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I. A, ANALYSE UND KENNZEICHNUNG VON FESTEN
PARAFFINKOHLENWASSERSTOFFEN,

(pr.J.J.Leendertoe)

~

- ¢

Da es nach Aussage des Herrnm Prof.Zerbec nicht wahrschoinlich
ist, dass die Muster Blfrecies Paraffin, die fiir die Strukturunter-
suchung des Paraffins von der Rhenania eingesandt werden sollten,
uns bald erreichen werden, wurde beschlossen diese Untersuchung an
Hand von drei Paraffinen fortzusotzen, welche die Rhenania uns vor
einigen Wochen fiir Spaltzwecke zukommen liess (Rhenania Ny. V 1207 -
V 1208 -~ V 1209, bzw, TilC Nr.3113, 3114, 3115).

Auf VWunsch des Herrn Prof.Zerbe wird dasbei dor neulich durc’
Gross & Grodde verSffentlichten ') Methode zur Kennzeichnung von
Paraffinen besondere Aufmerksamkeit gowidmot werden. .

Hir stellen uns vor:

1. zun@chst die Ausfihrungsweise dieser Zennzoichnungsmethodik winer
kritischen Betrachtung zu unterwerfen, u.a. in der Absicht uns
eine Vorstellung zu machen ven der Reproduzioerbarkeit der Ergeb-
nisse und der Genauigkeit, mit der dle Ausfihrungsvorschriften ein-
zuhalten sind;

2. die wirkliche Bedeutung der Kennzuhlen von Gross & Grodde zu prii-
fen an Hand der Ergebnisse genaucr Gruppenunalysen der Produkte
(genaue Elemontaranalyse, eventlell vor und nach Hydrieren, Molo- -
kulargewicht und Parachor);

3. die Resultate der genauen Gruppenanalyse flir dic frither geplante
Revision der .Jaterman Analyse fiir Paraffine zu benutzen.

Mit der experimentwllen Arboit fUr Punkt 1. haben wir bercits
angefangen. Zundchst wurden die verfilgbaren Mengon dor oboncrwihnten
Produkte V 1207 - V 1208 - V 1209 (je otwa 100 kg) homogenisiert, wo-
nach ein representatives und filr inalysenzwccke gecignetes Mustor go-
nommen werden konnte. )

Deneben wurden die fir dic Trennungen nach Gross & Grodde be-
ndtigten Mongen DichlorBthun, wovon uns nur cin technisches Produkt
zur Verfiigung stand, durch Destillation goreinigt. Auch die frektio-
nlierte Kristeiru!" - fordertc einige apparative Vorbereitungen, die
ung wegen taterislmangel ziemlich viel 2Zeit kosteton.

“uf Grund ciner Mitteilung dus Herin Prof.Zerbe, dass die
in der Praxis erhaltencn Paraffinfraktionen ohne woitore Destillati. .,

—-—————genugend—eng—eercn—zu—frvktrvntuTtEr—ﬁrrEtETTTEHfTaﬁ‘ﬁgﬁﬁ"GT&‘GTT"‘_‘“"'

Sy

TTU1). 001 und Kohle 1043, 38, 419. -

verzichteten wir zunBchst auch auf woitere Dostillation und schritton
glelch zu den Lristallisationen. Bei Muster V 1208 wurde die Trennung
nach G.& G. auf vier verschl-dene Mengen angewandt, zwei davon wurden
ohne weiteres der Xristallisation unterworfen, bei den beiden anderen
liessen wir jedoch die von G.& G. genannte Terrana-Behandlung des
Paraffins den Kristallipationsversuchen vorangehen. Auf diese Jeise
wollen.wir.einen.Eindruck—von-der~Reproduzierbarkeit-und~von—Einfluss
der Terrana-Behandlung gewinnen. Einoe eingehendere Berichterstattung =

© ~~folgt nach Beendung-diesor Bostimmungen.

o - oy e e . - . o
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. 1. D, EINFLUSS DER POLYMERISATIONS- . .. |
", BEDINGUNGEN. AUF D1E SYNTHESE. . e

51."‘ ) - -(Dryly,ﬂa@.van ngfdn)é“

NTERSUCHUNG STHEMA: UNTERSUCHUNG BETR. DIE ENTSTEHUNG. UND .ZUSAMMEN.
STSTSSSSSSTSSSSSSSS SETZUNG VON ASCHEBESTANDTEILEN IN SYNTHETISCHER
OLEN,

EINLEITUNG:

. Béi der Polymerisationsarbeit fiir die .Rhenania kam es einige
Male vor, 'dass die erhaltenen synthetischen Ole einen merklichen
Asdﬁngomﬁﬁ aufwiesen, indem gleichzeitig die Farbe dunkler war als
man erwarten wiirde. Diese Erscheinung war oft mit sehr schwierigenm
Filtrieren des mit Terrana konzentrierten Zwischenproduktes (Konzen-
trat 1) verbunden, Das Filter musste oft srsetzt werden, da es sich
immer'wieder mit einer Husserst diinnen Schicht eines gelatindsen
Stoffes verstopfte. Vollstandigkeitshalber sei erwdhnt, dass die
Erscheinung der schwierigen Filtrierbarkeit oft auftritt, aber nicht
immer die Entstehung eines aschehaltigen, Ols herbeifithrt, Auch wurde
bisher kein-aschehaltiges Ol erhalten bei Versuchen mit Balik Papan
Spaltdestillaten, hingegen wohl mit Rhenania Destillaten, '

.Da letztgenannte Spaltdestillate bei Polymerisation synthe-~
tische Ole mit einer merklich hdheren Viskositdt (60 - 70°E) als die
aus B.P. Spaltdestillat (etwa 35°E) ergaben, vermuteten wir, dass
wihrend der Aufarbeitung. der viskosen Rhenania Produkte mitunter
eine Abweichung eintreten kann, z.B, beim Absetzen von Schlarm, bei

wdgnﬂBehundlung“mit_Laugemoder“beiMden«Laugeabsetzungr»Untensjehend~»»

folgen einige Beigpiele von bisher erhaltenen eschehaltigen Olen,
die alle eine hohe Viskosit#t und eine dunkle Farbe aufweisen:

S T T e C e r s m e e —m e i ———

e —

""'""""""“""""T','/-——j ————— qT=T T
i Ver—T Siehe | i ! Asche n
" euch Seite: Versuchsdaten - i E 50E C.C.E Gew%EFhrbeﬁ
I ﬁ!:_i _______ L _____________________________ S e Lo "
139 | ID 317! Fraktion 160-300°C aus Spalt-) 65,41 1,09 0,31 ) 43+
I i : ! destillat V 1194 ' : : ' ! i
il 42 | ID 26| "Gutes" Rhenenia Spaltdestil-! 72,9} 0,85!0,25! 5 . !
I ! | lat TMC 2686(Rhen.750&6—f 19 | ¥ : ; f
h 45 | ID 33| Spaltdestillat V 1194 mit ~ | 61,51 0,88} 0,27) 5 |
i ! - . ! Rhenania-A101. ' H . H i
PPN YR 7 1 |
I 58 1 10740 ) Spaltdestillat V 1194 + 17431 1,461 0,751 5 + I
lL:::::.l:::::::':22};221:2:1;;'2:::========::::::’:l:::==J===:==:======I-=====d'i
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Welter wurden bei éiner Untersuchung nach dem Einfluse der
Rﬁhrgeschwindigke;t_beiydeg Polymerisation (esiehe Seite I D - 41 -)
drei Ule erhalten’ (Versuche Nri6l; 62 und 63), die einen wechselnden
Aschengehalt aufwiesen, ‘Dd ‘die Zwischenprodukte dieser Versuche noch
anvesend waren; wurden -diese einer niheren Priifung unterzogen um
moglicherweise einen Einfluss.der Aufarbeitungsweise zu ermitteln,
Gleichzeitlg wurden einige Sonderverauche (Nr,67 und 68) ausgefiihrt,
wobei insbesondere der Methode der Laugebehandlung. Aufmerksamkeit ge-

...schenkt wurde, 7.’

4 o . 4 s et T o Lt - - -

[y

Die Versuche Nr,61, 62 und 63 wurden mit Rhenania Spaltdesti) -
lat V 1194 und. 6% ALCY, (Pernig) bei 20°C und mit einer Rithrgeschwin-
digkeit von 600, bzw, 800 und 1000 Undr./Min, ausgefiihrt. Von den Po-
lymerisationsoberschichten, den Laugungsoberschichten und den Xongen-

 traton T wirden nun die Conradson Carbon Zahl und der Aschengehalt be- .

stimnt, wikrend ausserdem die in den beiden erstgenannten Produkten
vorhandene-Asche analysiert wurde, Die Resultate sind in. Tebelle 1 zu-
sammengestéllt, ) . .o

.

