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ANALYSA vou SPALTD&»TILuaThR Th&nnﬁua’
: l-OLEFINEN D DIOLEFINEN.-

ONTERSUCHUNGETHEMA N
=T s T-S”ALTDESTILLATEN VORKOJMENDEN UNGBSAET-
_TIGTEN VERBINDUNGEN.: :

'-Oxydationageschwin igkeit mit Per-{

'nach

:ess géﬁure von bei der ‘Dostillation vin Rhenanid Spaltdestile
,m:lnte iner. Fensk:

Sﬁule-erhaltenen 07-Plateaufraktionen.

ettt L D)

",Rhenania Spaltdeatillaten, wie in"Junuarbericht erwéhnt,

;1ehrte, dess ‘diese. Plateaufraktionen nur geéringe Mengen cy~

cliecher Verbindungen enthalten. Vielleicht .werden die Ra=.
man vpektren, relche Jotat von'den’ hydrierten Fraktionen

_...aufgenommen werden; uns Aufschliisse. liber Varbindungen mit ..
- .werzweigtem Kohlenstoffakeleyt geben ‘képnén. Zur Feststel—

_VZUSAMMENFASSUNG DER UNTERSUGHUNG:

lung der Stelle der Doppelbindung in den Bestandteilen der
ursprunglichen Fraktionen sind die Messungen der Oxydations-
géschwindigkeit mit Perescigsiure am geeignetsten. Wir haben
diese: Measungén zundchst .an einer Anzahl C,~-Fraktionen aus’
‘einei’ aguten" und einem ¥schlechten® Rhenania Spaltdestillet
»ausgefﬁhrt.huhw,,AK . .

» .

Wir. untersuchten von:. den: Heptenplateaua der Rhenania

‘Spaltdestillate V 1191 (¥ gut?) und V 1190 (®schlecht®) Je
3drei ‘Fraktionen., Ueblichorweise wurde fUr die Berechnung .
“der”

onzéntration der Doppelbindungen von, der Bromzahl nach

.BcIlhiney ausgegangen (vgl. Junibericht 1942 I.B 22); diese.

Kowzentration soll so gut wie mSglich der Pereaurekonzentra—

“tion angepasst werden. FHr die Bromzahlen der’ Fraktionan wur-

. den: die naehrolgenden Werte gafunden-"*

““spartdeatiilai““‘ * Ungchreibung . " Bromzahl
| . Fraktion (SAM e/ae) i
i ST AT S R R A S SHepten. 181‘81‘.9 Fry R 164‘ BT T I
- : Rh. 1191 ’ Mitxeltnp_;_,_____ﬁ_as. -
' ¢ =, letzte Fr. 162,
e . e . . . ' o
o o _ sﬂepten, erste: Fr, - ST X ()
w0 o4 5t RR1190 Mittelfr. 185 o
a L T A Yakate Fre 262

zahl, die nicht

Merkwﬁ digerweiae zeigen n,_zwed,..der, Exaktionen.eine.Brom-..

nwesentlich hSher liegt als die von reinem.

) ‘Bei::einer-vop-oinigen-Honaten ansgeffihrten
d o1 Mittelfraktion von, Rh 1191

b

n.Hepten: (gut:16

nzahl




sogar ein iiber 170 liogonder. Wort gefundén. Auf Grind ‘der S
von .uns angewandten Déstillationstechnik ist es als eusge- ' v ._‘
-’ “schlossen zu bezeichnenjndasqydiese hohen;ﬁtomgahlen'quffdie - :
“”Aﬁwbdénh@iﬁgvonzﬂexen?(Broﬁdahlfgntv19p)jﬁtrﬁckﬁufﬁhren‘*”*;.fﬁ
- whren. Ebonsowunig KSnnsn ‘die geringen Hengon Cyoslo-0lefine.
: ;](Broméahl“gdt?Iss),qgran;schuld,pgih;ﬁns_iét‘jedcch<u.Efxsehr
L vghrBQheinliCh;‘dass*diéﬁErkiarung.in.der'Anweaenheit.von Hep- -
.. tadien (Bromzahl 333) zu Buchen:igt,  das in Xleinen Mengen be-: - B
" _.'reits eine erhebliche Steigppung«herhﬁifﬁhrenﬁk@hn;gperygeatr[., e
.h'-ggstgllté!Rﬁékédbg}déf"&#dm?aﬁl¢: telieh. der: Fraktionon kSpn- . -
"+, :be;dannidureh: Polymerisation: -e8e8’ Di 8 -
7“(N.B;‘Dié~FfaktiQnedlﬁh¥dé' Dupkelnund: gut: von der Luft .
. ,ébgaschlosaen”aufbewahrt),-Eine»géngpe\Begtimmugg;Qestnigp; y
f-;.gghgltoayaua;aer'qunghl4ist5hi§5§{mﬁgliéh)'¢a;dib"Methpdg"
. Mellhiney fiir Diens mit konjuglorten.Doppelbindinge ichte. ...
Alevtheoretisehé Eronzahl 11efort una Ubrigens such mit der
‘Anwesenheit von etwas gesittigtem Material (Paraffi
" :"der Froktion zu rechnen ist, L :

iens. veérursacht sein;

1nd:in ‘beigehenden

beiden:Speltdestillaten verlauft
ektion;am:langsametén und -bet:
1sten. .Dié Streuung-dey Kurven
; ill#ﬁmetﬂae4gr5356riﬁlsmbeih5”§¢hlech¢
Prodilc. Die Lage der Eurven:der Mittelfriktionen ist' bei

i B e BT e Ay
Thalt nen Oxydationskurven..s
dergestelit. Be

chnel
. ]

 ‘beide

1-Spaltdestillaten'gleich.

. fir -eine richtige Interpretation der Oxydetionskurven.
A8%. 60 sehr winschen s »%,dess wip Uber eine zuverlissige.Bo-
‘stﬁmmuﬁgsméthodezfﬁf”niepe usné' iber Daten betreffend ihre. Re-
. pktiﬁ;tﬁtzinjbezug'auf'PeresbigBEure verfligen. Augh im Zusam-
.+ menhdng mit der Untersuchung nach der ZusammensetZung von 802-
Extrakten aus Spaltdestillatgh_wgrden{augenblicklich,einige
-Wmemtypische~¥ertreterﬁder”DienéngfﬁppeAsynthetisiértu S

" A - Nt - Cbpene ot
i LAuflGrund. der. ohenaufgefihrten: Ergebnisse halten, wir es ®
Jedoeh/ vonvornherein fiir unwahrscheinlich, dase das.schlechte
.§pql§§pstillatveinen;bedeutendfﬁaheren‘Gehalt“ﬁn”ﬁ;“ﬁﬁdHY%HﬁptSn
enthalten.sollte.als das guto, - R Aol T

SR

Veertir

SCHLDSSFOLORRINGE: 7 e e
= ~33Diéfﬁiﬁiaiionskﬂrﬁeﬁ’Qergﬁeptdnfrdktidnén'éhh §i@ém tgu-
ten*. und einem 'schlechten"'Spaltdéstillap]bestatigén«die An-
”*nghﬁegniCht,¢dasandaaaachlecht@“?rodukt‘bedautandﬁméhr'ﬁ;jﬁﬁd'

« y-Hepton:enthalten s@llte;&lagQFngute. e

epféhrrakﬁioﬁenfEHEHAIikp;happ@fﬁahfgghginlich~34bu~f~'""”“'*

)

'

|GEPLANTE WEITEN: UNTERSTOHUNG: - -
.?"fﬁ ~Studiunm der Raéktiv{ﬁﬁt;Vgrséhiedénér Typén, Diene in be=
iaugauf Peressigsture. Untersuchung nach: elngr gqeigneten Be= @

timmungsmethodik fHr. Diene! Siche welter Junuarbericht, Pupk<
2und- 3' " Ao ".:,. R A AT VR RN A AL AR S . - .

