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“Af}%Zwiachcnproﬁukte fdr vollsvnfh@tischa Faaorn'
;Jli(furonfas&v Phrix) nus Furfurole

| I, Refercnt Dr. Kaiser = Eigonreferat
_A_IIaRQfaront Dr. Kirstahzor - Bipcnrvivrnt

ﬁ}Im Hovember 1942 hnt Dre Kirstnhler vor Ihnun "ﬂber volle |
jis nthetiachv‘Fasern untcr besonderor Bcrﬂcksichtigung 1
f’der Arbeiten des :orschunﬁslaborut011urs und der Dehydag -
- : prOchen. Inzuincher eind diese Arbveiten. fortgeqetzt
_V;f'worden, 1nqbesondure sind auf eranlasuung von Dr. Hen-
’G-ftrieh von Dr. Kiratnhler und von mir zwel fege pusgenrbed-
tot worden, um - vom Furfurol ausgohend = Zwiﬂchenpro-
,du&te Tur. die uynthﬁ ¢ solcher Fascrn su gewinnen, DaB -
o vir dabei garade Furfurol als AdsfﬁnfsstOfA ge&&hlt ha-~
*;ben, hnt vcrﬁchindene Griindo. Vor. nllem kann Furfurol
~,innerhalb der Aellﬂtoffbotriehc gelbst als HLhtnprodukt
 ﬁgcwonnen werden; 60 wird dic Fhrix dernichst 3 lonatston
anen dnvon bei der Vorhydrol 7ae von ‘Stroh crhalten. Aug=- -
;{serﬁ&m singd béi der nahydar von. Dr. Hittmeister uightire
ffVor=rbniten in divser lifnsieht geleistct wordent bei der
;1katalytischen ﬂydrlcrunr dos: Furrurols ‘entsteht, wio Ih-
‘nen bokannt 1st, nebcn.dcm Ldaunramittel F 4, d.h. den
ﬁfTetrahvdrofurylulkohol daa Pentamethylenglykol- »5y wel-
- ches den Ausg angoﬂtoff fir den von Dr. Kirstahler bo-
{éc%ri‘tonen deg, daratellt. Fiir meino Arbcitsn, ber dio
f‘ich Ihnen’ Jetzt berichten will, bildot dageycn daq Fur-'
.furol sclbst den kohstoff.;v Y '

1Harkwala hat 1887 gefundcn, daﬁ die Furfurakrvla&ura,
fwelche aus :ur rarol gurch Umsat zung mit Hatriumacetat
“und £ ,1gadur#anhvdrid ents toht. bcim chnndoln ﬂit Chlors
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v-:iwasqerstoff und Alkohol nicht den Alkylestcr liefert,
.5';fsondern eine: schr - intoresgunte Umiegerung crlcidet: es
_f §entste4t der Diuthylester der K-Ketoplmelinsaure. Dabel
. wird das bei der Vnresterunp entstchende Wasser (2 Hol)
im das Holekill eingebout’. Eo war zu- crwarten, daB pus -
'_'diesem kster bei der Hochdruckhydricrung mit Kupferkda-.
4,_,Qk5;1usatoren Heptamethylenglykol- o7 entstcht und daf bd
%) - der Hydrierung wit Ni-Katalysutorcn sich dic Ketostiure
”:jfj;}73‘5unachst in die entsprechende Oxysiure und dicse dann
' ”*j}in die Pimelibahurc werde Uberfithren lassen. Sowohl dk
: ‘Pimclin5bure ala auch das Heptvmethylenglykol sind aber
'wichtigc Zwlschonproduvte filr die Fabrikation vollsyn-
.‘;thetischer Fasern; die SHure ist um eine CHZ-Gruppe -
. grvﬁer als die Adipinséure und kann dahor wic diese it
‘5¥Polymethylenamincn kondensiert werden. Und wie aus Adi-
:  pinquure dds. uexamethylcndiamin hergeatcllt werden kann,
."uo kann aug ‘der ximclinodure dns Heptamethylendiamin
 ,fgewonn0n wurden. ‘ o

‘}.EDas Glxkol abex kann als Auaganvssto £ LU dic von Dr.
_f'Kiratuhlor aus rearbeitete Synthese der Polyurethane )
‘<diencn. Leidor stellte ¢u gich bald heraus, daB die

