich giner Schicht Pheuyl-ﬂepten und ei-

ner Wasserschicht. Letztore wurde entfernt ung danoch die Koh-.
*‘*“”“lenwns4erstoffsehicht nit~Sedaldsung; gescnﬁttelt o TanwedgendeT T

2u entfernan._ ‘ach Trocknen upér hatriumsulfat wurde das -
Ph%n,rl _Hepten uochmals in Vakxuum destilliert, o

Die Ausbeute ist nahezu quantitativ. Die Ve;oindung
riecht nach Jonon, :

Die. Hydrierung von Phenylhepten. zu. Phenyl?eptan wurdae
nach der allzemeinen Regel, dass ungesattigte Verbindungen
unter Einfluss von Platin bel Zinmertempératur Wasserstoff
avfnehmen, durchgefiiart. Zur Verhinderung dey Hydrierung des
Benzolkernes wurden-nach.leygand- & Werner;: «) dem. ‘Platinkataly-
sator Spuren Eisen zugesetat. Die Hydfiefung. die’ anfénglich
glatt verlief, .stockte jedoch gogen Ende des Versuchgs, die
"Reaktion konnte auch nicht mehr fn dar Hblichen Weise durch™

-—-——6ehutteln—dea—Kntalyaa&ora—mit-Lun$-in-Gang-geeetat—wepden
Da das Phenylheptanpraparat, das in guter Ausbeute wrhalten
©_ wurdé, noch merkbare Mengen Phenylhepten enthielt, laben wir
letzteres durch Sghiitteln mit 80%iger Schwefelsiure (1:1) ent- )
fernt. Das erhaltene Produkt hatte nach {faschen mit Wasser und .‘
Sodaldsung, Trocknen iber. Ghlomgalzium und, Rektifikationzeinen
Siedepunkt von 104°C (10 mn nichtkorrigiert) und-eihnen n von
Dia_Literatgauﬂﬁl_erwahnthﬂinen,Siedepunkt.l 6 28°C
und ein- "'nD ‘vorr 1,2%860: baw. L, 4865% ¢

«). B 71.(1938)," 469
M) B4R 1912), 21:9“ :
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‘

EINLEITUNG- FEURRA SRRt

Da es vermutlich noch wohl einige Zeit dauern wird
" bevor das unverzweigte 'Paraffin C; fertig isty: eqt-
schlossen wir uns aunfchst das unéngéeigte Parafrin ‘C 72
-zu berelten, da die Bereitung dieses hohlenwasaerstoffag
vermutlich wenig Zeit fordert, Mit diesem Kohiénwassdrstoff
konﬁéﬁ'aann in” Erwartung“der ‘nachiden vorlaufigen Progrann
a0 aynthetieiprbnden Kohlenwasseratoffe bereitszSchmierol-
vetéuche dnrbhgefuhrt werden. :

Wit beabsichtigen die Bereitung nach .der
Schema yorzunchmens . h

178350005 -—-} (0173
Stearinsaure

fplgop@en

( ,:.' MRS
3 5) 200 + n, ¥ H20
Stearon -

IRV
L s L

“‘-’17 35)200 + 4, Priauns '“> °35 72 Hp0

ZUSAHMENFASSUNG DER UNTERSUCHUNG.
Bereitung von Steafdnr RS

'-j'

o :Dle Umsetzung von Stearinséure in Stearon erfolgt
" ‘nach.dem ‘von.Grilhicig,. .*), Eagterfleld #4) und.Backer &
""”"Stfﬁting #¥4) ba¥chTiebenen, VerfahTen,  inde (AL0TE BYeET RS
', paure gemiaphp,mib 24, g,misenspanen :in einem keta&lbad auf

.. 300°C prhitzt-wurdon. Nach Beendigung der’ Reaktion Wpg -aich

“dureh, das, Aufhoren der . Kohlenaaureentwicklnng kenn%lich ,

macht, wurde das Eeaktionsprodukt in einer. Extraktionshulse

mit’ Patroleumather extrahisrt, - Nachdem auf, diese Weise das
nanweaende Eipen entfernt worden war, wurda ‘der” Petroleumh

dther abdeptilliért und das ‘erhalteéns Prodikt’ eiuige Zelt

" mit konzentriorter NaOH-L3sung im Dampfbad zuy Umsetzung ‘noch
anwesender, Stearinsture.im, ontpprechenden Ne-Salz erhitzt.