N
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O narz 191.3. LR

- n_ I B. Anmzsn Yon smmnssnnnamn Tnmnuncﬂ-
von a a, ]-OLz.FINEN UND - o:or.mvmﬁn. :

(Dr.G Verberg)

EINLEITUNG:

iiide. auf Seite 1B, 57 vom Februarbericht erWahnt, wahl~ S

-tan»wir als Diolefin mit einen isolierten Doppelbindungssys-. -

tom das Diallyl GH2 CH - CH_'« CH, = Cd = Gﬂz, das wir -pach

‘der folgenden Reaktion‘bereiteten.'Inzﬁbsolutem Aether golse=
«-'tes Allylcxlorld liessen wir nit Magnesium reagieren:,_l“,
e OB =0H-cH 01+Mg ---4> caa-ca-cn -032-03-0H +Hg012

BN —~Nach Ablauf der Reaktion wurden der Aether, des Diallyl

.vbund das nichtumgesetzte Allylchlorid abdestilliert. Aus Ger

hSchstsiedenden Fpraktionen wurde durch Rektifiziarung dag
Diallyl geronnen.

ZUSAMMENFASSUNG DER U“TERSUCHUNG:

Der erste Versuch wurde mit rektifiziertem Allylchlo-
rid ausgefiihrt (nBO = 1.4151), Beim zweiten Versuch wurde je~
. doeh Allylchlorid verwendet, das nur auf Chlorkalzium gotrock-~
net und danach in einer Vigreux S&ule von 40 om L#Ange destil-
1iert worden war. In beiden Féllen war die Ausbeute zufrieden-
“stellend.. ., .

e | Y. Ablauf ~der- Umsetzung des*AllylchloridB mit-dem- Mag“""““"

nesium vurde die ganze Flissigkeit in einer Vigreux Shule von
40 cm LEnge sbdestilliert. Die zrste Fraktion, die hauptsich-
lich aus Aether bestand, enthielt vermutlich noch ein wenig
Diallyl. Die beiden folgenden Fraktionen _wurden rektifiziert
.und .d=7alis . wurde .ausser. dem Diallyl auch noch ein wenig nicht-

_ umgesetztes Allylchlorid erhalten. Die Ausbeute an.Diallyl. . -
betrug, wenn - mau dem nichtumgesetZten Allylchlorid ﬁechnuug '

: trﬁgt, 60%.-

>3

SGHLUSSFOLGERUNG:

‘ - Diallyl kann durch Einwirkung von Allylechlorid in abso-
e 1utﬁtherischer LSeuug auf Magnegium in. einer Ausbeute.von. 60%
erhalten werden. |
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1 n. Ezurnuss DER POLYHFRISATIONS- ”;-"
anxncuﬁcxn AUF DIL sxnwﬂsss. o

}. .§’ (Dr.H A.van Westen)

. Be. wurde, anf. Veranlassung des Herrn Prof,Zerbe untor-
’ rin walchgm Mnaae Viskosititsverlust infolge’ ‘dey: Vér-

g.von Tarraeni bei der 1 ‘Konzeptration mit Dempf guf< =
tritt, Ep. wurde dsher die Viskosit¥t von 2wei, nach Xonzen-
tration ‘mit und:ohne-Terrana erhalténen Oelen," vurglichen.

. In letzten Falle hatten zuvor eine Waschung 'mit ¥aseer und-. o
"eine Terranabehandlung bei’70°C stattgefunden, Diese:Gelegen~ - - -
heit wurds zugleich: ibehutzt. um-éinen Teil der Renktionsobar-

- schioht in der normalen Weide mit: Xonzentriertér: ‘hauge zu
behandaln und danach die gelaugte Obarschicht tellwéico mit B
-sund, :tellwelse. ohne, Terrana au. Ronzentrieren. Das. Behandluuga-wd,d,”
schema war“also* vie folgt: ‘von’ 'der.erhaltenen Reaktionschers

schicht wurde die H%1fte' gelaugt und die andere Hidlfte ‘nach
vorsichtiger Wasserwaschung mit Terrana béi 70°0 behandelt:
‘die ‘erhaltenen. Produkte wurden ‘wieder in zwol Teile geteilt,
dle- mit, baw. ohne Terrana’ konzaentriert wurdenm. Das Ronzcn-
‘trieren mit-Terrana wurde bla zu max. 250°C auagefuhrt; da=
pooh wurde filtriert und weiter konzentriert bls . su 280°C.
‘Deg - Konzentrieren ohne Terrana wurde direkt. bia z2u 280°C

wmwm«mfortgesatz : — — :

ZUSAMMENFASSUNG DER UNTERSUGHUNG:
Die Daten sind in. Tabelle 1 &uaammengeatellt.
"~ Tabelle Y,

- - - v o

Einfluas der Anweaenheit yon.: Terrane beim Eﬁnzentrieren.

1800 g Spaltdeﬂtillat V.1194 (TMC 2731) bai 20°G mit 108 g
(6%) 4101, - Pornis und 2, lg Waser bis zu einer Brorzahl 2
polymerisgert.w
‘Bilanzs 1557 g Oberaohicht (es 5 Gew.%)
co e \343 g Schlenn: ol
SREICEOE S SR N KPS 7Y 3 (£r. Bromzahlen) er et e
- : & g Vérlust - i

:
F . . i
AT e .
I



- liachicht, g . .
e Verseifungszahl

5épgnqiﬁigxf:' )

0 (20%-

1g) wéhrend" 3 Stun-
den ‘nach Zusetzung
1:von;188:ig. ‘Benzini

imit 750 cm3 Wassqr
in: klei{n g;-_l&engen

Behandelte Ober=
schichtiy :
‘Menge,i g -
o Veraeifungszahl
“'1SéureZahl

......

konzentration 1:

“lirung, ‘Min,, o
|Ménge ‘Chlor’ 1m

o konden‘ Dampf, g 'y
"”{Daqer,Dampfeinfﬁh- |

324
435
105

{Wasser, g

‘JHochattemp., °¢
lienge Eonz.l, g

“IiBinless, g )
wmeondens.Dampf . g
" iDauer, Dampfeinfﬁh-

Cdirung, Min, "
““"Menge Ch '

Wasser, g )

|hochsttemp., °c
. lenge Konz.R2, g
" Musbeute  Ronz, 2

ondenbration” 2:?ﬁ”

- 281 2

o 241.Am_“ﬂ

0 42

248

. 281 2

———ﬂauf*bﬁuuﬁaﬁlne
: _.bberachicht Gew. 3

o Eigenachaften des

" " 2 T o o 8 g 9 o o, Ty

R

"vgﬁlammpunkt PR

74;1'

59,6

50,1

76,3

56,9

mugeschl.*r‘*qc s
.20

3
e - e o e

RET
O 8796




‘ :von:Terrapd beim Konzéntrieren in ider T
sitvBtsverlust merkbar ist, Bei'der) ge: v

der Viskositdteverlust. 59,6 -.505 4= .9;2°F und bel der go- .
" waschenen und ‘mit Terrand.