Tabelle 1. -
Aschengehalt und Aschezusammensetzung von
' . Zwischenproduktén, :

H::::::: —————————— =E=SzE=ssDzzzs DR e :. ‘——:= : _: __:::=:”

Il Versuch Nr, : 61 : 62 : 63 t

e e e - SN N 4

] : | . SRS |
~~~wﬂwPolymerisationetemperatur;"°Q"““‘*””1””f”"20‘"“1‘““"20“"““{”‘”'20 !

i Rihrgeschwindigkeit, Umdr,/Min, - I 600 i 800 1 100C i o

i| Reaktionsdauer, Stunden ' 9 : 9 9 h

I} Drz Schlammabsetzung, Stunden 15 18 ! 24 "

I Dauer Laugeabsetzung, Stunden v L ! 24 : 16 i ‘

=== T e s e fromom—m—m—- I Bttt R |

i Polymerisationsoberschicht, ! | : E}

il Conradson Carbon Zahl y 1,11+ 0,96 0,86

Il Aschengehalt, Gew.% ' 0,80 | 0,66 | 0,61 !

Il Sdurezahl ! 2 20 16 0

h Ascherusammensetzung i ' I 1

! A1203, Gew.% E 27,5 | 96,5 E 98 |

| g [} . 1

! Fe203, L : 2,5 ! 3,5 : 2 )

! 01 " ! Spur ! " Spur

I |

Ipur
(die Asche 1Bt nicht flilchtig)

o ot 2 ot Pt o e o s 8 . 2 B e ]
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ID-j0 -
u-,'\ o Akt ', TS meeE A - ——7 ,. ,‘,' }' -
”'Veré@bh;Nr; : IR ’..ff' ,ﬂ§¥; N 62 _’:' 63
RN IAAGA SN St U
ﬁ Laugunggoberschicht E;’ E E | ﬁ‘
" Il Conradson Carbon Zahl Po1,32 0 1,29 ) 1,24
it ‘Aschengehalt, Gew,% v 0,54 ) 0,73 | 0,55 |
il Aschezusanmensetzung | ! ! i
I “NaOH, Gew.% H 15 i 35 | 13 i
oo NaCl,' L ! 32 ] 52 : 45 H
i Al,0,, v n i 52 1 13 42
" 273 ' N ] ] |
i Fen045 " ® ! 1 ' Spur ! 1
H - 7 i (dfe Asche ist flichtig) i
e e e e S et ) e e e e 0 e e e e e
i K a 1 ki
i Konzentrat 1. ' : i i
It
! Conradson -Carbon Zahl b1,05 1 0,73 | 0,45 |
It Aschengehalt, Gew,% i 0,28 | 0,13 | 0,00 !
i Flammpunkt, PM geschl., °C | 229 o224 1 227
! Farbe (Union) 1 4E 4 Loo4E o+ ! 3o
"::=-_-::::::===:::=====:=====::=—..:::::.-_l ————————— dzzz=zzzaz fzzzzz==== M

.. Was cle- Aufarbeitung betrifft kann erwdhnt werden, dass alle
drei Ole 'sehr schwierig filtrierbar waren, und dass der Aschengehalt
der Konzentrate I 0,28 bzw. 0,13 und 0,00% betrug, Hieraus geht also
hervor, dass es nicht immer_eine Korrelation 'zwischen Filtrierbarkeit
und Aschengehalt gibt; das 01 von Versuch 63 filtrierte schwer, war
Jedoch schliesslich aschefrei., Es fragt sich nun, wo die Ursache der
Unterschiede in Aschengehalt der Konzentrate I liegt, Was die Poly-
merisation anbelangt, gab es eine Differenz in der Rihrgeschwindig-

- -keit-und konnte man folgern; dass die hochste Rihrgeschwindigkeit
die giinstigste in bezug auf den Aschengehalt ist. Wahrscheinlich
trifft diese Folgerung jedoch nioht zu; man wiirde eher den umgekehr-
ten Verlauf erwarten, da bei schnellerem Riihren eine feinere Verteiluuy
des Schlammes auftritt., Wir glauben denn auch, dass der Zusammenhang
zwischen Rihrgeschwindigkeit und Aschengehalt nur ein scheinbarer ist
und dass die Unterschiede auf die weitere Aufarbeitung der QOberschicht
zurfickzufithren sind. Die Dauer der Schlammabsetzung betrug n#mlich
bei den Versuchen 61, 62 und 63, 15 bzw., 18 und 24 Stunden und der
Aschengehalt der abgeschenkten Oberschicht 0,80, b2zw, 0,66 und 0,61
Gew.%. Offenbar war die Dauer der Schlammabsetzung bei den Versuchen

61 und 62 noch zu kurz und ergab also nur Versuch 63 ein aschefreien
0l. .

v

Das Zahlenmaterial gestattet u,E. keine welt gerungen .

—Inbezugaul einen mOogllchen Einfluss der Laugebehandlung oder der

Laugeabsetzung, Die Dauer der Laugeabscheidung war bei Versuch 63

am kilrzesten (16 Stunden); trotzdem war das Ol dieses Versuches

aschefrei., Auch die Aschenanalysen geben keine weiteren Aufschliisse.

Die Asche der Polymerisationsoberschichten bestand praktisch ganz aus

Al 03, die der gelaugten Oberschichten aus wechselnden Mengen NaOH,

Naal und A120 ohne eine bestimnmte Regelmésaigkeit, Als Ursache fiir

das—ﬂuftretenﬁvon—wabhs'fﬁ“aéﬁ’dlen bel den Versuchen 61 und 62 kann

also nur an ungeniigende Abgetzung des Schlamms gedacht werden, .

1
\
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..o ox:o.lngwischen wurden noch einige Versuche-angestellt zur Fest-
stellung, ob die Laugung glinstiger verlaufen wiirde, wenn stirker
mit Benzin 60/80 verdiinnt wlrde; weiter wurde gepriift, ob eine
Waschung mit Wesser nach Ablauf der Laugung von Nutzen wére. Dasu
wurde bei Versuch 67 eine Menge Rhenania Spaltdestillat normal mit
% AlCl3 {Pernis) bel 20°C polymerisiert und die erhaltene Reaktions-
schicht“in 3 Teilen sufgearbeitet: B .
Versuch 67-1.7 ' ‘

. 500 .g Oberschicht wurden in normaler Weise: gelaugt, d.h.
wihrend 3 Stunden mit 10 Gew.¥ NaOH-Lésung (20%-ig) und 25 Gew.$
Benuin 60/80,: behandelt. Nach 48 Stunden wurde die’ Laugeschicht ab-
geschieden und die Oberschicht mit 4 Gew.,% Terranra bis 250°C konzen-
triert; das ‘erhaltene Konzentrat war ziemlich gut filtrierbar und
von heller Farbe,

Versuch 67-131. .‘

500 g Oberschicht wurden wie in 67-I'gelhpgt, jedoch wurde
jetzt mit 40 Gew,% statt 25 Gew.% Benzin verdiinnt; das erhaltene
Konzentrat filtrierte langsemer und hatte.eine:atw: dunklere Farbe &
das von Versueh 67-I,

VYersuch 67-111:"

. 450 g Obérschicht wurden in normale;NWéiéehgelaugt {elehe 67-1)
und nach Abgething der Lauge mit Wasser gewaschen (insgesamt 1000 cm3
Wasger in Portionen). Das erhaltene Konzéntra§5war ziemlich gut fil-
triervar, w ) ' '

Daten iiber Aschengehalt und Aschezugemménsetzung der verarbei-
teten Reaktionsoberschicht und der erhaltenen Laugungsoberschichten

sind in Tghelle 2 zusemmengestellt. ceor

T S L 1 S e

- " abelle 2, T " o

it Polymerisationstemperatur, °C
it Rihrgeschwindigkeit, Umdr,/Min,
i Reaktionsdauer, Stunden

———————————————— el - =

' Polymerisatinhsnbarachicht,
i .

it Conradson Carbon Zahl
il Aschengehelt, Gew.%
il Saurezahl Vo

I Aschezusanmendeétrung
i Al,Oa,ﬁaewi%"
fl RarVE K
! n ".
i Feala MM

” Cli,' DR ?l " Spur

[ . - '
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g Versuch Nr.” . "L " . )67-I- . 67-1t ) 67-miT N
"———-.—-‘.———A ———————— o e et o 2 0 02 m  ae me --J‘ --------- -“—.--_- —————— -:—-- —————— H
h Laugungsoberschicht, , w»..:%o’ | " H h
. . '
Il Conradson Carbon Zahl . ‘ 0,93 0,89 E 0,97 |
il Aschengehalt,’Gew g "+ 47 =" 0,52 0546 | 0,34 |
v.}_Aachgzusammgpsetzung~~:s - L N e Lo
i NaOH, Gew.% b 9. 1 23
1 NaCl, ] 42 36 20 i
n- . ‘A1203’. [t T : 36 : 44 : 57 llll
I ] g Ty it
| Tegly T R L N
e ittt C S Ammmsesdan fm~————ea e ke 1
Il Konzentrat 1. b ! T
I Conradson Carbon Zahl 0,381 0,3 L 0,36 |
2 ] 2
I| Aschengehalt, Gew.3 . i 0,00 , 0,01 ! o0,01 !
I} Flammpunkt, PM geschl,, °C o232 : 203 1 226 n
it Farbe (Union) 1 2+ ' -3 3 i
I B3 e S T d== szzo==c! ===z ) =

- . Sémtliche 3 erhaltene Konzentrate 1 waren-also -aschefrei,
was nach den Folgerungen asus den Versuchen 61, .62 und 63 die.Folge
einer guten Schlammabscheidung sein kdnnte. Tatsichlich stellt sich
nun heraus, dass der Aschengehalt der Polyqeriautionqschicﬁt nur
0,60 Gew.% ist {bei Versuch 63, der ein aschefreies 01 .ergab, betrug
dieser Aschengehalt 0,61 Gew.%i. Die Zusammensetzung diesef Asche
(hauptsdchlich Al,0 ) war praktisch dieselbe wie bei den Versuchen
61, 62 und 63, Dif Zahlen fir Aschengehalt .und- .Aschézussmmensetzung
weisen auch hier Leine bestimmten Xennzeichen auf, Dle:mit Wesser

_””»M“”_naghgewaschenemLuugungsoberschichtmvon”Versdchv67cDIr"t5t”nfcht"gﬁﬁz“