Die’ obeuachwimmende Stearonschicht, die .nach’ Abqulung fost,
ybwurde, ﬁrde darauf, nit Fapser. ausgowaschen und[uoddnn'wahrond )
.,5einigér Zeitnmit Galrsaureperhitzt un kleine Mengen Eigenver-

‘bindungen zu zerleégen. Nach” Enﬁfernung dér, Salzpaire wirde das

Produkt—ein199—Male-aus—mebhy&aﬁhy&keton——dem—ein-wenig—hn%——————
farbungnkohle zugesetzt worden war, unkristalligiert.,

Der Schmelzpunkt de® nicht%ganz reinen’ Stedrong, das
sehrsglatt in einer guben nusbeute erhalten nurde, betrug
87_ oc'f BE o idniiny ot

"#) Zeitschra~Angew ”Ohem; (1926) 421 !
~HK YT T OHST 866 “‘(‘1’91'1‘)“'2297 TR
_Ree.. Trav. Ghim. (1940), 934
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III- KONSTITUTION VON SCHMIEROELEN. o

- UNT“RSUGHUNGSTHEMA 1 MESSVERFAHREN FUER OXYDATIONSBE-
L STAENDIGKBIT, .. AUSBREITUNG UEBER
: 'METALLOBERFLAEOHEN UND KORROSION

(M.J.v.d Zijden)

3§ ! y wal
die Ausbreltungsversuche mitOelen varschiedener! ‘Viskogi- =,
tit und chemischer Zusammengetzung: in/! Stickatoffatmosphare
. wiederholt, um den, Einfluss von Oxyd: on bei ‘diesen Ver-
““guchen "auszuschalten. ' Fiir die benutzte Apparaﬂur verwaisen ;-
) wir auf den ebengenanntan Bericht. f ulih iz -

by
S

v o ~.i),.,,"-..,- N ;‘.

ZUSAMMENFASSUNG .DER’ UNTERSUCHUNG‘

“3€ Die bei den Ausbreitungsverauchen in Stickstoffate
nosphére erhaltenen Werte folgen nachstehend (SQite III - 48).

Ans dlesen Zahlen: ist ersichtlicﬁ dasal
tatsachlich die; Ausb;eitung beeinfluest.. T l

Die durph Oxydation entstehenden S&uren” zeigen ‘viel-
leicht eine Neigung die; Ausbreitung zu" “Porddth (Biehs die
—Yarguche>mnit- gebrauchtem~Double—Shell und~Double"She1Lv+~«Fww-_~“_~
Stearinsaure) Die harzartigen Oxy&ationsprodukte ﬁaben
~dagegen ‘dle” Neigung ‘fdie Ausbreitung'zu verhind®iti. Dieser
Einfluss lasat aichxz.B. bei Penna Brightnstb¢?‘deu¢lich
Ve

der Luft Unregelmaqsigkeiten entatehen,:
ddem~Anschpin”nach sich‘besser

e Wir werden die bisher gefolgte'Untersuchungswgise
. Jetzt verlassen und'dle Messung.von:Ausbreitungsgeschwin-
digkeiten auf Metall: bei Anwesenhgit einea Temperaturgra— N

dienten in Angriff nehmens /-




Auebreitungaverauche auf Guiseisen in Stickstoff—

III - 1,8 -
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- . :mils atmosphére.

' v Oelsorte i i Plattentomporutur 200°C - :
;; o dn N ~Atmosphire t an der :
i -t Querfchnitt :Mittlerer : Luft. :
s :15des Oel- "Querschnittz (zum-Ver- :
: 1 ‘fleckes iun. :- "¢ gleich) :
: : 2 Richtungen: : :
: : : o :
SP (E 20 7) O A 5 T S

R P A3 — 4l g 3em fr 4.2 em
'+ B0y (& 50 = 3%) CSe2mibig o ) T
v _ iy Be5iT hebil ko9 L A4ed ]
t 32 (E 50 F77)*_ P 5.9 = 489087 0 p :
: SRt 6l -5t 5.5t 5.7 :
1By (n 50 = 1) P se3-48l 3 :
; ; 5-5 .-'i4.5 ; 5-0 ; 4-7 ;
: BF, (2 50 = 145) : 6.8 -3.0: ‘ : :
: : 6.6 - 3,1 : 49 T 5.8 :
:i Penna- Neutral f“ 6.1 - 55" f~ f f
. (B 50 =3) : 60-5.4, 5.8 : 5e2 .
:- Single Shell Penna t 6.8 - 5,0 : : .t
s (B 50 = 6) 7.2 57506 0 61 t 6.3 s
.f Double Shell Penna f 7.7 - 5.7 i . f . i
T (B 50 =9) : Bel-6.50 7.0 . 6.0 :
't Penna Bright Stock : 8.1 - 4.6 : ' s :
(B 50 = 32) 2940 - 6.0 5 - 6.9 s 3.9 s .
: Synth.Bright Stock | 4.0 - 3.2 % 3.8 1 4.5 :
. (E 50 = 45) : i(nach 43 - :
. . .Steabge~ :
. : brochen,die: N
. . . ..Ausbreitung. :
. . .ging noch | .
'; : v .veiter) . :
¢ Rectiflow Heavy 1940 = 6.5 ¢ R :
r (E°50 =13) §8.7 6,71 T+ 5.9 :
; Rizinus Oel : +8 = 3.5 i 3.7 : 2.9 :
5 (E 50'- 17%) . + - (ndch 4% : :

i el i b R 1 abge- o Tk :