,H_'Hydrlerung der 'K-Ketopimelinshu:e vBllig anders ver-

S lBuftes o

s

;: ,Bei der Hoehdruckhydriorung entateht nlimlich das Gly- ,
;;;2'501 nur mit ca 10% Ausbeute, des Hauptprodukt ist der
'*f}Tetrahydrofurylpropylalkohol. Unterwirft man diesen Al-
3 ffﬁkohol selbst der Hochdruckhydrinrung, so gehen wieder
‘“*fetv 10%. n-Hoptamethvlenglykol- 1,7 Uber. &teigert men -
,‘beim Hydrieren die. Temper&tur ubcr 300° hinaus, umdie
f'bffnun? des gobildeton fiinges zu- erzwingen, po. entste~
';‘7-5,;hen Kohlonuasgor: toffe, Zu-dicsen-dzei-Stufen goll dag




Dieno‘ neue, zum Patont ang’emeldetu Hydrierungsmeth()de
”.‘.‘ffermbglicht es ins. vom Furfurol ausgehend Pielinsiure
3‘f 1:herzuste11en.
. und zwar oy Lo
. 14)  in die nerstellunr von Furfurakrylsdur?
ey die Ubercithrung derselven in. K'Kewpimnn'

' €"f”3})f31n dessen. Verseifung und in die Hydrierung deav

: “Was die Hydr:erung in Gegenwart von Ni-Katalvsntoren

- angeht so wird, wie’ erwartot, _zuniichst der Dialkylester
:;fder Ketopimelinaaurc zum Dinlkylester der Oxypimeldn-
T_aaure reduziert, dieser apaltwt aber sofort 1Mol Alko~
~‘hol ab und - gwar ‘schohn bei 120° ung - bildet den Monoalkylm‘
f;ester der Butyrolactonpropionahure. Der Lactonrins in '
azidemselbnn ist: aber so besténdip, daB .es nicht yelinrt,
':durcn Hydrierung seine Aufaprcngung zu erzwingen. Ubri-

“Schrifttum beschrieben worden - necuerdings noch von

- lungen, Ketopimelinshure Zur Pimclinsﬁurc zu hydrioren.
U Es ist-mir nun ‘gelungen, kutalytisch KLKetopinelinadare'
f}jzu Pimelinsaure zu reduzieren, indem ich weder den Ester
”r:noch die frcie adure, sondern das Natronsalz in wiissri-
“fuger ILdsung der. Hydricrunp unterwarf, Daq dabei in der p,
'ijerst@n Stufe entstehende Hatronsalz der Oxypimelinsuure
| kann' ale- Katronsalz kein. Lacton bilden; wird ‘die Hydrie-
:jrun?stemperatur dann auf etw 270 gostcigart, 80 wird.
V_Vdie sekundnre Hydroxylrruppe abpospalten und dic dabei -
: f7-entstandenu Doppelbindunv hydriert. Es gelinvt nach- die-
L qfuer Methode leicht, aus X;Kctopimel1nshuredibutyleator '
Hi(fPimelinsdure mit: 70-80% Ausbeute herzuatcllen.

7u diosen drei atufen voll das Folgcnde bemcrzt werdcn. 

P

éns ist die Hydrierunr von hetopimelinsuure mehrfach. im

TSthtschibabine =y kelnem: der Autoren ist es aber Fe=

ag Vcrfahrcn glicdert sich in drei Teile

‘V7ffsauredibutylester und o

‘;.Natronsalzes.
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“und Lusig ﬁureanhydrid verliuft mit 70-80 % Ausbeute.
.aEs ist notwendig, miglichst frisch destilliertes Farfu-

'sein und das. Anhydrid muB praktisch frel von. Lcsigsdura
- sein. Der erbraugh an den beiden Reugenzien ist ziem-

f«.triumacetat 1Est ‘glch’ allcrdinvs Zu ca 90» wieder ge- .
A-iwinnen. : : ' '

‘TLDas Lvsiysaureanhydrid mu8 von der entstundenen Essig-
: ]shure durch Kolonnendectillastion getrcnnt werden, -

‘Do dioser hohe Vorbrauch von: Essigsaureanhydrid nicht
3 Jsohr befricdirt, wurde auch |versucht, die Furfurakryl-
fi_-_ suure nach claisen durch xondensation von kcsigester mit

fFurfurol in Gegenwart von Nutriumathylat herzustcllen,f
 ‘wobei natirlich der Fur: urakrylsaurcathjlentcr entsteht,