aschsfrei, hat jedoch,wohl den nledrigsten Aschengehalt., Wir glauben
auch aus diesgen Versuchen schliessen zu missen, dass die gute Schlann-
absetzung zu aschefreien Olen gefiihrt hat, wihrend die Schwankungen
in der Laugung (stArkeres Verdinnen mit Benzin, Waschén mit Wasser)
keinen Einfluss auf das Ergebnis hatten, BRI

. el . . -

Schliesslich wurde noc¢h. geprlift, ob die absichtliche Zugnbe

von Schlamm zu einer gut abgesétzten Polymerisetionsoberschicht die

Anwesenheit von Aschenbestandteilen im nach der Aufarbeitung erhal-
tenen Konzentrat 1 herbeifiihrte, Dazu wurde in normeler Weise eine
Menge Rhenania Spaltdestillat V 1194 bei 20°C polymerisiert (Ver-

such (8) und die nach geniigender Absetzung abgeschenkte Oberschicht
An 2 Teilen aufgearbeitet. ;. = - " 7 e e

¢

—————Vonsuoh—68=i- .
500 g Oberschicht wurden in normaler Weise geleugt ung mit
Terrana konzentriert bis 250°C; das erhaltene Konzentrat war ziem-
lich gut filtrierber, : \ :

Yorsuch 68-11.

Zu 450-g—0berschicht-wurden—50-g~Schlamm—(von—-Versuweh—6¢)
zugesetzt und das Ganze in iblicher Weise gelaugt und mit Terrana
.- big- 25000 konzentriert;”daﬂ”erhaltehe'Konzentrnt”l'hdﬁte eine
.dunklere Farbe, war jedoch nicht schwieriger zu filtrieren als das
LronLO3-T, - . . . T : : R
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. :Aus den. Daten in Tabelle 3 1st eraichtlich, dass sowohl bei
68 I wie 68 11 ein asnhefreiea Konzentra% 1 erhalten wurde,

PO

Iabelle 3. )
Schlammzusatz zu einer Polymerisationsoberschicht,
A : === J===== a'1 =22 :
* }.Versuch Br, : | 68-1 1 _68-II .
{}— ---------------------------------- Jmmmaa- ———m e T -=q
u Polymer:aationstemperatur, °C " 20 i
. ! Rilbrgeschwindigkeit, Umdr./Min, : 600 i
% Reaktionsdauer, Stundqg_ ! N "
------------------------------------ A e e et o e b0t o om o o |
Polvmerisationsoberschicht i i °
A It
I Siurezahl’ ' 13,9 | [ )
Conradson‘Carbon Zahl 1 0,76 |
Asche, Gew.% j 0,60 i
“"""'""’""""""'“'"""'“""t"""'""'f" " 50 g Schlam!
Laugungsobersch cht, . : S : zugesetzt }
Conradson Catbon ‘zahl ' 1,21 H - !
Asche, Gew.% - ! 0,77. ! 1,18 ﬂ
e e mcaaa ,_-7 ------------------- demmmmmcs e ccmade e ———————— i
| Konzentrat 1. = : { |
i ] 1}
! Viskositit E 50 | 48,2 ! 50,1 I
| Flammpunkt PM-geschl., ©C | 32, 221 i
! Farbe (Union) ' W»- L b~ i
ll:Conradson Carbon Zahl I 0,31 b0, B
I Asche, Gew.% . 0,02 | 0,01 1
i ] i
"::....._._‘..___..3....._..._I'..'....z:‘:_....._..____====::::’:== _____ S=c=zsmoosoosssmsosnos==dl

Obwohl die gelaugte Oberschicht von Versuch 68-I1 viel Asche
enthielt (1,18 Gew.%) war das Konzentrat 1 aschefrei. Dér zugesetzte
.Schlamm hat also offenbar wdhrend der Aufarbeitung andere Eigenschaf- '
ten als der in der Dberschicht zuriickgebliebene nicht-abgesetzte Schlanm,

SCHLUSSFOLGERUNGEN'Q"

Bei einiér Untersuchung betr, die Ursache der. Anwesenheit von
Aschenbestandteilen in synthetischen Olen stellte sich heraus, dass
diese Ursache sehr wahrsch~i~14~% in einer unvollsténdigen Schlam~

absetzung zu suchen 1st, Analyscn v.a Aschenbestandteilen in Polyme-
risations-,und: Laugungsoberschichteén gaben keine Hinweise auf eine

andere Ursnche als .die genannte, Wider Erwarten entstand bei einenm
absichtlichen Zusatz von Schlamm gzu einer Polymerisationsoberschicht

kein aschehaltiges synthetisches 01, . o
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RONSTITUTION VN SCHMIERGLEN, &
1 : |

O SO PR T S . Formm
i N § (Dr,q.w.Negeybiagt)w:,
N I S :

+ UNTERSUCHUNGST HEMA: f BESTTHHUNG VON VISKOSITATEN BIS 2U ETWA 350°C.
EEt vt il P A ‘

: N
s 4 Bigher fanden gie Viakositﬁtsméssungon bei hohen Temperaturen
mip KohlehwaSSersthfen statt. In diestm Bericht folgt die erste

Mitteilung Hber einen sauerstoffhaltigen Stoff, nachdem zundchst die
vweitere Vérarbeitung der Kohlonwassorstoffdaten besprochen wird. Die.
8¢ Verarbeitung unfasst das Anbringen klsiner Korrektionen zlg Folge
einer Neuejchung der Thermometer, das Umrechnen zu abgerundeten Tem-

peraturen und idas Auftragen in einige Diagromme.

Der sauerstoffhaltige Stoff, desgén Viskositit danach be-
sprochen wird, ist'Dicetylﬁther;,DIeBep Athér mit Schmelzpunk£'52;5‘-
53°C stammte aus dem Laboratorium des Herrm Ir.Verheus. Die Vis'osi-
tit wird mit den ViskositHton der normalen Paraffine verglichen., In

dieger Vergleichung werden auch einige niedrigeren in der Literatur
erwéhnten Kther bezogen. ‘

ZUSAUMENFASSUNG DER UNTERSUCHUNG: '
Allgwb@i“den_Yiakoaitatsmcssungen-verwendetenwAnechﬁtzthermouﬂm”"“*
meter wurden von der Eichabteilung nachgeeicht., Es stellte sich heraus.
dags sich die Thermometor inm allgemeinen in den seit der letzten

Eichung vergangenen Jahren wenig ge¥ndert hatten. Dic Dichten und
Viskosititen dor bisher untersuchten Stoffe, basiert auf der neuen

Eichung und fir ganze Grade Colgius umgerechnot, sind in den unten-
Stehenden Tabellen zusammengestellt worden!

Die Dichten wurden in .einom Diegramm, (Abb. 5800-1-B4) geg-n
die Temperaturen aufgetragen; dio dabei: erhaltenen Linien weichen
nur wenlg von Geraden =zb. [T '
Die'Roziproken dor.dynamischen Viskosititen, die Fluidititen
wurden gegen die Reéziproken der Dichton, alsé gegen die spezifischen
. Volumina aufigetragon. Nach Batscliinski(l) wilrden in dieser Weise Ge- )
raden ‘erhalten werden; Abb,5800-2- 4.zeigt.J.édoch,—das8-di-68-p4cht—————
ur die untdrsuchten Kohlenwasserstoffe gilt. .
Es goilin dieser Beziehung bemerkt, dass-die bei derselben
Temperatur, jedoch verschiedenen Drucken von Van Wijk und Mitarbei. .
torn (2) ermittelten kinecmatischen Fluidititen gegen die spezifi-
schen Volumina aufgetragon wurden, wobel fHr Kohlenwasserstoffe mit
nicdrigem Molekulargewicht Geradon und fir Kohlenwasserstoffe mit
~—m—-hohen_Molekulargewicht-Kurven-gefunden—wurden:

A.Batschinski, Z.physik.Chon.1913, 81, 643.
W.R.van Wigk c.p. Physica 1940, 7,745, .

L2
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T Tompe: | .Dichto . - Dyn.Viak .| KinoVisks | Fluiditdt | SpezoVols
Tin 06 G cing/on¥ ) L lnep 1 ines” in potse~} | in en3/g
n. Hoxadokan 25 fo,7)" 1" 307 3,09 3% 32,6 1,297
Gy 37,8 0,7621 - - - - -
B0 0TS o 106 1,067 fr 0,888 eg e | 1,368
2 o608 1 0,634 0,636 oom ] 18,7 1,437
184 0,657 0,397 0,401 0,604 LB B )
248 0,610 0,250 - 0,253 0,411 3B 11,69
i mTotrakosan | .86 0,7759 4,68 1 swm 21,6 1,269
Coaflege L s -0,7608 - f=- o7 -2,886° ¢ TU380% T 37 T 13318
- : 0,7260 1,388 _ 1866 | 7,8 ,m
cisg: . 0,6914 4.i0,789 ' 1,8 26,7 | 1,46 o
‘25 b ¢ 0,6495 0,479 0,77 209 1,540 ‘
.36, | 06037 .} 0,313 o518 | 319 1,656 :
nvPentatris- 0,718 67 682 68 | 86 14,86 1,265
kontan 0,7587 3, 381 4,98 26,5 1,318
e T omst 4o 28 o3 2 L 1,34
' 0,7130 1,48 1,494 1,4%- 2,09 67,0 1,403
0,6744 0,864 0,868 0,863 < 1,281 115,7 1,483
0,6337 0,58 0,854 0,552 0,873 180,8 1,57
n Tritotrakontan| 90 0,7809 7 8,63 11,06 11,5 1,281
Cyatleg m 0,7676 5,77 52 17,33 1,303
132 0,7542 - 4,24 5,49 2,2 1,326
184 0,7224 2,127 2,9 47,0 1,384
N T . .0,6849 1,194 SO0 S 7 SN Y - S U W N N
Ty - 6 0,6472 0,748 al86 . | 1837 1,545 o
3 Athylpontan 2d,, '} 0,697 0,380 0,545 263 1,43
37,8 0,6823 0,316 0,463 316 1,466 |