ﬁ” R - 'brochan-dia' i .
. R o L Ausbreitung: :

-t N : . l.u-.ging noch : v :
-:;';i oo ; '- E '.weitez) ; N :
t Gebrauchtes Double 5 8.4 - 6f5';‘,d : .?]' i H
3, Shell (Penns),SHure-: 8.4 - 6.0 3 . Ta3 . .t.. - :
t zahl 0.4, Varaof-' T R T :
S ,ﬁ,mgazahl 2 Q ' v .. 3 =3 3

i - el t
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L i;.‘f.xn. KONSTITUTION VO scxmmaou.mx.

(Dr G . Nederbragt) ". SRR o,

S ?

~‘UNTERSUCHUAGSTHEMA' APPARATUR ZUR BESTIMHUNG VON VISKOBL-.
i TAETEN BIS ZU ETWA 350°¢, e o

SO

PR EINY) ITURG. B L LT e N S et e s ' -

.._‘ﬁnie Versuche zur Entwicklung elnes brauchbaren Fall-

-xorperviskoaimeters warden fortgesetzt. Im vorigen Bericht

wurden-die eriten Resultate mit einem Vinkosimeter di Ges

Typus nitgeteilt. Dieaes-Viakosimeter bestand 'aus einer.
Prazisionskapillare nit etwa 1 umnm Querschnitt, in. den sich

ein Metallfallkorper befand, der in seinenm hdchston Stand

von einem Elektromagnet foatgehalten werden konnte. Nagh dem :
Erreichen des Temperaturgleichgewichtes wurde d\lrch schnelle .- [ Y
und regelmissige Ernledrigung der Stromstirke ii Elektro- . :
" magnet der Fallkdrper froigelassen. Letzterer passierte in

seinom Fall zwel Mdrken und konnte danach.mitté&ls Eififuhr

frischen Oeles in die ‘Kapillare wieder in die Hdhe gebracht

werden, Die Oberfléches des Fallkorpera,,der aus’ Metall ‘mit

.niedrigem Ausdehnungskoeffizienten angefertigt war,\war ver-

nickelt, Nach.einer Anzahl gunatig verlaufender Messungen

begann :die Nickelschicht abzubléttern.. Ee wurde versucht uit

elner Goldschicht &in basﬂeres Ergebnis zu erzielen, Der

Fallkdrper wurde neu poliert, sorgfiltlg entfettet und in
ein Goldbad aufgehdngt. Diesee Bad enthielt 2 g Goldchlorid,

1 g Kaliumeyanid, 15 g Natriumsulfit und 60 g Dinatriumphos-

phet pro Liter Wasser. Es wurde eine.Geldschicht vom gut

03001 mm “Dieke aufgebracht. Mit dem verg-lleten Fallkdrper

wurden eine Seripe Messungen durchgefiihrt, wobei sich die Du- -
plizierbarkeit als sebr gut erwies. Die Goldschicht begann °®
Jedoch, ebengo. wie die Nickelachicht, anach einiger Zelt abzu-
blittern. Gliicklichérveiss wurden ungefdhr gleichzeitig in

einer anderen Rigchting bessgere Rusultate erzlelt, so dasse

guf weltere Versuche, einen beataudigen Fallkorper aus Metall
anzu;ertigen, verzichtet werden kOnnte. L . ’

X Die begseren Ergebnisae wurden mit einpm Fallkorper aus
Glas eralelt. Der Gebrauch eines Fallkorpera, ‘dér'nicht mit-
tels elnes Elektromagnetes featgehalten wird, ‘wurde durch eine
polehe AbH#nderung am Viskosimeter ernSglicht, dass zur Ein-

....8tellung. des. Temperaturgleichgewichte5 keine Wartezeit mehr.