16,89, 'Die SchmierSlangbeut

ohandelten:Oberschicht §6;97= 50,1 = -
‘Schmiery] iten, welche 'auf dis behandelte Ober< .
wscnicht:berechnqt1Worden;91hd5ézeigtén~keipﬁm§9ut110hen‘0nteré i

Brgebnissen’geht hervor, dass infolge der Ver- .
: m Ain-der Tat ein Visko- . -
gelaugten Oberscaioht war . -

’7::;?adhiedaiundﬁgébehi8166}kaih9lﬁﬁﬁe;shnggfﬁr,d&bg&qftretép’yon:_stf.#

:Spéltﬁng.jD@equhIhBﬁfQIgQrung:ist{élso,Ldﬁsq[d;bvvarwendung;‘“
_von Terrana die ViskositZt des Endproduktes, ohwonl. nicht in:
‘-hohen Messe, erniedrigt, dhrend die Ausbeute

.. derung-erfdhrt. R T G e
S ,;st:iét;heiter;merkwﬁrdig;ﬁdasslQie'Mebge’beim{lqnzen-
¢ ', trieren abgespalteten Chlors na Y

- “von Terrana beeinflugét.'wirde und Ubrigens: bei der gelaugten
i 0borachichd: geringorzwar: = ]

" ; ten Schicht. In Zusammenhang hiermit wird der Chlorgehalt der

_iyierab:ha1ténen~SChmiérﬁle“ndch*béétiﬁpt“ﬁéf&ehif;1‘

| UNTERSUGHUNGSTHEMAi .~

L ySPQIymgriBterenAvon~2wéi"vonsﬂerrn'Ir.Verhgus;unterauch—-
ten Rhenenla-Spoltdestillaten.: = - - ERIRR

ast Kelne fom- '

als:zbei=der-mit-Terrana“vorbehandel=""-

hezu nicht von.der Verwendung *: =

.. EINLEITUNG: . . . . e e T

. Die untersuchten Spaltdestillate bildeten nach Angate
. der Rhepania einen gut und einen schlecht polymerisierenden .
Grundstoff flir die Schmierdlsynthese. Bei der analytischen
Untersuchung des Herrn Ir.Verheusvergaben'sich nur Busserst
‘geringe Unterachiede zwischen den Produkten (siehe Seite I B
45}, so dsss beschlossen wurde das Auftreton eines Unterschie~
! 'des nochmals durch einen Polymerisationsversuch zu verifizie-
y;":~ren.- : .

ZUSAMMENFASSUNG DER_UNTERSUCHUNG:

.Der Verléuf dieser Versuche, welche in der schon friher A

: rn-Beschriebenen, dglichst gut reproduzierbaren ' §else .ausge-
fihrt wurden,. ist aus Tabelle 2 ersichtlic¢h. -~ '~
' L " ... Tebelle.2, ..

Vériéﬁfmder.Po;gmerisation.von 2 Rhenania-Spaltdestillaten.

T oo o =0 B e e e s e e 20 e 4o v ot 0

[FETss=smmsmssssze: =ssmessspmssssiizeszsses
Ver- ’. S _ —!!- _
e B | AR

o L . - 1 PP TS,
b-.-- - '--’- h o ) 0 D W P D e o o e 98 o D et 2 g - ‘q

SpatdTstilIat-THC-2681 ! —SpaTEas LI TRt THC 2555
| i $791 g) e 2 I
Zeit | Temp. |A1C1, ﬁasemﬁg' Bron-!!Te) ‘

St 1 eC | (1“;5 (iusgen)! zahl

To feed L b

THieL elnaeseng |
i (tnog) 1 (nogeny |

k230

14

il e R0, O 32

Qb 28554




S Die ‘olymorisationsdauer des 'schleqhten" Spultdestillatea
. TMC 2681 betrug ‘niceht weniger als 21 Stun&en;'ausseruem war viel
©LAICL, 1), n8mlich.8.Gew,% bendtigt. ‘Das: “guta" Spaltdestillat .
TMG 3686 erreichte in 10 Stunden. mit 6% ALC1l. ‘eine Bromzahl Fyde

“Der:Unterschied ‘zwischen- beiden Spaltdestillgten ist ‘elso"1n der
‘Tet auffallend.” :

RRTTT Die [Oberschichton: wurden “nagh: Laugung in der Wblichen =
W'rWei e;mit Dampf n’ 2 Stufen konzentriert bel der 1. Konzantra—
}PtiOH wurden A4 Gew.% Terrana: zugesetzt. . )

. “ B3’ wurden ‘die naohfolgenden Ausbeuten mit den Labei er-
n 5wahnten Eigenachaften erhalten._\:;_‘ B

- .88y4
L Konzentrnt 2" g : R
‘Gew, L. "auf gelrugte Oberachicht 83,0 76, 4
. D Reaktionsoberschicht . 62,00 "I " 71,5 "
Spaltdeatillat R EN B0y 19 S E LI
S Eigenschafﬁggihv : ' o
HE” so _‘ - - 29,8 v 72,9
Chve 210°F : S v e 30, . B I
e L T o0 o100 -t 1oe :
,$HF1ammpunkt, PM geechl., o0 L Ll I SR BT A 263 o
‘v|Farb (Unton) ' o :




SR S Y
- ;_“ﬁ;Dgs“Peohlenhto!aSpaltdeat;lIgt=erggb;plpo}piquialv~gg‘
.-dUinveres:06)- (E-601726;60) i1 einer nisdrigéren . Ausbouts ..
.;(ndf;63;OBGGV;$ﬁbufﬁgelahgté*Obqrachioht)‘ 9 '
‘- dahlen ‘heptBtigten -nochmale’ den grossen::
- Art.der untersuchten Spaltdastiilatoe: L
.o Wodter: ped “bemerkt, : dess des 0ol zus dem’ "guten!
Spaltdentillat eine’dunkle Ferbe hatte und eine hche Cone " "
4radsanahlﬁaufwias}FVexmutliqh,18t’wﬁhrand*darTAuQarbéitung,] L
cliung’ vorgekommen; 'auch dor Aschengehalt (0;26%) =~ ' !

:8ino:Abweighung v ~auch dor Aac L
?dou;gt;dafauﬁfbin};quwdan;ChlbfgéﬁaIt;de;nbéidén“OeIe;aan:,jmnfﬁ
“léngt, vorwelsdn wir auf ‘den Bericht des Herrn Dr. Loesndert-

: Be’."'(S‘ieh'ei'.Seit,QTIII’ <7, . N ER

- ONTERSUcHuNasTHRMM - . A

?ﬁéé%Féiﬁﬁéiiaieren*von in Amsterdam durch Spaltung -~

...von Rhepenia-Paraffine-Gatsch V 1192 erhaltenem ‘Spaltdestil-.
Cambl L w bl xae ta i F

mmbEmG: DL
17 0Die 8Spsitversuche mit diesen Rhenanie-Grundstoff wurden
‘schon"im Dezembericht 1942, Seite I.C. 8 beschrieben. Fiir die
+ nachfolgenden Polymerisationsversuche wurde des Speltdestil-
wse v labeyon--dem-in-Tabelle &, - Selte-1:C, 9 des- obengensnnten Bes " -
» Tlghtes beschriasbenen Spultversuch VII-9 verwendet. Es wurden
inegesamt 3 Parallelversuche in Glas bei 20°C in der normzlen
Weige susgef@hrt, d.h, upter Anwendung eines glisernen FiBi-
gelrihrers hei 600 Umdr,/#in. '

EEENEIES

ZUSWIMENFASSUNC_DER_UNTERSUCHUNG: ‘ ,
' Die wichtigeten Daten 8ind in Tabelle 3 ervihnt ﬂorden;_—
—— Tebelle 3z B
Polymerisationsverauche mit Spaltdestillat VII-9
: eus Rhenania-Gatsch V 1182,

T 0 s 0 D e A S D e 0 8 P P D L 0 T o s A s o B SO D PO e e o e

}
i
1
t
1
f
1
4

vaféugh.4ur‘- .Y . .. 26 foa 27 PN 28 B
“tPolymerisations o o . ' '