50 0,6711 0,280 100,82 - | 357 1,490 {
65 0,651 0,246 0,31 407 1,520
8. .. 0,6442° 0,215 ©0,334 465 1,552
10 Nonylnona- 20 0,8085 - T .- - -
dkan | 80 |. 0,793 - ¥4 R 30,6 11300
k- 0,7355 1,427 1,940 ;1 1,360
‘ < 184 0,7008 0,799 .1,40 25,2 | 1,427
) 5. | 0,659 .. 0,480 . .. ..0m8 {208 . . |..1,87
263 (0,634) 0,366 ~ 0,677 27 1,577
7,12 Dinothyl 20 ¢ | 0,830 39,8 48,4 2,81 1,215,
9,10 dianeHoxyl-| 50 {0,804) 11,58 14,36 8,68 1,244
oktadekan 80- | om87 | 4,94 " 6,30 20,2 1,276 q
L 132 . 0,792 1,841 26 54,3 1,335
eow oooofoea 1 0,7M8 . 0,948 11326 . 1085 ] 1,309
o 248 0,6736 0,538 0,794+ | 186,9 1,488°
- 283 0;6401 0534
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b III - 12°¢ -
ies H U
' Flulditat’
i polea-
12,2 Dimothyl {.,11,83
"‘n.DBl't_o'a!{" 730,85
e
. b TS 19,8
. oM 0,498 0,769 | 201
N 283 0,68 0,379’ 0,612 264
psDicatylbonzon 0 0,8145 9,03 11,09 11,07
13254 ¢ 07818 - 3,50 - 4,48 28,6
184 0,7491 1,846, 2,46 54,2
245 {0,710)-. 1,060 1,493 %,3
306 0,674 0,675 1,005 148,1
Oktadooylbenzen 40 (0,846) 7,37 8,71 13,57 1,102
: - 80 0,8193 3,06 3,7 2,7 1,221
13 0,7844 1,444 1,841 69,3 1,275
184 0,7495 0,850, 1,13 | 17,6 1,384
. 245 . 0,7083 0,522 0,737 191,6 1,412
263 {0,682) 0,405 0,594 247 1,466
1,1 Dip“onyle 25 0,9070 34,9 38,3 2,87 1,103
hoxadokan 80 0,8712 5,46 6,27 18,32 1,148
132 0,8365 2,121 . 2,% 47,1 1,195
184 0,8016 1,136 1,817 88,0 1,248
245 0,7600 0,666 0,875 10,2 1,314
fhosos | omes I L) 0,602} 2% 3 1,396
Ditsobutyl- .20 0,9323 - - - -
nephthalen . 56 0,9081 1,21 12,34 8,92 1,101
. 80 0,8914 4,60 5,25 21,4 1,122
132 0,8543 1,501 1,757 66,6 1,171
184 0,8164 0,759 0,930 131,8 1,225
- 245 0,720 0,432 - 0,560 231 1,295
283 0,7405 0,315 0,425 n7 - 1,350
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o Wahreng im oboustehenden eine Ubereicht tiber aie biaher gus~
g fhx stan; Jeaauﬂgen an Kohlenwaeserstoffon .gegeben wurde, folgon

,untonptqhend die mit dem als ersten untersuchtqnggyeratoffhaltigen
: Stoff, ndmlich Dicetyléther, erhaltenen E:gebnisse.

: fe Die. Dicﬂten wurden mit. Hilfe eines Pyknombters von etwa 1 cm3

©omib lnngam kalibriortom Stiel bestimmt; die Viakoaitnten warden mit

- denm, PallLﬁrpérviakoaimeter gemasaen. Der Viskosimeter war nach einer

' Reparatur des,, ‘puf dem Dampfbad pasaenden Schlifﬂst“ckes nachgeeicht

‘ worden, 'bel ueicher ‘Bichung fir. die Eichkonstante der .Wert 0,00487 go-

;. funden wurde, vas nit dem frﬁher gefundenen Wort von 0, 00488 gut tibor.-
elnst~mmt.

il l‘ L

lDichte und Viskositﬁt von Dicetyldther

‘ ?.f P 32 660 (Fallkorper)»t :
: [N N e i e e e o € 0 o e e e o e g -“---r-——--
: t o R AN 9o
 Zedp: Dichte Dyn.Visk. &19_17;915- o
- 5649°C 0,8067 9,04 ep- . 11,21 ¢S
eo 6 v 0,7908 5,26 " 6,65
. ‘132'2 n 0,7576 2,282 ".t - 3,01 "
i 18441 M . . 0,7238 1,265 "} L7471
R 245;0 0,684 0,748 " . - 1,033 "
282{6 " 0,6586 0,871 " 0,867
| Auf abgerundete Temperaturen
_._..umgerechnote Werte ',
56,0 .8073 9.24 ©11.45
80,0 PR 20 - - Y% 3 U - 3 (A S —
132.0 7877 2.288 3.02 ®
184:0 L7240 1.266 1.749
24540 6848 J748 : 1.003
2834 0 © .6683: . 569 - .864 ‘
_ Das beigehende Diagramm (Abb 5800-3-B3) setzt uns instand den
Viskositéteverleuf von Dicetyléthér mit dem Viskositétsverlauf wu..
Paraffine zu vergleichen. Fiir n.Hoxadekan und die hdheran anaffine
vardon die Daten dieses Berichtes verwendet, fWr die niedrigeren Paraf .
fine dic von Evaas (1) tabellarisierten Viakositatawerte. In der Figur
aind zugleich die von Bingham und Spooner (2) fdr di n.Amyldther und
ul n.Butyldther erwihnten Viskositdten und die von Thorpe und Rodger(3;
fiir di n.Propyléther, Didthylidther, Athylpropylathar und Methylpropyl-
i_____p.fc,,h_gz_ﬂnggrzebenen Viskositdten sufgetragen worden.
) Evans, J.1.P.T. 24, 38 (1938) e

Bingham & Spooner, Journ.Rheology 3, 221 (1932)
Thorpe & Rodger, Phil.Trame 185 4, 357 (18943
) Phil.Trans 189 A, 71 (1897

S0 0 -




001994

III - 131 -

" Timmermans und Mitarbeiter (5,8) untorsuchton verschicdene
- Ather bei 15° und 30°C und fanden fiir di n.Anyléther 1,188 und

0,922 cp, fur di n.Butylither 0,741 und 0,602 cp, flr di n.Propyl-
Bther 0,448 und 0,376 cp, filr Di¥thyl¥thor 0,279 ung: 0,247 cp. Die
Ubereinetimmung mit den zuerst gemannten Untersuchern ist gut, aus-
genommen im Falle des Di¥thyl&thers. Fiir Kthylpropylﬁther fanden
‘Hilditeh und Dunstan (7) mit 0,3393 cp bei 25°C auch eine h3here
Viskositdt als Thorpe und Rodger.

fue der Figur (Abb.5800-3-B3) stellt sich deutlich heraus,
dass die Temperaturabhingigkeit der Viskosit¥t bei den Athern ohne
Verzweigungen ungefBhr dieselbe ist wie bei den normalen Paraffinen.
Wehrosd die niedrigsten Ather viskSser 8ind als die Paraffine mit
einem Kohlenstoffatom mehr, sind'di n,Butyl¥ther und di n.Amyléther
etwvas weniger viskos und hat Dicetyldther nahezu dieselbe. Viskosi~
t8t-als das Paraffin mit gleich viel C-Atomen,

Die Ather haben niedrigere Schmelzpunkte als die Paraffine mit
- gleich viel C-Atomen, z.B, di n.Amyléther -69°C gegen n.Dekan -3200
und Dicetyldéther etwa 530C gegen n.032H66 etwa 70°C,

SCHALUSSFOLGERUNGEN:

Die Dichten der frither untersuchten Kohlenvasserstoffe ver-
laufen fast linedr mit der Temperatur. Die gegen die spezifischen
Volumina aufgetragenen Fluiditaten derselben Kohlenwasserstoffe,
wie von Batschinski empfohlen, bilden Linien, die deutlich von Ge-
raden abweichen.

Die Temporaturabhéngigkeit der Viskositdt ist bei unver-

_Eﬂgigtﬁnxﬁthern\nahezuwdieselbewwie~bei~gleich*viakosen‘ﬁdfﬁéIéﬁ"' T
Paraffinen.

e e T L ptuihiuifiubotafeufuidl

Was die Kohlonwasserstoffe anbelangt muss auf das Fertig-
kommen einiger Synthesen gewartet werden. Dr.Verberg wird untersuche.,
ob dem bestehenden Programm mit gutem Aussicht auf Erfolg, die Syn-
these eines aliphatischen Kohlenwasserstoffes mit einer Anzahl, wenn
mdglich, aufeinanderfolgender C-Atome ohne Wasserstoff infolge zwei
oder dreifacher Bindungen, beigefiigt werden kann.

Inzwischen ‘wird die Untersuchung von Stoffen, die ausser
Xohlenstoff und Wasserstoff noch Sauerstoff enthalten, fort esetat
_____medanw_An—der-Beetimmung—der-D anniungselinie von Dicetylither
wird augenblicklich gearbeitet,

(52 J.Timmermans & F.Martin, Journ.chim,phys.25, 411 (1928)

{6) & Hennant Roland, Journ.chim,phys,27, 401 (1930)
(7) Hilditch & Dunsten, 2t.Elek,Chem,17, 929 (1911)
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‘UNTERSUCHUNGSTHEMA: MESSVERFAHREY FUR OXYDATIONSBESTANDIGREIT,

ETTTTET TTTTTTTTTTTUAUSBRETTUNG UBER HETALLOBERFLACHEN, UND KORROSION.

Oxydationsbestbndigkeit, . - : R -

| > e 000t e e o et 2 o B

Dic im voripgen Monatsbericht vorgeschene Verinderung des Appa- )
rates ist nupmehr. fortig gekommen. Dic Tourenzahl vetrigt nun 21 Unmdr.,
- Min. Es wurden noch keine Versuche . nusgefithrt

- husbreitung liber hoisso Metalloberflichen.

T Bir fiihrbent einige Versuche aus zur Feststellung, ob die Oxyda=-
tion infelgeider Ervirmung des Uls an der Luft -fuch einen merkbaren
Einflugs..auf diexAubbreitungsgéschwin?;gkeit hatte. Der #bliche Appa-
roi (sichel Zeichnung 1916244 in'Jonnarbericht 1243) wurde dezu mit
Glas cbsedeckt und curch eine Zufuhrsffnung vurde t¥hrend der Aufv®rme .