erforderlich-war,-Die gliésernen Fallkirper wurden anfanglich

aug elnem ausgezogenen Glasstab geschnilten, und die Enden”

plan geachliffen. ‘Derartige Fellkdrper machen jJedoch siio
einigermassen schwingende Sewegung und ergeben wenigex gut
roproduzierbare Fallzeiten als Pallkorper nit einen etwds

spitzen Kopf. Als unzer- Felnmecheniker éinen Fallkor g ‘der .
verlangten Form'aus ‘Glas zu schleifen leistete, war. n"’ h dle- a
e letzte 'Schwierigkeit beseitigt. 5 '

o ~!golénten Fallkbrper nicht wbiter auffiihren und une:suf: die -

Im Nachf., ;.Jden verden wir die: Mesaungen mit dem ver-

eschrelbung. der endgultigen Form des Viskosifietera mit gln—
B
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ZUSAMMENFASSUNG DER UNTERSUCHURG:
N "~ .Dié endgultige Form des Fallkorperviskoaimetera wird
"in beigohender Abbildung 19094-A4 dargestellt, Die wichtigsten
Teile sind der Fallkirper und die dazu gehdrige Prézisionska-
. pillare. In geringer: Entfernung vom unteren Endé miindet in

" das Fallrohr. eine zweite Kapillare, in der sich das Oel unter
einen kleinen Stickstoffiiberdruck befindet. Solsnge der Glas-
stopfén am overen Ende des Fallrohres gehoben ist, stromt des
Oel zu, steigt in das Fallrohr anf und filhrt dabei den Fall-
korper mit. Sobald der FallkOrver oben ist, lHsst men den
Stopfen sinken. Der Fellkirper fingt dann gleich zu fallen an,
Das macht jedoch keine Schwierigkeiten, well das-0Oel bereits *
in der Zufuhrkapillare die.,richtige Temperatur angénommen hat,
Es kann-wohl mel ndtig sein bei kurzen Fallzeiten zwischen
zweil Duplobestinmungen einige Minuten zu warten. Als Fnllzeit
wird die Zeit notiert, welche dic Endfldche des FallkSrpers
ndtig hat um die Strecke der oberen und.der unteren Harke zu
passieren. Die Endfléche des Fallkbdrpers is% zvecks einer gu-
ten Sichtbarkeit platiniert. Die Fallzeiten erwiesen sich als
gut reproduzierbar,

SCHLUSSFOLGERUNG :

Die Versuche zur Entwicklung eines brauchbaren Fall-
korperviskosimeters fithrten zu der Anfertigung einece Visko-
simeters mit glésernenm Fallkorper. Es steht rlso jetzt ein
Apparat zur Verfiigung, der gute Dienste leisten kann wenn
die Messungen zit dem Viskosimeter mit Ausstrdmkapillare
durch Verdampfunyg des Oeles erschwert werden.

GEPLANTE WEITERE UNTELSUCHUNG:

Es werden inigs 08l< owohl wit den FallkBrpervisko-
gimeter wie mit dem Viskosiweter mit Ausstromkapillare ge-
mossen werden.
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;  Emu1gierverauche.

Sofuoi o .iDiedms Oktober-Novemberbericht beachriebenen Emulgier—
‘veradche nit Firnagrael, wobei.die Menge 'Alkali, dessen:Kon-
zentration und ‘die- Menge Kolophonium variiert:wurden; -sind mit

- . einer:Serieé :Emulgierungen.mit.verschiedenen-Alkelien-érgénzt
worden.Es wirden nunmelr NaOH,. KOH und-NH OH verglichen. Die
-Konzentrationen wurden derart gewahlt, dasé die vermiditen

,;;Ldaungen ‘dieselbe :Normalitit :hatten wie ‘eine :10%ige- KOH-LGsung.
. ;Friiher. war -ja ‘gefunden, .dass .fiir KOH das Optimum ungefshr bei
10% -1iegt. ‘Die--Enulglerung exgab-keine Schwierigkeiten, Bei
¢ Verwendung von' 5% Eolophénium -als - Emulgator.wurde fiir, die
nittlere ‘Téilchengrosse gafundens: e
e KOH 0,10 3 e
NeOH =~ 0,23 p” St
NHAOH 0,220 .0 LT

Samtliche Emulsionen sind stabil. Unter’ den vorliegen«
den Bedingungen wird mit KOH offenbar eime wesentlich feinere
Emulgierung erzielt, -

Es wurden auch mit §0,-Konzentrat von Firnagral Enpul-
.glerversuche angestellt. Es | stellte sich dabel Reraus; dass
ein derartiges Konzentrat bei Anwendung von Kolophonium und
KOH eine bedeutend groaaere Menge Emulgator erforderlich’ macht 1
‘als Firnagral selbst, So erhalt man mit’ lO% Harz keine Emul~
sion, mit 20. oder 30%.wohl Ausser Kolophonium ‘wurden mehrere
andere Emulgatoren gepruft Die Resultate aind in Tabelle 1
. zuaammengeatellt. . o
. Vo .. Tabelle 1.

o v we

Emnlgierung von SOZ—Konzentrat von Firnagral. .