Meﬁgé'S“altd§st1115t, g . 1220 1 1200 1 1038
Menge AiOIiE\Paruia); e 72 (62)} 72 (69) 60 (6%)
iMenge W&SE;?;”B‘" b e, g
‘Temperatur, °C ! 20 M 120
Dauer, 8t e P PRSI 5 U TR &

NS

_ Endl')romzahl R S Ui S 2.? e 1,7

Aubbeutens . . .
Oberschiicht, auf Spaltdest, TR A s
L R 86,1 | . 85,6 | + 86,3 .
'l Ronzentrat 2e -0 o BT TR IR
e auf- geldilgte’ Obarsch.Gew,d | © 76,4 4’ 75y4 1.° 73,0
oW Bapktdongoborgch. M (9 O D, 4 4 7.3,0.
7. Spaltdestillat,. . . 1 .63,8.1 64,6 1 63,0

-




ngehaften Topsenirat 24

- 00 o

SRLTIEERI T EhattenTery %y ue8s das untersue Spa
%, das durch:Spaltung des sehr stark paraffinisch
-Gatsches: V:1192 erbalten worden war, bei der Polymg
'mqh‘”AlGl“mverb:auchen,wﬁrda_als_die.guten Balik Papar L4
) 8,:dvh. picht mohr als. 4 Gew.%..Beii allen drei Parallel-
x &7.ud %€ musste Jedoch 6% 4101 vVerwendet werdens
bid 13 Stunden (bet
AT Flr das..zienlich schve-
or, Hand;.11iegende: Erklirung ge- - . -

<

e < E8.'sel Jedoch bemorkty,” dass auch: das’ Rhenanis-Spaltdestil-
lat' V1194 beim Polymerisiereh’ 6% AlCl. verbraucht bel siner Te-
aktionsdauer von 19 Stunden,hgbenaO'wig das "gute® Spaltdestil-

" lat der Rhenante (siehejVé?sﬁbhﬂA?‘dieéés Berightes). . Zum Ver-
gleich der. Ausbeuten der drel Versuche sind die Ausbeuten an
‘Ronzentrat: 2" auf’ gelaugte' Oberschicht am brauchbarsten, weil @ie-

, 6¢ Zahlen'nicht durch Laugungsverluste und Unterschieds in Schlamm-
mwvmw«abschpidungrbeeinflupst”werdeuT?Dibfh;wahhten“Auebeuten‘betrugun '

‘.76=75”Gew:%*(yéxstbhf26'ﬁndi27)jﬁdiggdee Versuches 28 war etwel 1

niedrigerw(73%);'ﬁeilédiédeé"Obl“éin‘wenig’weiter konzentriert

rurde (vgl. die Flammpunkte und ViskositZhten). Wit BaliX. Papan
"Spaltdestillat THC 8130 (siehe Jumuarbericht, Seite I.D.13) beb
jjtfuéﬁﬂidaﬁﬁhusbéutbféﬁwa177%.'Der.gerihggJUntegschieﬁjwird offen-
_.bar verursacht, durch des Pehlen.der. sehr-niedrig-aledenden Frak-
. .tion' Im B,R.-Destillat, die vei Polymerisation ir allgémeinen =
: éige~ﬁ;quigqre;Augueqte”ergibt.*Diﬁaalbeiﬂraﬁﬁﬁﬁ véranlagst
auch, -'dase;beim B.P.~Destillat dexr erhultene . V.Iv {114<116) ot-
gwaarhahfiﬁistyalbzbé1m~jetzt'untersuchten?SpalﬂdesttblhtT(V.Ig“
A10-111).0 e T T , R

i
et

AR A S SRR SO S S S LA S AN R
“SCHLUSSFOLGERUNGEN 20" DEN OBENERUAGHNTEN DREI ‘UNTERSUCHUNGSTHEM A8,

o

e wurde dle opaltwirkung von Terrana wahrend der’Ronzen-
x3tg19;upglupte:suphtl,aqwoblhmithﬁingrﬂiq{pormalerﬁﬂeiae*gelhugk
’héthBprgqhicht,?aLaLmit-qiner’im.vdraus mit Terrana raffinieri .

“n-Oberschiéht.MIn:bbidap'Fﬁllqn'verureachﬁe die. Anwesephelt = .

vbpuTéirdnq[bpim}Ighqgntpiergn,qinqpumarkbggqngggbgrun;qht sehr

"oasén?Vibkpsit&ts&érluat;‘dié”SéhmiptﬁlaﬁﬁhentequrdeWﬁahézu:

W e el N T ot

1cht/b9?"ilu’f1usﬂ"to g b KR

naimgaplyqeriaicrgﬁ»eipgs,"gutgnvaﬁd q:p§syﬂ§éhléchggﬁv1
-.Rhenani ASpaltdebtillhtaBntratgnasgh:fdgugliqhp?ﬂnterschtédéﬁduft”




oao93{5,__‘1 ; ig

' Das- 'achlechte" Spaltdestillat varbrnuchte 8t Alcl bei
“einer: Gesamtdruer von 21 Stunden unﬂ ergab ein zieﬁlich
1’ﬁnnes Qel An niedriger Auabeute.

i Polymerisationsvarsuohe it in Amstordnm,bereitetem
p ltdestillat'uua ‘Rhenaniagatsch V 1192 ergaben Resultata, -
ie:w8llig mit' denen der Polymerlsationen der "guten®: Rhg= @
Mnania-Spaltdeetillnte vergleichbar: sind, In Vergleich zuv-fif
WP Spaltdestillstenvwnren der Vérbrauch an’ A1C1, ¢
olymerisationsdauer edoch wcniger gunatig. SR

, bITiR: UNTERSUGHUNG‘»

Es: werden Polymerisationavereuche mit Alcl der Rhe-»'
B m'VergLeich B der in. Amsterdam’ yarwendeteg Qualitht

. towerden;=und-.awar: im-Zusamnenhang=nit-derBildung ===+
von: Ghlorverbindungen wéhrend der Polymerisation, Weiter L
" ‘wird untersucht werden ob-das Zusetzen von Salzsduregns -
rebatt WaBser whhrend dar Polymerisation den Chlorgehalt ba—,
influsstvj o SREe

‘und Rhananiu—opaltdestillaten zZu erhwlten,sind einige Poly-
s ”meriaationsverauche nit Frakbtionen aus Phenania-Destillaten
,A.,..._i'n Gﬂnee-k._\..‘..,»,.,:. bt e st o e s
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achdenm.wir ung wshrsnd einigex Zeit mi -
ketﬁndan be ndlichen ‘Aromnten besch
‘hielten wir g8 fUr erwitascht: zu- prﬁfen, inviefern bei d
. ‘traktion bestinmmte” Strukturtypen der ungoeett'gte n W
-~seratoffe :8 _ektiv*entfarnt werden.,Als erster“Schritt i';Qie-. .
ser Richtung~diente ein Vergloicu der Oxydationsgeschwinﬂig-, o
keit mit Péroscigsdure der ungeanttlgten Varbindungon in “en
Extrakten und Ruckaténden.~ ; . :

‘*ZUSAMMENFASSUNG DER WNTFRSUGHUNG:

.- . Zundchst Béstimmten wir die Bwomaanl ﬂer Extrakte und
Ruckatande nach Me.Ilhiney: (S.A.H. 8-38) W;pverhielten debel
die folgenden Ergebnissa:\ S

*-Umschreibung Bronzahl

" Exbrakt <20°C 1045 0 o e
‘R¢kstand -200C¢ " | : gg,g U
~Extrakt—=500C" 07707
nuﬂﬁcksbond -50°¢ : 198.0