‘fCIaisen selbst hat daboi eine Ausbeute von 40% erhaltcn,

'icn bin Uber )5% bis Jotzt nicht hlnauagekommen. Nach
= innz 5oll dieue Kondensation allcrdinrs mit 80% verlau-
e ien. RN . '

f7 Auf Veranlaasung von Dr. thtrich hat Dr. John ein
:  ”;weiteres Vorrahren ‘gur He rstellung von Furfurakrylsﬁure
 j*;}'bearbeitet, ‘das darin beoteht, dass Furfurylidenaceton,
" ':f}welches nach Hinz mit eca BOp Ausbeuto aus Furfurol und’
o viel Aceton harpestellt werdun kann, mittels Bleichlauge
ooz Furfurakrylsaure oxydiert wird. Die Herqtellung des
f‘7;Fuvfurylidenacetons tat bei der Nacbkearbeifung der Hing'
;- schen’ Vorschrift allprdinvﬂ nur mit 674 Auabeute -verlau-
1' fen, di& Oxydation von Furfurakrylsaure ging mit 65%

SR

1.) Die Kohdensatlon von Furfurol mit thriumacetat

»rol zu verwenden. Dosg Ua-acetat ‘muB wirklieh wusacrfrei

lich hoch, auf 96 Teile “urfurol, welche 100-110 Teilo
vEurfurakrylaaure liefern, werden 130 Teile Natriumace-
~tat und’ 195 Teile quigSuurOanhydrid b;nBtirt Das Na=

‘i
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S »vfl;'Abbesehen von def Auwbeute. hat das Verfshren den Nach- |
' 17:!\33;:teil, daB sehr groBe ﬁengen Bleichlauge verbraucht wer- |

~t
e N

Wie aus dem Gesagten hervorgent, hat diescr 1. Teil des

o Verfahrens noch ‘Schynheitsfehler, die wir durch 1nten—
v;zsive Bearbeitung zu beheben trachten.

“fig__l Was den 2 reil nhmlich die Herstclluny des ¥<Ke- |
"utopimelinsaureesters angeht. §0 liegen hier die Verhalt-
.;f;nisse wesentlich :-ginstiger, wir haben die Ausbeute, die
. beim Didthylester nach Marckwald ca 556 betrug, dadurch
 guf 80% mehr gestoigert, daB wir nicht Athyl- sondern
1"Buty1a1kohol benutzten, Auf 138 Teile Furfurakrylsaure
E ;veruenden wir 444~ Teile Butanol, von welchen 33% filr die
o Veresterung verbraucht W rden, der Rest wird durch Ahde-~:
,  ,1sti11ioren in echwachem Vakuum zurdckgewonnen. Den Chlor-
i‘vwi]_wasserstoffverbrauch, der nach Markwalds Vorachrift enorm
] - 1st, konnte auf 40 Gew. Teile. (auf 138 Teile Furfurakryl-
'j'i;,saure) gesenkt werden; da es auch gelungen ist, die Bil-
“‘“dung von Butylchlorid ganz oder fast ganz zu vermeiden,
e so kann der chlorwasserstoff zum groBen Teil, in dem ab-.
’”?f'destillierten Butanol geldst. wiedergewonnen werden. S

: 51:2_1 Zum 3.,Te11 des Verfahrens ist zu bemerken:
" Der K-Ket0pimelinqauredibutylester wird mit 5% weniger
4  “a1s der berechneten Menge. 10 oder 20%igcr Natronlauge
"jbci 120o unter Druck versoift und .dann das entstandene
,:_“Butanol mﬁglichst vollsténdig durch Abdestillieren ent-
‘"»'fernt. Zu der. wassrigen Lygsung wird der Katalysator und -
’:zwar NiKiKa zugesetzt und die Temperatur innerhald einer
e halben Stunde auf 270° gebracht. Ein einstﬁndiges Fahren
:obei dicser Temporatur genﬁgt zury Durchfuhrung der uydric-,
jrung. Die Menge des Katalysators betrigt 3,5% des Esters, |
 -§eine HiederVerendung deoselben unter Zusatz von etwas
‘}frischem Katalysator ist nsglich, meist 18t dann die Aua-
nffbeute einige Prozent geringer. ‘ ~




HENKEL & CIE. GmbH.-- A
~‘Patent- Abteilung L S _ LGl

'fNach Entfernung dea Katalysators wird aua dor konzcn-
}v,w'txisch wussrigen Lﬁsu 7. die Pimelins&ure mit roher Salz-
5_,gséure ‘abgeschicden, Die Ausheute schwankt zwischen 70-