V_ere‘{ch 1 Emilgater B h'e'surt;t'"“""i S &
: RN M e e 1
Kolophonium 104~ KOH. * | Kélne Emulsion™ """ ﬂ
B 208~ W' i gehr gut, 0, 12p Teilohen- @
S
uabxox gup = nOH‘"‘“““ﬂ‘gut““nvvh‘Teilvhen*vqn?21r————~ﬂ—-

[}
g .. envesénd.
: keine Emuleion M

35 " Wonbanwachs, 20%— KOH f

367 Na-Siulfonat:A 20% -
.,“’lS%,Koloph 5%

20%; hlkohol ' 5%

xl
qetzt sich atark ab, 5 p i

g o oo " 5 i
e Ty S I

i

1l

il

teilwaise 0,24

y Estersalze 20%

AT ol
> |MB-—16%.“ " / I‘« i
Sulfonat von: Axf_ at) ="Konden- :
R by PR SR YAt —d 2°%~w 16!}~Xylen) ﬁ
I R
.
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SN Hieraua 1aaat sich schlieaeén, dass dde Emulgierung ; ...
- mit Sulfonaten A awar moglich ist, die mit Kolophonium . T
Jedoch z2u: bevorzugen :ist; Eventuell wire Tallol als Ersatz' ' T

‘su verwenden,

Weiter: zeigta sich,‘dass die‘Emulgioruug uberhaupt
‘vereinfacht werden kenn, indem nicht, wie’ ‘bisher iiblich,
‘beim Verdiinnen mit Wasser bis. zu_.Ende; geruhrt wird, sondern
die sehr konzentrierte Emilsion: in«Wasserlausgegoaaen wird.
Bei starkem-Riihren von verdiinnten Emulsionen oit Harz .als .
-Emulgator war das Schdumen sehr atdrend. - Augserden: wurde ein
i Tell des 0eLeé'd “Wus dem:Schaum.abgesetzt,: Solange die Emulsion
- j-noch vom Waader-in-Oel—Typus ist, .tritt _kein Schiumen-auf,
Fi+ o Verdinnt :manhun' ‘diese. Mischungen -unter starkem-Rilhren bis
" +'der Typus: gqrade :in ‘eine ‘0el-in-Wasser-Emulsion umgeschlagen
. ist, ‘so. kann,man diese sehr: konzentrierten-OelAin-Waaser-
- ‘Emulsionen: gleiph in Wasser -ausgiessen, Vorau Petzung fiir eine
--,gute Verteilung igt;- dass die Temperaturen von .Emulsiodiund . ¢
;. Wagser gleich'sind. Die 80 bereiteten: verdunnten Enulsionen
~sind:- wenlger.tein-'als die ‘durch allmahliches ‘Veraiinned unter
Riihrén beréitetien, aber doch'sehr - stabil Teilchengrossenbe-
stimmungen ergaben das folgonde: .

Versuch Nr,30 Flrnagral (10% Kolophonium) 0,12p?
" n 46 Ideh - ausgegossen 0, 40p
L YA 1) ~Konzentrat %20% Kolophonium) 0,12p
v u 45 -Idem: ; ausgegossen 10 27

Leimverauche. .

"Im vorigen'Baricht wurden die bei der Leimung einer
Sulfitzellulose auftretenden Schwierigkedten erwihnt. Gleich-
zeitig wurde angegeben wie die Haftfestigkelt der Leimdmul-

—a-glonen-an-~ denvFaser—mittelsﬂeiner~Vorbehandlung"(mit Na'SO“)“""“”“‘*i
verbessert werdeni-konnte. Diese Untersiichung wurde mit einém
Mahlungsverauch, bei der die Zellulose im“Holld#nder in einer
Lésung von 1 g Na 80,.10 H 0 pro Liter destillieérten Wkssers
gemahlen wurde, fort eaetz Es ergab sich jedoch, dass’, .ohne
Abfiltrieren die Haftfestigkeit dea Leimes doch noch ungenu— N
gend war. Der’ Faserbrei wurde also abgesogen und- ausgepresst
und wieder:in'destilliertes Wasser verteilt, Ein kleiner \Zor-—