R Die verhﬁltniamaasig hohe. Bromzuhl der thrakte, die i
(im Gegansatz zu den Rickstinden) hohne Aromatgehslte besitzan,
.. 1¥8st sich erkliren. eus der Tatsache, daes -dieExtralte viel -
_mehr Verbindungen mit niedrigem Molekulargevicht. enthalten.. .
' Dies kKonnten wir bei: der, Rektirizierung der hydrierten Pr .
| v diakte- deutlich fe°t8tellen. ‘Augserden 18t 6g’ nicnt wnwahr-"
. schainlich dnas die Extrakte’ verhnltniamans’ groane Jdengen-..
~Diolefineg:- enthelten. De--Diene mit konﬁugierten Doppelbindungen‘
neistens ‘nur otwa aip Molekiil Brom addieren, . annte jedocn ur
.dfe’ Anwesenheitavon Dienen mit: iaolierten Doppolbindun
'~veiner ve hﬂltnia sig hohen Bromzarl de”‘\“"

RS qir runrten nun: Oxydationsvursuohe,mit Pareeaignaurenﬁ;n
uExpggkt- : nd Rﬁckdtanden :aus, wobel, wie: Ublich, die Brongh i
: ﬁ'y' hnun"der enStigten: Menge‘Konlenmasserstoffge
- Diego; erslelten: Oxyaabionakurvon gind M
argestellt..ﬂdhxen ‘dier Oxydationgkurven; -
psammenfullen und dle dervhxtrakte ‘nur :




Tl ,or wir hier ud Schlu T lgerungen ziehen,

wir a8 £ir ratsnm,- restaust 110uy, age’'dle grésnere’ Reakti'
vitht qor Extrakte nicht durch “di garin berindlichen Ar
mate - veruruachb;sei konnte ’
,‘6D158. Dolft 1933) mit AL

_'reinem) o-Xylol und. (weniger;réinem) sok.: Butylnaphtalin o
Nach- 4 Stunden: astimmten‘wir dio;&bnahme der Pereasigaaure-
e o1 T b

, erbindungén geancht We
Hinaicht!Auf' hlusa'

?Fraktion 75-150°0 Pus
'Ruckstanu -9060

>-Die Fraktion ~aus-Gem’ mxtpskt hat jetat alao die niedr*g~
abe Bromzahl.vDie Differenz dej Bromzahlen ;18t: Jedoch noch sov
;gering, dass, man 6er Anwesenhext verha,tniamaseig grosser: Men-
- gen: Diene im uxtrakt gehorig Rech in

Eraktionen sind in Abb.v4
‘»oigt es sioh, dass dsl Bx-
'Raaktlvitat besitat als kst ‘

RS

683 1gs;ure re ktivera st ukturtypen (
Skels

. s~BichghiurJhauptsachlich um Diene:mit konju—?~
fﬁ?ﬂ?ﬁ'nﬁﬁb 1n1ndungan\hapde1t. ‘Der. e ]
¥ o ) o







‘ﬁImeezemberbericht 194 5
Bareltung . v n Skearcn best _b

_;;‘unzu wir die" ﬂethOne von CIemmensen (Reduzieren mit Wagser--.
© i stoff instatu pdscendi, erhalten aus amalgamiortem Zn': ]

. -HOL). wahlten. Diese Methode ergat Jedoch ein sehr“unbefrie-
'q;digendea sultat, g0 daps vl uns nach eine

: oise: umzusehen. hatten Erfolgr'
erfdhren.»

. i7.‘_*35» Zey,

Stearon

17“35°H‘°“ - c16333 -3 °17“35 °"2 °17335

Penta.triakonten~~~-~~~v-~~~v~v~~Pentatr1akontan~w S

, nser-Vorrat Stearinsaure"jed:ch v'é rankt,warp
,_‘wollten’wig,diese Reaktion zundchst eipmal 'suf Palwmitinsiure
., .verwendes und zwar nach dem Schema: PelmitingBure ~--> Pal- .
'iamiton ———> Palmitol =3 Hentriakonten“=-4>‘HentriakOntﬁﬁ;"”

““TA'ZUSAMMENFASSUNG DER_UNTERSUCHUNG: . R
o Das Resultat.der. Reduktion nach Clemmenaen way oebr’

7>7unbefried1gend' die Aueheute an Konlonwwseeretof’ -war-ntinlich -
'”8ehr klein.

: "Versuch wurde - folgenderwcise .ausgefBhrt: .dem:zu..
~reduzier den Keton wirds” analgomiertes Zink und Salzshiure.

~_.,.~.uzngaaatztﬁ.nns-ﬁanue~wurdo‘unter~tﬁchttgem‘ﬂﬁﬁ?ﬁn ernltzt,

- Das Reton  schmolz und schwamm 'als obere. Schiocht auf der Salg- . .

sﬁure. Daa Riikren ‘8ollte ‘den’ Kontakt zwischen dem: xeton und

- B serstoff in- ‘statu nascendl am. Zirnk. herbeifuhren. Da

'nicht »n;einem\homogenen Miliew gearbeitut wurde, wurde nur . "

eing’ geringa ‘Menge‘des entrickelten: Wasserstoffoes . fiir 'den Bo= T

“stellten Zwack benutzt. Man ‘Whre nun gonaigt irgendwelches .

o ' tgl;haizugeben,mz.B.mA1koholwoderLEsaigsnure, T

L8slichkeit ‘der.oberon. ,Schicht:in die untere . Schi
chnel er Umsetzun (<}




W rger. Literatur finden
'ine ptimiatiaoheu Mitteilungen, Dan
L) Zuaatz%‘

Umsetzung von' Stearon jJanPentatriakontan mit
Hilfe amalgamierteq.ZinkeB und’ Salzsﬁure wurde damala von
und: Strating: #) :Fo

eektionsgtufen verlauft die Reduktion zum
,_Alkohol glaxt, ‘wieiin Falle der Umaetzung Palmiton --->
} achgewieaen werden konnte

le , lmital,'prufen,

~Reaktionen”zur Gewinnung ~des Kohlenwasger- .

kt sch’. durchfﬁhrbar sind und dieae Reaktionen dann
ende .




NTERSUC'[UI\GLN sUEBER UAD. wnuswumnonm T
TUFURR smrnmscm«: scmumom.s o

},Westen bereitete synthetiache Qele: crhaltenen Resu_ .
‘,gzeugten uns; davon, dase . in. diesen Oelen ‘inm nllgemeinen hochstensv.‘f
f;minimale Spuren chlor vorkamen. Wiroviesen: Jedoch bereits dm Fe-
}jbruarbericht dnrauf hin, ‘dasd; die beschrisbenon Methoden'in den
. vorliegenden’ Félien ‘mehxr speaiell als quelitetive: ‘Béstimmungen.
;vunzusprechen geien .und- .dass vir nicht davon ﬁberzeugt Bdien, .

. ..d888 Fid. auch immerual&;quantitntiyoruethodenianwendhnrjmﬁren;"muuim
< el _ménuRrodukte; die- mehr als minimale Menwen Chlor ntunlten,
‘unterauchen wolltes. ~ . R g

In ;rwartung der uns von' Herrn Prof. Zerbe 1n Aussicht
gestellten Mucter Syntheselile: der ‘Rhenanis haben wir damit anga-
fnngen elnige Beatimmungen :an. 0elen mit ‘bekannten Chlorgehult
,vorzunehmen,~mit denm besonderen -Zweck, zu priifen, ob die Mptho-
dan in, .Brossen ganzen such- ‘fHrdfe- quantit“tive Bestimmung des
'Ch orgehaltes in Gelen anwendbar .sind.