periodn,yad whhrond des Versuches Stickstoff. geblasen.

fiir stellten einen Versuch mit Rizinus3l an. Obwohl das 01 nech

den Versuch. wenip oxydiert war (wie aus”16r Farbe ersichtlich) breitete
das U1 noheszn nicht aus. Dies filhrte uns zu Jer Annchne, ass der Stinl.
stoff geniigend U1 ocer Fett enthalte zur Anbringung eines Filmes auf

?io Metolloberfliche, wocdurch (ie Ausbreitung. verhindert wirie. Dies
I'dnnte dann jedsch nuch der Fall gevesen sein bei en vorigen Versuchen
an der Luft, wobei Ri¥%inushl schlecht ausbreitete un. wenig repro.uzier-
bare Verte orgab. : : S

- Die Versuche betr. den Einfluas der O0Xylation wurden deshalb.
Ty LAUR I T EIHEGEE1I1E Un T érst einige Versuche mit einer méglichst r. .
nen Oberfliche ausgefiihrt. Die Rille im Aprarat surde dazu, nach Reini-
gung mit Alkohol-Benzol, mit Seide un? einor Paste ven Chromtrioxyad und
Wasser geputzt und danach mit Seide unter fliessencem {asser nachgerie-
ben bis des iMetall v9llig lurch vesser benetzt wurde. Hiermach wurde
mit ebabluten Alikohol und danach mit Ather gewoschon und nach dem Trock.-

:men gleich mit Clas abgerockt. NS
Nach dufwirmen unter Glas wurcen Crrauf in der iiblichen veise
el Tronfen 0L auf der wirmston Stelle engelracht uns Cie Ausbreitungs--
‘}?gggghwindigkqit,gouepsen.

cvon . Auf dlese Weise wurden elnige Versucho wit Mineral’len unc mit
fetten Olen, die bereits friher goprift w: rden varen, viederholt; dnbei
wurden die folgenden Ergebnisse erhalten:




T 01099
| R L _‘ R i il
" ““Anzahl Sekunden bendtigt fir Ausbrei- @
. bung. von. 200°C nach_120°C, :

Glyzerin R breitetvnicht aus

RUbB1 T 83, 50, 47 ! durchschn.50"
Schmalz8l ' 36, 37, 37 i " 37
Leinsl . - N . 85, 57,84, 52 | . m. 5
Rizinus8l i 70 786, 62, 68,67 | n - gg
-Sonnenblumensl S - 45, 38, 38 I " 4o
Penna Bright Stock 87, 87, 85, 86 | no. gyn
Synth.Bright Stock 136, 125,130 ! "o 1304

Hierais geht hervor, cass dig abnormen Ausbreitungseigenschaf-
ten, die wir erst fiir einige fettenOle (besonders Rizinus- und Riib51)
fonden, nahezu ganz auf eine ungentigend gereinigte Oberflache zuriick-
zufiihren sind. Wenn die Oberfl¥che in der obenbeschriebenen Weise ge-
relnigt wird, finden wir flir alle Yle Ausbreitungsgeschwindigkeiten,
"dle naohesu-auf der fir Mineraldle gefundenen ‘Lipie fiir den Zusemmenhang
zwischen-Viskositdt und Ausbreitungsgeschwindigkeit liegen. (siehe "
beigehendes Diagramm 5809-B4). Glyzerin breitet aber such auf eine
reine idetalloberfléche nicht aus. . T

.Es stellt sich also heraus, dass sowohl fir Mineraldle wie fir
fette Ole (mit einer kleinen Abweichung fir Leintl) die Ausbreitungege-
~ schwindigkeit bei Anwesenheit eines Temperaturgradienten eine Funktion
- der Viskos:t@t Jbei der Versuchstemperatur ist.

GEPLANTE_WEITERE UNTERSUCHUNG:
Obwohl obige Schlussfolgerung die weitere Untersuchung betref-
fend Ausbreitung aus praktischem Standpunkt wenig interessant macht,
werden wir noch einige Versuche anstellen zur Priifung, ob wir auch et-
~~v*~~jwas“ﬁber*dre“Ursache’der”ﬂusﬁféftung bei Temperaturgradient ausfindig
machen konnen..

forrosion.

-t o e ot o

Wir fihrten eine Anzahl Versuche bei verschiedenen Temperaturen "
und Belastungen mit Double Shell und Double Shell + 1¢ Y1sdure aus,
zur Festsetzung der ginstigsten Bedingungen fiir einen Normalkorrosions-

versuch, .
. Rorrosion in mg nach einer
‘Versuchsdauer von 3 Stunden
{Durchschn, _von_4 Versuchen)
- ‘Double- Shell -{ - ‘Idem"+
. § : 1:2 OlsBure
° Temperatur 110°C, Belastung 5,5 kg 0,1 ! 8
1 11000, L]} 17,5 n 0 : 12
" 130°C,. " 5,5 U 0,8 . 10 ®
" 130°C, na7,5 v 0,6 P11, 15
]
|

Die Versuche werden fortgesetzt.
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Bereitung von Pentatriakonten.

UNTERSUCH

AR

EINLEITUNG: . ~-.% 1~ - o g
sl L I T AL L TR TiL N S S ST
T In Aprilbericht .(9. III-90-91) wurde beschrieben, dasses unp ~t
~gelang Pglm;ﬁolhm;thﬁ;lgg_gpnhﬁgsp% zu dehydratieren.
_.’;Wif.habeh;aann;pobhzeinenZVersuchhmit*einem grossen Ubermass
3KaL;ughy9;OSq1f&ty&lo.g”Palmitoluundvzo'guKHSO:)-ausgefﬁhrtr~Es wurde
dabqi’pbenaowgnig4Wgsser~gebildet»und;beim Auférbeiten'wurde-das Pal~
mitol in: ungeandeter Form zurickgefunden. :

__ Wir-beschlossen jetzt zu vorsuchen das Palmitol durch Pyrolyse
- von Palmitolacetat in”gébtriakoptépyumzuaeyzen,u"”_ . T

. b ‘ N
ZUSAMMEyFASSUNG DER UNTERSUCHUNG:

e e 0 = e T Ot s e et 2 " w2 o> S B B

2. Bereitung von Palmitolacetat.

10 g Palmitol wurden wihrend einer Stunde mit §0 g Essigsdure-
anhydrid, welchem.5 g wasserfreies Natriumacetat zugesetzt worden waren,
am Riickflusskilhler destilliert. Naoh Abkihlung ‘wurde in.Wagser-ausges — ——
go8sEn und deT feste Stoft abgesogen. Durch Umkristallisieren aus Alko-
hol wurde ein farbloses Pulver mit einem Schmelzpunkt von 53,6 - 54,3%0
erhalten; ‘die Ausboute betrug 9,8 g (209). .

. b. Bereitung vop Hentriakonten, . : i

Die Pyrolyse haben wir in Form einer Vakuumdestillation ane-
fihrt, um das gebildete Hentrirnkonten so kurz wic mdglich der hohen
Temperatur auszusetzen und dadurch die Isomerisationsgefahr auf ein Mi-
nimum zu beschripnken.

“~

Der erste Versuch wurde in einenm Claissenkolben mit konischem
Boden ausgofilhrt; es wurde hierbei in Vakuo an-der, liagserstrahlluft-
pumpe destilliert. Aus einem Kolben, der in einem Oibad auf 2500C - @pa -
%zt wurde, destillierte bei 23 mm Druck nichts fibor. Bel Erhitzung
mi%~der—freren—Ftamme—dvsttIITEFﬁﬁ'&Tﬁ"E?aBsfe Menge des Kolbeninhall -
#ber, Weil der Druck whhrend des Versuches allmdhlich anstieg, verlief
die Destillation immer langsemer. Nach Auskristallisieren des Destil-
lates aus Alkohol wurde ein, zwischen 47 und 55°C schmelzender, farb-
loser, fester Stoff erhalten. -

Ein zweiter Versuch wurde an der 5lpumpe ausgefiihrt; wir fiithrten
die entweichenden Pyrolyseprodukte AU886rden..n0Ch..AULCha0Ln 6malforl 500 Cummmmmmn
erhitEte 0TasvoIleschicht, um oventuell nicht-zerlegtes Acetat nachtrgg-

ﬁQbmlichmggéppalten.;DerhDestillierkolben~wurda«mitndor freien Plamme ‘or~—""
. hitat, -wihrend der~Emp£3pg9q_1pwgigmgp§tgllt,wqrdon,war.ﬂwahpend.dgr.m
“Desﬁillatidn”pt;pgﬁﬂbrhnpquuxon‘B;mmtzu.zs;mmagweil~dio\Déstillation%

Ly
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.~ bei diesea Druck zu langsem verlief stellten wir die.Destillation - o
'Jwﬁh:and‘kurzeriZeitxpin:um:nachwErniedfigﬁng@Q} Druckes wieder woi- '
o 'tor_zu_urbeiten:fIdagea&ﬁt“wurdéﬁ*30'g Palmitolacotat der Pyrolyse
unterworfen; os wurde hierbei oine - Hentriakontonausboute von 80% or-
helten.: Es sei noch bomerkt, ‘dass das erhaltene Produkt keine einfache . .
Verbindung ;gt,”daqsreajjedqch;einfGém;thxvon;Qigr«und;rpgnsigomeron
-ist, Einbfoennuhgfdeé‘Pyrblyaeprodﬁktéh'th‘kéineanwbck;~weilfdio
- ‘beiden Isomere.bei Hydrierung in-Hent,iakontan Yibergohen, - ) P
S~ : G Dpgead Tee g oy o

L
s

e+ Bereitung von Hentfihkontan.

Es wurden 33 g Hentriakontun in 300 ml Cyclohexan gelSst; darauf
warde Platinoxyd nach Adams zugesetzt und mit Wesserstoff so lange go-
schibtolt bis michbs: mehr aufgenommen ‘wurde, ' : - e

: Hach 'Wblauf "war ein Teil de ‘Hydrierungsproduktes schon auskris