N

versuch zeigte eine nicht unbefriedigende Leimung, so-das\
_wir einén Maschinenversuch anstellten, wobei mit Firnagral-

emulsion. geleimt wurde. Dieeer Versuch. war ein vollkommener

Misserfolg. Das’ Papier haftete sich afisgerordentlich ‘stark an

. Sieb und’ Walgen, so dess nur mit Miihe einige Stiicke auf die

Trockenpartie gebracht ‘werdernkonnten, Diese Stiicke’ zqigten

no nd_Lduhax“uDAB_Ruckwaaaez—was kL AT

Auch die Analyse’ ergab, dass die Priazipitation des Leimea wohl

gut gelungen»war, denn. im Fassrbrel wuilden 4, 4% Oel auf trock- '
. hen Stoff gefunden gegen 4y5% im Papidr. Trotz dieses .hohen . 4

Gehaltea ‘War die Leimung schlecht (Wasaerdruchlassigkeit 48

I 8ek, ) Bei mikroskopischer Beobachtung war. deutlich zu’ séhen,

dass das- Papier stellenweiae Oelanhaufungen enthislt,” Nicht

alle  Fasern wurden gleich stark bedggggﬁ_gyﬂﬂmqnqhen«waren
nun, vereinzelte Tropfchen wahrzynahmpn,.cft nach Schrauben—
linienvaug,die Faser,abgelager L an dere Fasern waren ganz mit
eine) Oeldﬁ P b




' : Aus diesen Angaben wurde geschloaaqn,wdasa_dié,ﬁ
-.Vorbehandlung ‘im-Ho}ldnder doph“niéhtfdQZu[gdfﬁhit:hdﬁ;? -
. .dnss .dle .Z261lulope dan Lein besser bindet. Weiter wurde: die
;hLeimemﬁleﬁqn;bfféhbarfdermpssen*atark”brﬁg;bftiert;'dnss
i .-8le;vollkommen' Koaguliorte und grob swischeén ‘den Fasern ab- .
.o gesetzt wurdb, i e L I
PRIy . Edne 5erg}aichung in Laboratoriuzraszstab diesor: Sul-
:_r?fitgeliulodeE(Ng;2}~mitwder-frﬁhe:‘bei“den*Laerhtbriqm#er-
- suchen benutzten’ (Nr, 1) durch Leinung nit einer Enulsion von
Firnagrnlkdpzentpat;wieh auch wieder ‘eine gute Leimung von
: yZélIulppg,ljénd‘qine.sehr schlechte von Zellulose 2 nach,

; Zu eipen besséréﬁ‘Verglqich der verschiedenen Enul-
‘8lonen wurde auf 'einehanderen Grundstoff, nimlich Natron-"
. - kraftzellulose, iibergegangen, Bekanntlich lHsst: nach dss
i .Bulfatverfahren bereitets Zelliulose sich sehr leicht leimen.
Dies war auch jetzt wieder der Fall, Liit verschiedenen Emul-
sionen wurden zbdifLaborntorinnversuchen) gehr gute Rasnltate
--erzielt, Diede sind-in Tebelle 2 zusammengestellt, =

i . Dabel.ist zu bemerken, dass Enulsionén von Firnagral-
konzentrat sich in vielen Fillen mit Kologhoniumeaulsionen .
. zleichwertig erviegen..Die mit Sulfopaten A béreiteten Zaul-
.slonen gind jedoch viel schlechter sls die wit Kolophonium,
.. -Augenscheinlich ist Kolonhonium nicht nyr-ale Euwuigator notiz,
sondern auch zur Bindung der Emulsionetdéilchen an der Faser.
-Auffellend ist gleidhfalls, dess dae nit dem feinston Teil
der Enulsion .geleimte Papier (AS) schlechter wrr als das mit
-der ganzen Emulsion geleimte (AR). Auch bel den Emulsionen
AV-AY (Firnagral) und AR<AY (Firnagralkénzontret), die laner
nur in der Teilchengrdsse verschieden. slnd, vurde gefunden,
dass die apsgegossenen Enulgionen, welche die grébsten sind;
bestinmt nlchp;gy,athgphpgatenwleimaq.wDiaswwidersprichtwder ~~~~~~~~
allgomein,mertretsnen-Me;pung, dags  oine ‘Leimemulsion.un so
' besser leinmt Jé feiner sie verteilt igt,  ::on., '

" Tabelle 2, D
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4:N_V; ;_;:(f['Leimvegeuche mit~Kraffzeilur6§e.