: Vorher wurden noch zwei synthetische Oele auf chlorgehalt
'untersucht, and zwar ein Rhenania Sludge-Oel und ein Balik Papqn
.Bright Stock. j- . o S .

il L

- vZUSAMMENFASSUNG “uR UNTERSUGHUPG'

L+ Xa, Auf Wungeh des Herrn Prof, Zetbe ﬂurden gelagantlich deaaan
o :Besnch am. 24, Februar: 2843 zuel. Verauche ausgoefiinrt; dabed
*+“wurden 200" isynthetischiys: Oel in: Geganwart von- 104 Terrana .
,”;auf 250-275°0 unter. Durchledtan  von-Stickstoff erhitzt. Der
»~x01ben, in-demdie: Erhitzung der-0Oele - stnttfand, war ges-"
 dient verbunden uit einer. Wﬂachflaacke mit 0,1 n.Natriumhy-
: poxyfloaung. Puriodiaoh'.vrde in der NaOH-Losung pit dilfe
T edner 05 1T nT AgROT-LEBUNg AUL Ch16T Fengiert.. In aleser 73 R
._____—gae-muzden*das-boﬁe1ta—in~Eebnuarberich&-genannee—Oel—von“——-—————
 AMVersuch Nr,12" und ein aynthetischos Balik. Papan.Oel (Ba-
o .apa"Bright Stnck‘TMC '9702). untersucht. Beidé Dele wie<
; egmtive Chlorprobe auf.; Das, 0el -von.."Versuch Nr.
129 wa be’eits heg_auf chlor unteraucht worden: (Kalkme-

thode) j'eg ‘wirde dagal
nulyeiarten wiT. jetzt‘auch Jnoech das”

ein Ghlorgehml von 0 01% gefunden.J

Va1l stAdaiikeit ohal

BalikPrpan 0ol: sovchl nach. derJnIWi L e S R —
‘methndes dabsl dai 0.bz A% N




_llgemainen.chlorhaltig ‘sind,
auoh in: diesem Produkt Chlo

_ : (Ghlorgehﬁlt von.0;2’
? ..Dis’ Ausfﬁhrung ‘der Natriun etho@e brachta:in diesem
stlle ochwierlgkeiten‘m Exic ;

. verld Blgsten;

quqntitative Bestimmung‘von Ghlor ‘in. Synthesoolen
als minimale Mengen Chlo; P
pub 7z 5 ¥ )

. g or.} »
' ip Er‘artung‘der Muate ASynthe ad
Versuche

i er. &atriummethode wurden, ausgehcnd von

einer etwa o 25%-igen L3sung von‘ﬂexach‘orbenzol, ‘in
hlorfreiem Synthese81 70-90% .der anwesenden Ghlormenge

urﬁckgefunden. Andererseits. fanden wir, | ausgehend von .

eiper Hexachlorbenzolldsung in ‘chlorfreien’ ‘Synthesesl,; .

“das nur 0,022% Chlor enthiplt,. 0,012% Chlor, In: lotate. )
-ramrFalre"nurde*bei Zugatz Vo~ Silbernitr st vor,der. Ti-

ration “eine. dautliche Trtibung durch AgCl festgestellt,» ()

. im Gogensatz'zu den im vorigen Monatsbericht besohrie-,

", benen Bestimmungén der Synthe

bis einsechl. 30 A. = : i

vy TS

' reeyeich hernus,
HIVerarbeitung und Titrierung'de :
d"(Qele mit Natrium k: ’ y

N ; urden, on; .
tiwa: 10 g ‘Kalk ausgehend,)etw‘_,,_aff'
, urﬁckgefunde 7 Sy 3

in chlorfreiam Syptnesa
b h.

.von.0,022%




Bed ‘unseren ing :
Jer: Umschlag ratione weniger~

charf wa ' rodi ‘gonaue Be'timmung dieaer kleic
inschonawert

] ' { ieesen, dass BO=
alk<” wie die Natriummethode nit “tem ‘Erfolg als = - -
Methodén" hwels ' ngen. Chlor (z.B... . i. .o
se'Methoden erg en. jedoch 21 nie=..
‘ un. dle. quantitnti & Begtimmung- von -
Mengen Chlox in Syntheeeolen hangflt.

‘ 1) Ind Englchem.nnal
3) “In




essung: bei 283,69 ‘an’ 1at dle Kon
ffolge einer:kleinen Réparatur.

‘1) Nt ViskositBten ‘von' |

L g U S AT e
‘ ol Lo srete v




_‘zweite obenatehender He ;i'die Linié 1og log (Anzahl :
<84 4+0,;8) 7583180075 733695 10g T,und durch die sweite = .

and dritte dieb,Lin;le log log (Ansahl c.s. + O 8) =17 98633 -

-3,19861 log- ' B

g In. dieaez; Weise konnte zwischen den. eigenen Measun-_;: o
5 gen baj. den vop Mikeaka angewandteu Tempero.turan :l.nt 'po-t

U Mkeska
“Neue: Hessungen

; .,I’. Viakoai-
0,0834 vor enommen. Die neuan ;vv:l.skosit'ﬁtawertef

1~ ..wgﬂwnie* Megaungen"an Pentatriakontan sind beinahe fertig.' .
: nigen’ nderen‘ nverzweigten Paraffiuen wird hegonncn.




| UNTERSUCHUNOSTHEMA: D

S Im@vorigéq'Qqﬁ;gpt;wurdeﬁbpschriebéuﬁiiq;gianenba;;ﬁr"

7" Bright Stoek 'in eine Anzahl Fraktionen getrennt wurde, indem -
‘dieses. Oel mit B!n?inuyardﬁpﬁt»ﬂurchﬁeinﬁfsahldfBléiﬁhﬁrd?J -

. ¢ /fl #ltriert und die: Sule-nit Benain'nachgewaschon wupder .
' "fﬂbnfBénﬁoblffaktionqn,fdieﬁdﬁnch EindampténfvohE%HQheihander_KJ;”_;;,_;
,au:gegqggeﬁpnhiilyggtmeugqugqunnansﬁurdgn;ﬁnn:defﬂéffbfiéhuhéé:‘;"?:'

ftﬁddi“bﬂwtiﬁﬁt?'Ee;gmytiphlt;aithin;ZukﬁﬁftﬁaovielﬁOel,zu;be- SRR

‘hnndelh;}débbfioq;ggn,Fraktibnenimq§r5§;gep39baften.bestiﬁmtu. @

vgupd,B;B.ghipkana;yqen’ausgbfﬂhrtﬁﬁerdeh,k3nnsn,¢Vb£uderQInanb; R

)

i griffnahme ‘dieser quagdrgiehen;@;b§1t~ig; 8. notwendig, su - -
"+ Wiasen, :ob.die. Tremnung ‘in Fraktionen'wohl ‘auf die efféktiv- -
" :.8te Welse erfolgt, Ein Vergleich:verachiedener Erden 1st hier-
R .bestimmt erforderlich; damit wurde nunmehr., gefangen, -

von Adsorp- .
S tlonsg Xann -die.-aus nlosung. 8en~trden adsor-
,U,Q'.biepte,Mengeihaher@pkthlenwaqseratd£:asial;?,aéaggelteng;ga;'
‘,"'”:W@ide*BokieIjbiigﬂgcylbgpgehgin;grqmatzréiemﬁBéﬁzihﬁyglaat;f_
oL obE ie LBsung 0,020 g pro-cm3 enthiel +.'40..g-'Brde ‘wurden80 .
; .,,,g@Bdﬂi@éér,BBBuﬁgﬁbéigegeben(:chh;Schntteln*wp#de}ﬁhgrfﬁldﬁs‘~ o
- filtriert und diexlbnzengration*denrabfiltpigrté LSsung: diirchs.
>J“j‘*'Wﬁgep;nach;Eindampfen‘bpqtimm SN i e g e
s P RS warden -verglichen Bleicherde LL und“einiFloridin, ®
A'f'mfaowvhl'unbehunﬁelt‘ﬁie‘nach'einér'halbatﬁhdigen Erhiteung auf’.
..+ ..300°C, Das Floridin-wqrdb»ygp Qer;gph;thupgfnogh.verpulvert.1~

~ . Oktadeeylbonzen in’iBsuig .