: thl;iaiqrt.aﬁqgkonnteqauSwderaMuttbrlaugﬁfnoch-einé bodeutende Menge
.- . Reaktionsprodukt erhalten werden.' Das’Ganze wurdd zur Re{nigung wihrond
x:.einer;S&undo,mitioinor;GAfaltigen Menge Schwefelsiure auf 130°C erhita”
Nach Abuiihlung wurde der :abgotrennte Stoff abgosogen, mit'Wassor ausgo
waschen und aus Benzol umkristallisiert. Das in @ieser Weise erhalte:
Produkt, das’ moch elnigermassen gelb gefirbt war konnte in einer ben-
zolischun Lisung mit Terrana v6llig ontfHrbt werdén. Nach dem Umkric -
tallisiercn aus Benzol zu einem konmstanten Schmelzpunkt wurde ein Pr-
dukt mit Schmelzpunkt 67,5 - 67,8°C erhalten. (kraft ') erwdhnt 6§, 4°C).

SCHLUSSTOLGERINGEN: R
Palmitol Xkann durch Reaktion mit Essigsﬁuréanhydrid in Anwesen-

heit von wasserfroiom Natriumacetat in guter Ausbeute in Palmitolacetat
umgosetst werden. '

e B e Gt L e Ko vt e h KeEpn man bereiten indemvméﬁhpnlmitolacetat in

Vakuo destilliert. ®

Hentriakonten ldsst sich mit Hilfe von Adams Katalysator zu
Hentriakont~n hydrieren,
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AIALYSENYETHODEN FUR

. Die Bestimmung des Chlorgshaltes in SyntheseSlen, ..

Ry L O SR I Bt
EINLEITUNGS— .  :=w s

7. Gélegentlich seines, letzten Besuches behéndigte Herr Prof.
Zeibe;ﬁhb’diéthggq a Vorschrift-zur Chlorbestimmung in Synthese-
Blén.duighﬂﬂydpiegén;;Bei“AgwéndunggdiéserﬂMgthpdewwurden,nach-
Herrn Prof,Zerbe bei 'der Rlicnania grosse Mengen; Chlor in den Syn-
‘thesedlen gefunden, viel grissere als bei.Anwendung anderer Metho-
den, Es lag denn auch auf der Hand dieser Rhenania Methode, die der
Hydriermethode:nach ter Meulen-feslinga sehr ghnlich ist, nachzu-

" .arbelten iund auf einige in Amsterdsm hergestéXlte Synthesedle an-
zuwenden, wobei wir dann-zugleich die Resulfate der Hydriermethode
mit denen der bisher von uns angewandten Kalk- ‘und "Natriummethode *
.vergleichen ¥dnnten, ' - R
ZUSMMMENEASSUNG: DER_UNTERSUCHUNG : ¥

1. Mit Ausnahme -einiger: nebensichlicher Ab#nderungen folgten wir

i der AusfilTung der Béstimmungen ganz der Rhenanin Vorschrift.,
Die Abdnderungen bezogen sich auf: :

a..die..Absorption der aus dem Reaktionsrohr tretenden Ammoniumchlo-
- ridnebel, ‘Dabel wurde keine gewthnliché Waschflaselie, wie die
.. Rhenania Vorschrift angibt, benutzt,” sondern eine mit einem Gla-
filﬁér‘versehene‘Absorptionsvbnrichtung,”wie bei dér Schwefelbe-
B8timnung: nach. Heslinga-ter Meulen (S.,A{il. Methode 39/38), In Anbe-
~--tracht .der. schlechten: Erfahrungeh mit-dér vollsténdigen Absorntion
~ .von Nebeln,durch Fliissigkeiten.in.Wasshflaschen (u.a. bei der
oo Sthwefel-.und. Chlorbestimmung) diirfte. man' vén dieser Abdnderung
nur eine Verbesserung erwarten;- B
b. die.Bereitung: der:Wasserstoff~AnnoniakiMigching, Thenso wie ter |
"7 Meuleniund Heslinge ‘liesseén ‘wiriden Wassérstoff -einfach durch
--————-—e&nerﬂgachfiaschefmrt—knnzentrrertam*ﬂmmﬂﬁfﬂ“ﬂuvnﬁsaflﬁﬁT*ﬁfﬁi“""“‘“
n mgpptﬁﬂen\Gebrauch‘einesJGaaometerSwﬁbérflﬂsdig;HQer Wagserstoff
kann wéhrend der Bestimmungen gleicheinen:Zylindér entnommen
werden; . . .
c;idéé”Aﬁdkbéhéﬁ“dgr”pgéﬁy¢rbindﬁﬁgén. Mit Rucksicht auf die grossen

‘Méngen®Cyanverbinatngen, ‘d1e sich bei diésen Bosfimmungen.bilden
"Pkdfinen, “bevorzigten“wir sicherheitehalbér eine Verlingerunz der
"ATEEGCREEIE ™ Vou " 1Y BT etwn 60 T RGtEn Wi 61 ch spiter heraus—
Htéllﬁhmyird,&iat$ps”np$wendigxnach,dem4Kochen“fesxzpatellqp,gobqw4WM
k genﬁgeqdfaauer?gébltébeﬂﬂiﬂt;ﬁ R RN
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111 - 137.-
q;q~ﬁhehanfa'Vorechriff élﬁfunlihtvéﬁ;'wieviel SyntheseBi @ro
Analyae'verqnbe;te§¢wird;und'wievfél&Zeit;:ﬁr Verdampfung. und

' Bydrierung'dieser Olmenge erforderlich ist. Um bei diesen nie-

drigen Chlorgehalten eine noch geniigend zu titrierende Chlormenge
zu erhalten, analysierten wir jedes Mel 1 g U1, das in etwa 2
Stunden verdampft und hydriert wurde., (Die Vorschrift von ter

Meulen-Heslinge erwihnt eine Verdempfungsgeschwindigkeit von 30-
50 mgﬁperf%“Stunde,fhp_daasldie*vbn;@gg&ggg@Wgndte~Geachwindig-

2,
duk
Hil

fah

L7 i S

keit vergleichsweisb“éehr*hobh“iet);‘

Die Rhenania Hydriermethode’ wurde’ ausgefiihrt mit ‘einer Serie Pro-
te, hauptsdchlich Synthesedle, deren Chlorgehalt schon frither mit
fe der Kalk- und Natriummethode bestimmt war., fee 2

Zur ﬁberprﬁfung der Apparatur und des von.uns gefolgten Ver-
rens sind auch wieder-einige LBsungel yon Hexachlorbenzol in 01

mit bekanntemiChlorgehalt gepriift worden; daneben’ wurde .auch eine

hyd
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“an sich ein ungenligendes Auskochen der Cyanverbindungen und also einen

zZu
in

nung); w®p

tep

“zuverléseig: ausgefilhrten’Bestiumungen. die, Chl
“den"berachneten oder 'frilher” puf anderem*Wegs

rierté nnd perkolierte Erddlfraktion (Tarakan Fraktion) analy-
rt, In letztgenanntem Produkt war auf Grund der Herkunft und der

behandlung kein Chlor zu erwarten,

Eine ibersicht der untersuchten Produkts und der damit er-
tenen.Resultate.ist in.Tabelle-l-zusammengestellt, “Bei der-Aus-
rung der Analysen galten die oben unter 1, béschriebenen Ver-
hsbedingyngen als die normalen; daneben wurden Jjedoch auch einige
timmungen auggefiihrt, wobei durch Verdnderurg der Verdanmpfungs-
chwindigkeit des 01s deren Einfluss auf die Ergebnisse gepriift
de. Beim 01 Pr,40 B 2 wurde sie sogar bis etwa 3 g/St, gestei-

t. Schliesslich wwgde eine Bestimmung angestallt, wobei die Hy-
erung nicht in einer Mischung von Wasserstoff und Ammoniak, gon-
n in Wasserstoff ohne woiteres durchgefilhrt wurde '),,Tabelle 1

Wéhrend der Untersuchung fiel es uns ouf, dass es merkwir-
erweise .mitunter..vorkem, dass nach dem -Auskochen der Cyanverbin-
gen die zu ‘titrierende Fliissigkeit nicht mehr sauer reagierte,
1ge _eher ausgefiihrte Bestimmungen wurden nach dem ‘Auskochen
ht«auf~Sﬁuregpad;geprﬁft,'eodass*auchnfﬁrxﬂiese‘Béstimmuhgen
_ M&g;;chgggt,e;pes,zn“niadriggn,Sﬁuregrades"vofhanden ist, was .

hohen Chldfwert-herbeigeffihtt haben- kann, Diese’ Bestimmungen sind
der Tabelle begonders bezeichnet;

. Bei. der Ausfiihrung denwereten*ﬁnulyaenfkonnﬁenfwir‘noch

llt%diewResuLtate»aamtlicher"von"uns"durcpgefﬁhrtar“BeBtTmmﬁhgéh”“”“

Coootieg

- nicht iber ein-goniigend reines-Nickelblech" als-Hydrier; 1talyator ~
— verfiigen. (diese Bestimmungen habeniin:der-Tabelle-huck—Sondertm—:

dter 'wurde des Material angewandt, ddg’bei der ‘Analyse naci
‘Meulen-Heslinga benutzt-wirds ranwr ~ilsus won e

xAuaATalele,lwistLereichylicp,gdassvbeiwgﬁmglichén v3llig

lorwerte.gehdrig mit

' ermittelten Chlorge-

hal

2 © iru ; "€ egie .ermivy &
t ﬁﬁeﬁeiﬁdtimmen;‘1m”d11gegg;ggg“;g&hﬁgg_WQn&-nuchﬁden¢Hydnienr
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'ff;jlkﬁf;fffgi7:'“‘}'5“;ﬁ:V MA Sy "fl'J e e
‘methode ‘um 0,02 - 0,05 hdher,mls nach den anderen Methoden, -aber
grosse Unterschiede von der Grisseénordnung elniger Zehntel Pro-

* zente llegen nichtgvo:.;@ggh;d;q,Hydxﬁggge;hpdpryesjﬁtigt,wie- ,

*vder*¥0I1kommedﬂﬁnﬁéfé“damulighWFblgéidﬁk,,Qaas die 'in Amsterdan -

) v,/ bereiteten .Synthesedle. im allgémeinen:hachstens’Spurqn;Chior ent-.
U Vhelten, . o : R kN

Loy RS S SRS

i Dass die Hydriermethode jedoch leicht 21 hohen .Chlorwerten