ot S B i ettt ===y
Papier voioter T Ledm B bew;;ELgim- f We g~ iLeln- J
Marke 1 (Quetechnitt Teilchon inp) . g/m3-) gehalti ser- | fex- 5
: T A iyGew.® jdureh-}tor i
e PR e e e R i
- L b . e gy g :keit, ' ;!
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L et 0 T gk s a0 1
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Papier s Jheim s lgewy ) Lein- Was- | Leim-
1 Marke:’ g(Quersohnitt Teilchen in p) g/qz.sgehalq “ger- | fak-
R T Jrnmd oo ) Gew,® 1 durch-t tor
g SO S : sosty ey lésslgs
S e e bl Uokedt
e ey e b Sel, |
7-i° AW f%Firnagral-Konzentrat(Koloph):li3; 0,581 318 ! 429
N 4 0 L1 hoe- b By
UAY " (ausgeg. 105,).0;53 :| 270 462
- AR ..o" .. (Sulfon, 107 0,531 18 a5
| - ST VI S P A A A
W, A8 - -n-- . (Sulfomst 83+ 51571710 13
B AR Y (ELE I 3 B)fein:t.. 1 i
. i‘_mg_;__ e R L. AT N SRR |

: In Tabelle 2 wird ein “Leimfaktor“ erwahnt. Darunter
wird vérstanden dipvWasserdurchlassigkeij in Sekunden; umge-~
... rechnet auf ein Papiergewight von 100 g/m2 (quadratisch zum
v,” Gewicht) und durch- .den Gehalt in Prozenten dividiert. Auf diese
© ..VWeies wérden kleine. Differenzen in,Papierstarke ‘und Leimstoff-
7 ' pehalt ausgeschaltet..Es ergibt sich, dass dieser Faktor bei
" geringen Prozentsdtzen ansteigt,A n.a.W, fir kleine tlengen zu-
gesetzten Leimes wird die erzielte Leimfestigkeit verhiltnis-
ndgsig besser, Fir diese niedrigen Gehalts. iat die Leimung
verhaltniamassig gunstiger. el

.Nachdem also nachgewiesenAWar, dass wenigatens im La-
,boratorium mit diesen Firnagral- und, Firnagralkonzentrat-
‘Enulsionen geleinmt wérden kann, wurde wieder zu ¥aschinenver=._

suchen geschritten, Bel 'Anwendung dieser Kraftzellulose stellte

sich Jetzt wieder eine -andere Schwierigkeit ein, nimlich Bil-

dung diinner runder Stellen in.der Papierbahn, Bei Verschlimme—

rung. dieser Eracheinung begann das Papier auch an Siéb und

Walzen zu kleben. Im Gegensatz zu.der .frilher beschriebenen
;,Sulfitzellulose zelgta.dle Sulfatzellulose diese Fehler ‘auch
-~.bel Lelmung - mit Kolophonium und.gogar ungeleimt.n

- Nach;weiteren Versuchen 'kénnte die Ursache auf einen
-unrichtigen- Sduregrad des Faserbreies und des Riickwassers zu-
riickgefiithrt werden, Wird bei Sulfitzellulose ein Py von 4,5 -

. 'alg richtig angenbmmen, dieser soll fiir Sulfatzellulose 6
. .'bils .7 betragen. Bei Haschinenverawchen.mit ungeleimtem Papier,
o gowie 'bel- Kolophoniumleimung, traten dann die bewussten runden"
~« dliinnen Stell j:. Sie.w. n'hv\i! Luftblasen
" auf ‘dem - Sieb zuzhschreiben, die sich darauf festsetzen wenmn
. das: Sieb fett) oder:mit einer Harzschicht bedeckt ist. Infolge
‘«einer ‘2 starken saunen Reaktion des Waasers 1581 dich (pep-
tisiert) augenscheinlich das Eigenharz des Papiers.

L WiLl man‘mit Lubexamulexonen 1eimen, so ‘tritt die

Schwierigkeit auf, .dags’ dieae'eich bei eindnm, SEuregrad von 6
u»annochunicht»genugend«abeetaen«—Dieser»Beschwerde«wurde*Vorlau—

fig dadurch: ‘abgehplfen, dass man extra Alkali und Aluminium-
salz zuaetzt, ‘80" ﬂasa bel™ diesem pH ="6" dann bereits mehr‘”'“




“.;_;n..,ff”;.‘fa o "4".,_}f" _,_;‘l”x - t1}0]r8;;4
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AL(OH)*HniedérgéachlhgenbistafDadurchwwitdﬁdibxOélemuléibn

!»/v?zurﬂceaﬁgé~mitgerﬁhrt;nDéIdédochﬂvielﬂﬁriﬁydroxydedieiLei-
.- -mung:béelntrdchtigt;  werden: wir: uns nach'einer giinstigéren .
IniLBaquﬁumaéheq.;AuffdiéaegWpise;wnrdeanghmébé{mitieinér{ﬂ'
- Emulsion von:mit 20% Kolophonium emulgiertem:Firnagralkon-

zentrat oin.gutes Ergebnis’erzielt., Bei Zusatz, von etwa 1%

,'"‘9@;”Wdeéwb1n'gehﬁrig[161@febté§iP¢pién';hpg”Flggkghgder;
om blosseénm Auge ficht .