 80% der Theorie, Das 8o gewonncne Produkt) enthélt ca 3%
 Kochsalz dag . - - wenn es Tir die Kondenthion mit Poly- '
‘J'mcthylendiamin notwondir sein s0llte - durch Filtrieren
f *der achmelze entfcrnt wcruen kann, e e
.qur Ausboute fdz den ganzen Veg sel geaart: um 1 kg Pi-
¥ f me1insuure herzustollen, muB man: y.&t. noch von 1, 16 kg
'7"i-Furfurol ausgehen.v . :
, ffVon der Pimelinsaure ausgehond ergebon sich verschiedene
AR ' ftﬁdglichkeitcn fir die Herstcllung vollsynthoti cher Fa-
a{jfL :fo?V?.‘ﬂI1sern. Bringt man diese Dicarbonsiure mit Hexamethylen- -

co 0 Cadamin zur Umsetzung, 50 erhiilt man cin Produkt, das zur
' :iiub1ftL aus. Furfurol uid -zur Hélfte aus Phenol bzw. Ben-.
o mol hergestellt viorden ist. #111 men aber nur Furfurol ‘
}‘+hals Ausganssstolf bcnutzen, 20 k¥nnte man aus der Pime~
ﬂ,fflin%hure abenso d&s Hepuamethylcndiamln bcreitep. ‘wie -
ffﬂ;man aus Aaipinsaure das Hexamethylendiamin mucht..br. Lo
. Stickdorn hat die Bearbeitung dicses ‘Prozesves Ubernon-
'fﬁ;men./  | : : ’

1%F1ng weltcre &Uglichxeit zur Her tellunp vollnyntheti-
jfscher Fasern beqteht in der Cyclisierung der Adipinsaure”
fjvzu Cyclohexanon, aus dewn denn das Caprolaktam nach den '
: Yzhbkanntcn~und von der Dehydar schon- 1n grbaerom uaﬂstab -
E[bearbeiteten "ethouaugcvonﬁon werdcn kann. Die Cycli-~
g*]sierung der Pirelinsiiure ist abor rein stﬁchiometrisch
_?,Pehr unwunstiq, denn 160 G.T. Shure kvnrtcn bel 100%iver.
“fUmsetzung nur 98 G 1..Cvc10hexanon lieforn. Einige Vor-
“vaersuchc haben nur Line ea 50 tire Ausboute erreicht,

.allordings ist das Plodukt 97-98ﬂ1g. :

———
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"}~5Dia Kondnnsation von Pimelinguure mit Polymethylen-'

-:fdiaminen wird von Dr. Kirstuhlor bearbeitet, der uber
'"“:jfdie besten Kombinationvn am Schlufe seincs Rcferates
'7schon einipe Angaben machen kann,

-

o e oI
B ST R T
PR - }.
;f',Im Anqchlus an: dio von Dr. Kaiser vorgetravene %ynthese
‘. ;der Pimelinsuure hobe ich Ihn*n tiber ‘einen weiteren Veg
oLoozur Herutellunp von. bifunktioncllpn Zwischonprodukten
L ff.fhr vollsynthctivche Fasern auf kurfurolbusia ‘Zu. berich-
teno ’

fﬁLq handelt sich hierbei insbeeonderc nm die Synthese
-jdes Hcptamethylendiamins, dus anstelle des Hexamethylen-zl?
”f}fderivates von scliten der FPhrix zur Herstellung von Poly-_g
'*?7amidfauern eingesetzt werden soll. '

‘f“f;Das Hcptamcthylendiamin und’ das bel der. Synthese ala s
4'},;Zvischen"tufen auftretende 1,5-Pentondiol kommen ferner |
"f }als Zwischenprodukte zur Hpratallunp von Polyurethanen

'"7in Betracht., - ‘

f”fDer wQP vom Furfurol zum Heptamethylnndiamin wurde
_in Tastvezsuchen bernita 1941 bearbeitet und zum Patent
__7e:angcmeldct. Br vird duxch folgondcs Schema vcranachau-
;’,Jlicht. R e e