to £ty - geht: hérvor-aus ‘den’ Resultaten der Bestimmungen, bei denen
¢+ wir nicht.alle; Vorsorgen; beachtet hattenic:Die Vermutung liegt<nahe,
dass in diesen Fillén: besonders die obenerwihnte Frage des Siure-
grades beim Auskochen eine Rolle gespielt habe, LD o
PR M 1

i - Die bei hdheren Verdampfungsgeschwindigkeiten als die nor-
malen (3 g/St.) erhaltenen Ergebnisse machen den Eindruck, dass
~~dlese GeschwindigkeitserhShung vollkommén zuldesig igt,

. :Die mit Wesserstoff:ohne Zusatz Von NH, eusgefiihrte Bestim-
mung -ergab ein den Ergébnissen mit;qusefétdr?f+jAmmoniak identi-
sches Resultat, Es empfiehlt sich vielleichit; diesen Punkt noch
néher zu priifen, da das Weglassen des Anménisks die Gefahr vor
Fehlern wegen der_Cyangenbindungqn@pghezu-auﬁ;Null reduziert.

HEReY

3. Die Tatsache, dass.deF Séuregrad ‘wilifend dés Auskochens in
einigen Féllen- stark zuriickgegangen wary verenlasste uns dazu
‘nochmals zu priifen, ob durch das Auskochen der Cyanverbindungen

" auch Salzsdureverlust zu béfiirchten wire, da dies eine Gefahr vor
zu niedrigen Chlorwerten im Gefolge hitts. Pasu wurden zu Lésungen
von 50 cm3 0,1 n.Sodalbsung in 225 cm3 Wasser 25 cm3 2 n,Salpeter-
sdure und verschiedene Mengen Salzséure 0,1 n zugesetzt. (0,14 -
1,4 cn3). Nach einstiindigem heftigem Kochen wurde das Chlor roch
vollstindig zurlickgefunden. Auch wenn gleichzeitig KCN zugegeben
wurde, trat kein Chlorverlust auf.

SCHLUSSFOLGERUNGEN: - ;

Anwendung der Chlorbestimmung duréh Hydrieren nach der
Rhenania Vorschrift .auf. einige ungerer- Synthesedle bestétigte voll-
kommen unsere damalige Folgerung, desg: diéin“Amsterdam beréiteten
0le im allgemeinen nur Spuren Ghlor'énthé;tgnﬁf '

Die Requltg@e“dgrﬁﬁxdriermethodeue}wieéénﬂaich‘als in ge-
horiger Ubereinstimmung mit dem filr die untersuchten Produkte auf .
‘anderen Wege gefundenen Chlorgehalt, Eine ungeniigende Beachtung
der notigen Vorsorgen fithrte jedoch leicht zu sehr._hohen Chlor- .
..,..V.’,,e.,.l“\.‘?,%f},q,,,_.v{.,.-,u;m;_z;:;.;,';,::;;»,..::.g.:'.'«...,.v:.._-:; L PRI F S

O : _ R

PR ARV S

Y 0 G e > koot 8 e > ) O s e 0 = o o

. Wenn moglich Anwendung der Rhenania-Methode euf einige
Muster Synthesedl der Rhenania,




~Tabelle 1i

001106

111 - 139 -.

Pr 3 + 06016
u(Q 25p bl)

Pro42 ..

S

-Tdem
(0,48% Cl)

Propenpoly-
mer VP/HK

Ty, hydriert
und nerkduert
“(0%°C1)""

- Analysen aupgefﬁhrt”mit nicht genu

Pr.42

(0, 37%,Ql“

1‘," PRT
Versuchs=i
.. bedingungen.

. s g
N Verdamnfungsge
R fl echwindigkeit
C. ticetwa 3,g/St.. .

. Idémyetia lg@t

t

[ SR
,l

J

'

ur, Hg :vervendet,
>in NH3

normal
. Verdampfungsge~
schwindigkeit
2 5‘g/St.

Nu
k
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+ C.Cly

- normal
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7405001)°)’
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0,13’)0) 0 ng
0 11 Vo
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! meth.,

0,01
0,01

0,08
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erdampfungsge-
chwindigkeit
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8
1 g/St

V;fﬁampfungsge~
schwindigkeit -
1,5 ¢/8t,
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0‘, 50

0,05

0,02

Vo
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) °) Analysen, wobei nach dem Auskochen der Cvnnverbindungen dgr

Sauregrad unbeachtet blieb,
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- ZUSKMHENEASSUNG DER UNTERSUCHUNG: -~ - .

1. Maschinenversuche, .

»n7 007w 1 Yorigen Berd'cht wurde erwhnt,” dass der: Maschinenver-
-guch mit gebleichter-Sulfitzellulose eine ungeniigende Leimung er-
gob, sodass dieser mit hdheren Gehelten an Firnagralkonzentrat

wiederholt. wurde, B - T

i “vlWenn wir die Ergebnisse.dieser Versuche mit gebleichter
-Sulfitzellulose fibersehen, zeigt es sich, dass mit 1% Kolophonium
oder mit 2% Konzentrat eilne geniigende Leimung erzielt wird., Mit
Eolophonium wurde die Farbe des Papiers nur etwas weniger welss,
aber das [onzentrat gab eine deutlich gelbe Firbung, sodass die
Anwendung fiir Schreibpapier ausgeschlossen ist, Auch dieses Mal
gingen die mechanischen Eigenschaften bei der .Lubexleimung deut-
lich zuriick, wie aus untenstehender Tabelle ersichtlich,

[ s e e P =
1 1= - (AP ! RO Wyt I
1 : e W Dehnung—bei Was=| Lein~
! Bruchlédnge ! *° Bruch - Falgzzahl ser—=£ak-l
o " : | i durch) tor
Leimung ! 1 1keit!
P U0 YUl i iy SR SOy U
we e [ I I o b
L) BM) L B 4..L | B ! Sek
T ————— .--;—--J'-‘-f-_—_-.,- Lo ot e == - }I- e *-:—'~“
cpUngeledmt .oy 4y 5 v 3,21 1,9 3521 81 ;i 49 6 -
1% -Kolophoniumy 5,1 [+ 3,41~ 2,0 | -3,%| 98- 47 | 59 4 78
1% Konzentrat 5,1 3,31 2,1 3,21 52 t 27. ' 27" 124
24 " byl i 2,41 1,71 2,61 26 |16 | 66 | %
4% i w- ‘ 4,1 : 2,5 1:8 3)2 . 30 .;. .l~7 . 92 35
e e A...»,:“.,J“; R SR AT MR RA I P D 00 RS AR AR T e \
- T o o = ’ ‘ v . .
'; in Lahgsrichtung "1 o T ‘
') in.der Breites. : - : ’ :
" T R '

‘ Beim ‘Versuch mit 4% Konzentrat begann -das Sieb -fett zu
werden, sodags;man erworten Kann, dnss dabel ecuf die Dauer Schuwie-
rigkeitehsjauftreten werden, . i a : :

; ) » e ' " .

il P8 0h 11 088005~ dage~Lilr~diesen-Grundstoff—=—gobloichte

- Sulfitzellulose ~ Lelnung mit Firhagral swar moglich) jedoch A

“w-nicht”séhr*empfehlenswert‘ist;‘bbabnﬁﬁrsxwgilhmanfﬁinb’g%bléihﬁté””
~Zellulose .gelbstverstiindlich, fiir-weisse oder-1

~,

1qichtgefarbta-9a~;jm"~'v~

I
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plere verwenden will, In diesen Fdllen wird die gelbe Farbe des
- Lubex und insbesondere ‘auch'die ‘starke Verfdrbung, wenn man die
. Paplere dem Einfluss des Lichts aussetezt, stéren, Wir mdchten die .
- Firnagralleimung empfehlen ;fiir. Kraftzellulose und -Braungchliff,
“~beide leicht-zu leimende Grundstoffe, die selbst schon eine dunkle
" Farbe‘haben,: = 7. . i - ; ' S

f'2:?ﬁﬁﬁléigfﬁhééﬁéraﬁchéhmif‘Eirhagfé14Déstiliéiiﬁhﬁrﬁékbﬁﬁnd;
. EihigévVeigiéichsvereudhebmit_vérschiedenen Kolophoniumsorten
 ergaben Emulsionen, welche glelchi‘gehnell 'sedimentierten, Die' Ursache
der schlechten Emulgierung ist offenbar andersws zu suchen,

oo b, Bei Emulgierung bei verschiedenen gemﬁéfﬁtﬁreh‘éigab sich zwar
‘eine deutliche Abhéngigkeit der Teilchengrisse. von der Temperatur,
‘“Jedoch ohne das sie’ zu ‘einem ganz befriedigenden: Resultat fihrte:

3 :
S . .| Teilchengrdsse

' ! . ¢ ‘ Emg;gfon | Sdnp
SRR SR E— e EM s
Sl s | siemlich gut | 0j11-0,12

. .50 RS nassig | ‘0,14

. ";.5‘55" . " : 0,13

.60 schlecht 1 0,39

"0 n ! 0, 37

Enulgierung bei 45°C gibt offenbar die besten Emulsionen,

"“““"“Bésﬁﬁﬁﬁf@ﬁ@fﬁé”HBH@"Temperatur scheint schdadlich zu sein,

c. Es.stellte sich heraus, dass die Kongzentration der verwendeten
- Lauge der ausschlaggebende Faktor ist, Frilther war bel der Emulgie-

rung von Firnaegral selber gefunden, dass eine etwa 10%¢-ige KOH-
Losung-die'giinstigste wer, Jetzt zeigto es sich, dass dies auch .
. fiir diesen Destillationsrlickstand gilt, in dem Sihne, dass 10% die
" niedrigste Konzentration ist, bei der noch eine gute: Emulsion er-
halben wird, =~ - - e e (o ROC . o aneen

' L e o
. Konzentration | Teilchengrésse ; * Farbe
WUROHE b w1 Emalston M