.sonstige Fehler erhalten, das sich.mit, d :
.o yonnit, Hard'geleimten’ Papler unteracheiden: ldsst,

S " Eg wurde gefunden: : , i
i Fraftzellulose, gelefnt nit 14 Kolophoniun, Gehalt. 0, 558,

_ A e ... ‘Leimfaktor 176
T | - ‘Firn‘a‘gi-’élkan‘geﬁ raf'

T Gebalt 0, 759,
: . e wE T Y  LeinTaktor 57
"Wie bereits erﬁrtert,ﬁy;rqédie{peimypgfgga letzten
Papieres wahrscheinlich nochfquigy’§1q9p~Uebebséhuas‘éﬁiAl.

hydroxiﬁ'beelnflﬁaét;f“ HR R I

<t Pt PR T e e e
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weiedlSiani W -Eslwurdes gefunden, dass NeOH:undNH;0H(in einer L5~
sung von derselben Normalitdt wie.eine lO%ége KOH-~Ldsung) :

ebenso wie KOH mit 5% Kolophonium stabile Firnagralemulsioncn
ergeben; die Teilchepngrdsse ist Jedoch bei Verwendung von
KOH bedeutend kleiner. ) ‘ ‘

Emulgierversuche mit S0,-Konzentrat von Firnsgral,
wobel Kolophonium, Talldl, Mon%anwache, Na-Sulfonat A und B,
Sulfonat von AX-Destillat und Estersalze als Emulgator ver-
wendet wurden, wiesen nach -

1. dass mit 20-30% Kolophonium-KOH sehr gute Emulsionen er-
halten werden kdnnen; '

2. dass Emulgierung mit Sulfonaten A moglich ist;

3. dass auch Talldl eventuell als Ersatz fiir Kolophonium
dienen kodnnte, :

Weiter stellte sich heraus, dass die Emulgierung ver-
einfacht werden kann, indem man wihrend der Verteilung nicht
- wie iiblich - bis zu Ende riihrt, sondern ohne weiteres die
sehr konzentrierte Oel-in-Wasser-Emulsion in Wasser derselben
Temperatur ausgiesst; dadurch wird zugleich das bei Riihren
von verdiinnten Emulsionen auftretende stdrende. Schiumen ver-
e e ¢

Vorbehandlung der Zellulose im Hollinder zur Verbessge..
« -rung der Leimfestigkeit erwies .sich als zwecklos: Ein Maschinen-~
""yer¥pguch, wobei mit Na280 vorbehandelter Sulfitzellulose. mit
.Fifnagralemulsion geleimé wurde, war ein vollkommener Misger-
\der Leim war zwar préazipitiert, aber die Verteilung war
rpb mit -stellenweise Oelanhiufungen, ’
, , elnversuche-nit-einem-leichter-su=leimenden=GraRastss ;"
" némlich Sulfatzellulose_(Natronkraftzelluloae),wwgndqndin.La;ﬂnﬂh,(m
bdfato;iummabﬁatab?durchgefﬁhrtf‘Dabéi”éfé11t§fé;cﬁ'hérhué, ’
ass.Emulsionen von-Fi:nagralkonzentrapzin:vielepxFHllen“mit

Ao

’
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Kolophoniumemul&ionen gleichwertig sind. Da: Kolophonium-u
-emulsionen;viel’ hasgore Resultate: geben.nla die mit:Sulfonaten’
By bereiteten, acheiu& also: Kolophonium*uusser algs Enulgator .
auch:bei; der. Bindupg- der Emulaionsteilchen_an der::Faser! bina
Rolle [ i spielen. r“ 2

r.'.x

Aty

LA aTy .' :

Weiter wurde, i’ Gegensat zur a}lgemein vertretenen

Auffasaung, dass eine’ Emuloion ur'so“besser, 1eimt je;fgiﬁer sie
‘o 3ety” gefunden, dnsa T B. Leimung mit dem feinsten Teil_éiner
Firnagralkonzentratemulsion wenlger guﬁ‘ist als mit der’ ganzen
Emulsion.- N 3 s

dasa di” auftretenden §chwiarigkeiten dadurch behoben werden
‘ ;man den py” auf 6-7\einstellt.

GEPLAWTE WEITERE UNTERSUCHUNG i
Studium der Prazipitierung von Lubememulsﬁonen.;

Emulgierung der bei Destillation von Firnagral erhalteneu
.Fraktionen und Leimversuche mit den gewonnenenlﬁﬂhlsionen.

: ~Chemische:Umgéetzing von Lubex, zunachstfdurch Kondeusie—
rung mit Phtulsaureanhydrid. ~¢.‘:" } s s e
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