. v Erdebe-. . nach Rrdebs- .
20 hdnatug e e .

hindlung
/em3

o013 T
., 0,0184
1050188

...Bleicherde LL . . . . ... .. . ... .. .q
.. ldem ‘nach-4 8t, auf 3000¢
.. Florfdin THG 267.. .- " . ... . . . g’
-’Idem , ~‘,._ve'rpu]_73’!. undé's'b. -
e e e 30000

050138~
{pucQ"Die‘vdb;darlnhenaniaﬂeghaltena*Bleicherdéinn,inafdpéuj“ S

: Verpulverte_"v?un'd;;,"e_ihéﬁ'-‘lg‘glb‘e.,‘Sb_t",unq;e,»guf?_~390°Q'J‘é:h_1'tz'te,'AFigfi_din*t‘_'_ R
" TNG - 287 Wuﬁdenﬁﬁﬁbhfhbch'yarglicheh;fihdemFﬁberfbéldéfErdbn~ C

sma Bright Stook THC 364 Piltriert wurde, -8tatt 10 g Oely -0 b
de:bel’ den vorigen Versuchen, “Wirden nun'5 g Oel 'in 20 ecm3 aro- .
-matfreiem Benzin .60 ao‘ﬁbgg;_,;g;ﬁndeJ£11¢?iertﬁ‘Beih‘V veue}

; ‘6 chierde -‘8leh Uber’ dieser Ei och 20 ¢




byt prand S10e]




Elust ol e
(Chloroform I
Methanol)

v A o s

Derwarochuugsindex"ist im’Diagramm gagen die Ausbaute

‘aufgetragen. Die Brechungsindizes 08 einiger Aromate und

" NaphteneYsind im gleichen Diagramm gegen die Anzahl G-Atome
"aufgetragen. _ ;“ o e

“ﬁ;scqgggsgggggggggf Rt JE P T

S - Aus den- Versuchen mit. Oktadecylbonzen ‘geht ! hervor,'
wwﬁdasa die Wirkung von, bloridin als. ‘Adsorbens:viele Male gris-

© mer it alBidie’ von Bleicherde LL,:Die . Wirksankeit: ‘des. Flori~ .

-"*/dins ‘geht 'auch aus ‘den Mesaungen uit. Penna Biight . Stock her-

"'vor. Bel letztersn Messungen fdlit, Ubrigens -auf, dass'die

;dass eine_ Art Plateau. gebildet wirdp~ S e e

:,dritte‘bip gchte Frakfion “ingefihr” ahnliohe Brachungaindizea

CEPEANTE: 'mrnmmmcx -

odalh LN

nwendung von»Floridin ‘alg” mdaorbens:fﬁr ‘oine enge
Penna ,raktion, g0 dass Molekulargewichtaunterachiedefprak-




Hiss ERFAHREN PUER oxznar:ousazsraann:e-"
“EEIT, ‘AUSBREITUNG: UEBER METALLOBERFLAECHEN
gunn EIRROSION, '

Anzahl Setunden behatigt'
fﬂr Ausbreitung von 2oooc
} nach 1P0°C. ‘

16 16 16 17 15 aurcbsohn. 3
«,21 ?2 94,22, . 23

Bt 32,34, 30, 34,327 CRREE T
B3 (ESC 31,37, 35,36, 39 g a7
. BF3 (‘-50-144;) 40.44,42 48,44 "4
. . .Balik Papan'Oel (E50~81) 35,38,34,36,33- - u - 35
coon e 'Penne Neutral (E50=3) ,‘19 20, 23,22 21 4 s 9y .
ST USingle 8hell (Penna). '
g hso-s», T

o
%Recti’low Haavy (ESU; 3
‘Synth Brig?t otock7
“VerwendeteaDoub g*She
Burezahl '
- '-&sbuerstchtifqh:rﬂuuﬁ‘ﬁtﬁ;v1sxoait&t einen
fwesentlichen Ein;luss auf. dte Géschy ‘ein Oel .
jaich 'ven e ner“wﬁrmeren“ R gt_aqphbt. _ :
. RS v e °

L WA werden no;B einige Dela" priife ;und weiter. on‘allen
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“voltel, das MineralSl in kleinen Portionen wihirond der Wei-
tervoltolisierung hinzugefligt. und .in Anmsterdam dds. ganze Mi-
neraltl dem Halbvoltol auf einmal zugsnetat. ‘Festzustellen
fblieb;gwélchg;atgger.Faktpren‘dig}Unterachiedh?hﬁischéﬁfErei-
'talerVuﬁd Aﬁa#brdﬁmbr“Vﬁ;tolyverurshchép.”Dgzh“ﬁ:gchiqb:98
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-algo.statt des Wblichen Zusatzverfuhrens das sogenannto Ein-
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HvﬂdémqrﬂEﬁﬂvbltd"wyrde,fegtiggeetellt.undlmit Methylithylko--
""" ;Das;zum~Vergleich-arforderliche,“néch dem

_.kon:aufgeapalten.; D '
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- .nicht eingegangen S o
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”~glichqp‘ Zuerst murde versucht a8 Schlam 11. :

. flple ‘Shell’ wurde jedoc d
;Endvoltol nicht ‘eutlieh beein ' :

wBlack ein duroh

‘ hatteﬁ' beigegebe
Muster gonommen ujﬁBeatimmun des:
ch, .wegen x
entrifugierten Schlammea

'::A;?Daréuf'hurdej ‘HMuster von 30 em31 !Maeséyli
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beren:'10: ¢m3 aus- Jeden’ My zy

R . estimmt. Dieser Schlammgehalt.vurde ge:
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: 3 3 dle des”in’ Amsterdem
ach dem’Einisatzverfahren bereitete Mustera Endvoltol ist
__einahe gleich gros . i

in’ ethylathylketon 15811
in, F,eitaler Enﬂvoltol.sﬂh

5 _aas nach dem

En vpltale mit: einem wenige? gummiartigen A
Teil beroitet: werden’ konnen, di “doch’ 1hrq
"1rkung be:.be‘mlten._."~ :

1 edoch bemerkt, dase der Energieverbruuch und.
1aJZeitdauer bei ur he
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= .2-uas'eghgltene'Papier‘zsigte,kg;ﬁe_auaaerl1phenymangel,

-aber-die Leimung wer viel geringer als ‘erwartet wurde. Trotz
8. : onzentrat von 1,8% betrug die Wasser- .

ko] nr‘7Q$r¢§OJSek.,;gegenzlOOwSpka-beimﬂvOrih

h Gpha;;&p;sx);,Varmutlighmhat~dasflangqvggghen“

n,:..yerdlinnten: Zellulosebreies di'e Leimins . nache
Darauf deuten.die:Zahlen:.der aufeinan- _

1 Papier dér beiden Versuche hin..Jedo - .
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a AeoriVorrat Faserbrei lénger. ateht, ninmt-
6 Leimung ab, Bei: Vqrauch 15 war er frisch be= &< "
“bel. Veratch: 16 hatte, 3 ‘bareits” eine Nacht gestan~
on.” Ea:wird fiir. moglich‘g nlten, dass der. grosse. Unter-’
chieéd in: “leimender: Wirkung: swischen boiden: Vorsuchen we- o
nigstena,teilweiee ‘hierdurch erklart-werden kann.‘Wieder-yf~
olung des:letzte ‘ Buches, -aber: dann mit .einer-fris
4 : i :