- - - . g v o e i --——-—:.r_—--::--"----“-.-,——N- .
b} Oyl gelbbraun,
‘ 2 Schichten
PR BT R 8 SRR IR I S L ‘0',1'2 TR S RS T
el 10‘ PPN IS 0.)074 [P griin ; .
AR 15 . 0,076 o gravgriin) ) - [
N | R "on' Yoaep i j BT '0'07'1‘ ' TR “ N )

wgedimentieren:nii
prpasaphihmivive

1
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. ! " Die vorhergehenden Emulgierungen waren.alle mit;einer. . ":
—-8,76-1gen KOH-Lésung eusgefilhrt, sodass sich nun’klar-herausstellt,
' A.W???mu?igh?ﬁakgiﬂe,8959.Em“151°? erhalten wurde,: . ;.. ::
& T e iE 3h e .. DI A
“UdJDig"Geschwindd e ,,mi‘t_"dei‘j‘l}gil_g\g" \d, Wasser zugegeben:. werden, °
sowie”der Temperaturverlauf wihrend der:Emulgierung sind.gleichfalls
- “"nichtig, Es zeigte ‘aich, ddss die Leuge regelndssig;tronfenweipe. gu- __
“zudgtzen 184 und’dass han’ auch nach Zusatz, der:gesamben KOH-Losung
‘ngch einige ‘zelt ‘weiterriihren nuss, .Die besten Ergebnisse. wirden .
+'erhaltén wenn wir ‘bei"60°C anfingen Und nach Zusatz samtlicher Lau-
ge rauf :40°C,abkiihlten, ~Danach liesgen "wir:daiin dea§ Wasser zur weite-
ren Verdiinnung ziemlich schnellizufliessen, “Sehnellérer oder lang-
samerer Wassérzusatz hatte auf die Feinheit.der .Emulsion keinen
Einfluss, aber die Abkiihlung zwischén Lauge- und Vagserzusatz
stellte sich wohl als-wichtig heraus, S¢ ‘wurde ‘gefundens -

R (."

SPituei s

T R Y T T LA L T Ly 1 g .
8, 74 'KOH, Emulg{'érung bef 6096, Teilchendurckn, = 0,39 p
e Dt T " 60° und 359C, = 0,15 B
110506 KOHg oavnai® o oo on 600G, <27 70 o = 0,11 ¢
. gt W " 60° und 40°C, v = 0,08 p

. Dié nun unter den. giinstigaten Bedingungen hergestellten

Emulsionen Zeigen eine merkwiirdige griine Farbe, welche. schon -suf

eine ausserordentlich grosse Feinheit der Teilchen hindeutet, Auch

bei ldingerem Stehen tritt keine Sedimentierung euf, Die Teilchen-

grosse xonnte nicht mehr durch Z#ihlen unter: dem Ultramikroskop be-

stimmt werden, denn es stellte sich heraus, -dasy bei der 'von ung

verwendeten Aufstellung Teilchen kleiner als 0,1..p. zu wenig Licht

zerstreuen um noch mit Sicherheit gezghlt werden zu kdnnen, Man

krnn jedoch gerade diese verminderte Lichtzerstreuung anwenden zur

Bestimmung der Teilchengrdsse, Lisst men nimlich einen starken
W_«_,,_,_,*Li,cI:d;bi.ische]...ﬂrmf.ﬁej.ne.”sehr«»\rerdiinnt,e%Emulc.:i—om*fnil.»len;1;0*1::.114:1"mzm-'*-*ﬂ’---"w
iie StArke des zerstreuten Lichtes in einenm Tribungsmesser bestim-
men, Leut einer von Rayleigh theoretisch abgeleiteten Formel muas
nun diese Zorstreuung der dritten Potenz des Teilchendurchmessers
proportional sein, voreusgesetzt dass diese Teilchen gegeniiber
der Wellenlénge des Lichts klein sind., Dies ist der Fall fiir Durch-
messer bis hochstens etwa 0,1p ., Fiir schon frither von uns geszihlte
Emulsionen mit Teilchen von 0,10 bis 0,15 , stimnte diese Formel
ziemlich gut. Man kenn die Messung noch ein- wvenig vereinfachen wenn
men nicht direkt dns zerstreute Licht misst, sondern in einem Pho-
tometer bestimmt, welcher Prozentsatz des suffallenden Lichtes un-
geschwicht die Emulsion passiert, also die Extinktion misst, Diese
Methode bietet viele Vorziige vor der Zihlmethode, némlich: die
Messung.ist.sehr.einfach, kostet viel weniger Zeit und kann von o
einer Pergon ausgeflihrt werden (die Zihlmethode heansprucht zwei
Personen), Sle hat jedoch den Nachteil, dass, infolge der Abhingig-
keit der dritten Potenz des Teilchendurchmeseers, in einer Mischung
nit Teilchen verschiedener Grissen, die grdssten tiberherrschen wer-
den und der Durchschnitt also zu hoch ausfé#llt., Wir haben die Er-
gebnisse jedoch den durch direkte Zdhlung von Emulsionen von 0,10
bis 0,15 p Tellchengrisse erhaltenen Regsultaten angepasst, sodass
die von uns angegebenen Durchmesser alle gegenseitig verglichen sind,




. SCHLUSSFOLGERUNGEN'"“‘f'.”

o " BB hat sich‘herauageatellt,“daas gebleichte Sulfitzelluloae
-,~?mit l%’Kblophonium oder mit 2% Firnagralkonzentret einegeniigende -
<:Leimung--ergibti Das'mit' Kongentrat geleimte Papier hat. jedoch_ eine
+-deutlichigelbe Farbung, aodass die‘Anwendung als’ Schreibpapier ziem-
-:176h ‘beschrankt ‘sein wird, Unger r‘Meinung nach kann die Firnagral-
leimungiiam meisten fiir leicht'z 'eimenda und an “sich. schon- -gefédrb-
te Rohstoffe, wie &ré?tzellulose"und Braunechliff, empfohlen werden,

3 Emulgierungsverauche.mit Firnagrnldestillationsruckstand
.‘zeigten, dasgg. eine gute, Emulgierung

8. unabhangig 1dt vom gebrauchten Kolophonium, .
b, einigermasaeu Von' der Temperatur beeinflusst ‘wird,

t. sehr stark von der Laugwmkongzentration abhangig ist; die brauch-
! baren Konzentrationen liegen bei 10% KOH oder hoher,

d;ﬁvon der Geschwindigkeit des Lougen-und Wasserzusatzes, und von
Temperaturverlauf wihrend dieses Zusatzes beeinflusst wird,

Die nun unter den gunatigsten Bedingungen erhaltenen
lmulsionen zeigen eine merkw&ﬂige grdne Farbe; die Teilchen sind
nusserst klein. ’ . .

N

o

GEPLANTE WEITERE UNTERSUCHUNG.

1. Emulgierungaverauche, u.a, in eiper grosseren Apparatur;
2. Maschinenversuche auf der Langsiebmaschine,
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" VI. DIE KONTINUIERLICHE HERSTELLUKG VON KALKSEIFEN~
[  FETTEN, - -

) (Dipl,Ing.R.de Bruyn)
EINLEITONG: |

Die im vorigen Bericht angegebenen geplanten Arbeiten wurden
ausgefilhrt, Die Apparatur néhert sich jetzt der Vollendung,

ZUSAMMENFASSUNG DER UNTERSUCHUNG:

« Bei dem Abdriicken zeigte sich, danss das Reduzierendventil
nach einem zwar brauchbaren Prinzip gebaut worden war, aber in der
Ausfiihrung den Erwartungen nicht entsprach, Es besteht aus einem Zy-
linder, in dem ein mit Gewichten belasteter Plunger vom Fettdruck
hochgehoben wird und dann sllmiihlich die Ausstréméffnung freigibt,
Jegsondere die Abdichtung war ungeniigend, Es wurde bereite ein neues
Ventil nrch demselben Prinzip gebaut, wobei zwischen der Fetteinfuhr
und der Ausflussdéffnung eine Abdichtungsbiichse eingebaut wurde, Der
Plunger vurde aus einem Stiick gefertigt um eine gennue Geredfiihrung
in den Biichsen zu gewthrleisten, it dieser neuen Ausfiihrung wurden
gute Resultate erzielt,

Ndhere Einzelheiten sind aus beigehender Abbildung (19666~
A4) ersichtlich,

Vielleicht-muss-der; Plunger-noch-durch-Elntauchen-der-Go=-———-——m

wichtsbelnstung in schweres Ol gebremst werden,

Das elektrisch gesteuerte Ventil, womit ein empirisch zu
bestimmender Druck im Trockner aufrecht erhslten werden soll um
den richtigen Wessergehalt einzustellen, geb auch Schwierigkeiten,
Es erscheint uns, dass, zur Vermeidung von Schwingungen, die Feder-
belastung durch eine Gewichtsbelastung zu ersetzen ist,

Es wurde eine Vorrichtung zur Probenahme ohne Fasserverlust
<er Proben angebaut., Die Apvaratur wurde nachher isoliert,

SCHLUSSFOLGERUNG s

— - - - - -

Bei den ersten Versuchen zeigten sich keine ornsten Konstrw.- . .
tionsfehler, .

GEPLLNTE WEITERE UNTERSUCHUNGEN:

- s e e O S ot ) S A s Y Uy T o o -

Es sollen nun die Pumpen und der VYartetank geeicht werden.
Die Helzung soll ausprobiert werden. Die Xontaktmanometer des Ther-

iostaten gind anzuschllessen,
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