‘migseny: Hlermit konnte nicht gleich
der Vorretwso -KOnzentrnt h

,fg‘ ich 'aterial,guch Kolophonium un'
zt wurden, In: Diag m. 5742=1-B4: wird edh

aren,. ebenso iwie: -das Konzentrat von':
‘ 11t 10% Kolophonium ' emmlgier ;“Da Kon-
‘zentrat;von Firnagral an sich brauchte fﬁr eine gu ewEmul- —
Lerung; 209" i ‘

; , "alt?upgefﬁhr proportiopal. ansus
: : 'Einfhhrung ‘eineg Leimfaktors. fir das- Ver
ltnis: zwischen rzielter*Durcﬁiassigﬁeifﬁund Gehalt iy
diegén'F

Firnagralnbeseerrleimt als aein Destillat, Am" Gegensatz
.. 2w’ den Erfahrungen. %Pr Rhenania. Der: Lubex hat“nu ol ”j

‘als bosser_als sein . EETRNEN
dass. dieser Unterschied
r‘Frrﬁugralxonzentrnt~w‘,_

CBE {8t jedoc‘."'é
mit—auﬂ«den-hoherenﬁﬁarzgeharv“&ﬁ
' emulsion ~zurll kzufiihren ist.“

die I Leimung miﬂ‘Firnagral 80
<”wie,die oit Kolophonium. o

‘ Aus Diagramm 5742w1-B4kann man nun gleichzeitig ableiten
‘ welche: Menge Produkt benotigt ist 2zur Erzielunp der erforder-.g
- lichen: 60'Seknndenuﬂaasardurchlﬁasigkeit.»Zusammenwmit“dem“Harz

rohalt d ‘Menge' dann ‘den Harzgehalt ' des.
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L swiierausilBsst.'glch ‘dann' wieder Behligasen in -~ ...
",H:g§19h§m;Vdrhﬁlthiﬂﬁlgt#téier?ﬂeh&ltfhhfd§r5Mé§§§;§91bphof"
‘plumy: die;ohneiBoinengung< von- anderen’ Stoffan’ diepelbe Leis. -
[ wirda ‘stehtundialeo auchiwiéviel Kolophow : . . .

T A%
~...Rapieres

Firnagr 14
Firnagral ;oo
Firpagraldestill,
Ronzentrab :oi i iy
jfirnagralkinzentrat)...
'Kolophpnium.->."

ost11lat

g h

Leimung von Fir =
st ELbY das

... Obwohl ;also.’
nngralkongentrat’ ei
Eongantrat’ voo Fir

‘Obwohl,

*beniProdukt dargostellt, Bs ist doutlich,.dass die:Leimung

- besger wird mit-steigenden Kolophoniumgehalt der Emulsion;,
.gigsgnygpbaqsertng;istwdemiHarzgehaltemnichtjerpoitiond;,

- gondern geringer. Der Verbrauch . an, Eolophoniun, i st.aleo. fir

-die Emulsionen‘mit’10% Harz'etwas grosser als mit 5% (wenn

;;adhl;asériQh,diéselbaaneimfehtigkéitxerréiéht&wifd):*of:en-
“bar-ist s nit Riicksicht -auf Harzergparun g-wlinschenswert-4i O
uEmulgierﬁpgﬁmit”mBéliqhat“wénig3Kol§phdp£u@;joiqupghnen,ﬂ3

Die Bestimmungen an Pap
g ‘ali :

inoch?zuiuniollgfﬁhﬂi

ében ‘werden’ 'K

ieren aus Hraftzellulose sind
Jezt ‘schon é6ine Uebersicht ge-

schi en:Versuche, wobei
07 {p°einém offenen'Tiegel er-- -
Jetzt WLt RHCO 1n oinem Auto-

) erkiitst: Das Produkt zeigte

-Behiedénen Emulsionen wurden mit Suifitzellulose Leinfes-
v . tigkeiten 'yon 38 und 110 Sek., bei Gehalten von 0,8 ‘und .
Ly 8% eTRY6Lt, " WEH T 61H6W LElnTaktor A9 baw, 72" entspriol
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c. Ghlorierung bai 100-120°0 ohne Katalyaatcr lieferte ‘ )
.;8lelohfalls ein festos Produkt.: ‘Unter.diesen” Bedingun- Soee ""‘
““gon wire Eintreten:von:0l in:die’Soitepkettsn mbgiich, ~ = = -
‘Aus der”&nalyse der ‘gebildeten. Produkterging*hervor, dass -~ - . o
ohl subatitutiou stattgefunden ‘hat,- aber:dass. ein'gros- -
“ser.Teil (58%) des ‘Chlors wieder 418!HOL abgsspaltén seln - e
"-mues. Dieses Produkt liéss. sich eehr achwer emulgieren S
i 4nd geb naheau. keinen Leimerfakt.
iB8’,wurde. versucht ;durch! Sehmelzen mit KCN oder Kochen mit_
: ‘alkoholiscner KGN-LEsung in-den gobildeten ‘Produkten. ~G1
. :durch“<ON au ‘ersetaen :und das Nitril an verseifen. Diese .
\,L}Reakt;on verlief achleoht; die hochat er eichte Sﬁurezahl‘z’

2 lwar (5de
. aEs, ist naturlich moglich, dasﬂ dde nicht als BGl nbgeapal-“

" 'tene ‘01; im Kern. der Aromate substituiert war ‘ynd in?dieaem

;'Falle 1st die- aohlechto Umsotzung mit !CH erklurlic'

-_';scnwssror.cxnumzu. ,l:‘a-ﬁ;

S ng .warde: ein.: laachinenversuch ausgefﬁhrt, bei ‘dom mit ) ﬂ.
1,8% 1rnagra1-80 -Konzentrat goleint wurde, (beim vorigen Vor-
-such:mit: 0, 9%)" “E§- ‘stelite sich Jedoch liersus,. dags. die: Was-

i erbeatﬁndigkeit ‘nicht verbeaaert, sondern, vermindert war.
Diel! 1at'Vermutlich ‘darauf’ zurﬁckzufﬂhren, dass der Vorrat
;Faserbrei Vor: der Verarbeitung ‘auf’ der’ Haachino'lﬁnger gestan-

) "_Diagramm (5742-1 B&) die Besul-
t 'dem:Handsieb vorgenommenen Leimversuche
ufgetragen. Daraus iat ersichtlich. daaa :

’

o Qﬂésser sind ala die Auagangéprodukte-

d. Leimung mi% Firnagral-soa-xonzentrat nahozu der :mit Kolo-
wfphonium gleich iat,

‘einem gvieiten Diagramm (5742-2-84) botreffend den
infliiss ‘ded- ‘Kolophoniifigehaltes aur afe Leimung nit Firnagral-
- destilldt bzw. dessen Konzentrat geht hervor,.dass die Ver-.

" "besserung’ der: Leimung bei Steigerung des Kolophoniumgehaltea
T .dem Harzgehalt nicht ganz entspricht.: ;gg:“

ol N

;.:Schlieaslich wurde . gefunden, daés bei;
'KHCO, i'

“rhitzung von

'on*Ftrnugrur‘vhﬁa"x“fﬁryﬁafaf'ﬁa1}100-12000
hloriqpt °
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T Lo Erganzende Leimveruuche auf Handaieb mit K;aftze uloae.

- 2.'Maochinenprobe mit 2% .onaentrat auf Iraftaolluloao (triach
) geleimt).| '_ .

' ,3;,Vergleich Xon"entrat aus einmaliger una aua mehratufiger
L Extraktion.A~ :

A;lVergleich 80 -Konzentrat und Uaatillationsrhoxatand.

' v.fS..Ghemiéehe Behandluug Firnagral nit Phoagen ‘und desaen
s Derivaten.