1eR0= ‘« j¢}120;§7> Ho(cn,) g0H-3 "c1( cuz)s‘cl-) NC=(Clly) g=CN ~ |
BRI R T S : : K o v
‘ JERS 00 & SEUN R e * ¢ SRR A
(o),
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 hDie ersten beiden &wischenstufcn vurden von Dr. Ritt-vf
_ ;meistnr, die bberfuhrunv des 1, S-Pentandiolq in das-
';;Pimelin séurenitril von mir und die Hydrierung dess olben;
‘ von Dr. atickdorn bedrovitet.bi |
V_ﬁDie crstu Zw1~chorqtufe des Gesamtprozessca stellt dor
o = Tetrahydrofurfurylalkohol dar, der bereits seit mchreren
" Janten von der Dehydag in technischem LiaBstabe dargestel
U wird, Die vorhandene Anlago gestattet cine. Produktion
 ‘ﬂ.fvon 10 Notoa. Sein Hauptverwendunrszweck liegt bie Jetzt
5 ;fauf dem Gvbiate der ucichmaoher. »
,,Dic Hydrierunr des Furfurals erfolgt kontinuierlich in
. der Dampfphase bci 140 und einem Druck von 200 Atu in
fﬂi_Gmgennart gines sthcmigcn Ni-Cr, Katalyaators. Dcr Tetru-
, ‘-hydﬁofurfurylnlkohol fillt dabei in. elner Ausbeute von
R 95& /d.Th,. an, nebenbci trcten etma 3 Pentandiole auf.

f*‘Fhr die hydriercnue Aufspultunp dcq geterocyclischvn
‘»15-Rinbs zum aliphatiechen Diol ‘wit % ‘Kohlenstoffatomen
. Jlie ren bisher ktine techniachcn hrfahrungen vor. Die -
:f,Hydricrung im’ Ldboratoriumsmaﬁstab wurde in zahlreichan
s ‘Verquchen sowohl’ kontinuierlich ala auch diskontinuier-
i“g lich durchgefuhrt. SR
,,\‘Belm kanlinuierlichen Verfahrcn wird der Tetrahydrofur-
" furyl<Alkohol in Dampfform bei 350° ber cinem etﬂckigen
"fi'cu-un-xontakt gelcitet. Der Ursatz schwankt hierbei zwi-
,at‘schen 40@ und 35p bei einmaligem Durchgang durch die Ap~
'fparatur . : ‘ }
,‘fﬁ'hegnnub xr dam Lontinuierlichen Verfahren licfcrt dic uis-
‘3j_ikontinuierliche uydrierung im rotierenden Autoklavon bei
"i200-210° und cinem usaerstolfd:uck von 200<300 Atd hﬂhqr
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‘iDidléu bcuten. Dem Vortoil der beuqerén Auqbcutc atrht:
- als. wesentlicner Nachteil die erhaeblich langerc RoaksN
'“g-tionszeit, .elche mehrere tunden betrhgt, geﬁenﬂber.

. jNach beiden hetnoden 1ntst hen 1, 5 Pentandiol und 1,2<
*,Pentandiol im Verhhltnis von etwa 3:1 bls 4:1,. Das Ge-

- ‘misch, das. auBerdem noch unveriinderten Tctrahydrofur-;

'°‘fury1a1kohol neben gering@n “en-en von einwertigen Alko-

! holen, wie Amyl- und Butylalkohol enthiilt, wird durch|

3_‘frantioniorto Destillation getrennt, Die Maximulausbcu-

5{‘te an 1,S~Po*tandiol bctrurt nach bisherigen Ersobnis-

 '”sen 50p d.The ‘Bei der geplaﬂten techniachen Gestaltung
~ des Prozeqoes wilre dic kontinuierliche’ Pentandiol-her-l'
,bste}lunp -vorzuziehon. Der augenblickliche Stand der

,L,ffdiesbeﬂﬁglichen Versuche 18t aber noch. nicht erkennen;v
“',ob hiexbei wesentlich bessere, deh,- technisch brauchba-

i1 pentan gclinrt sm besten mittels, Tnionylchlorid, niimlich

S re Ausbeutpn erzielt wercen kbnnen, Das nebenbel anfa1-9~

_‘:~1ende 1 2-Pcntamethylengly&ol kénnte zur Herstcllung

‘iigvon ueichmachern ohne weitﬂro Ver endunr finden. '

P In anbetracht der "eschilderten chwierigkeiten vei der

o katalytischcn Hyd:ierunp des heterocyelischen 5-Rings.

‘j3”fdhre ich z.dt. Verauche zur Horstellung des Pentandiols ;
~ Bus’ F4 auf chemischem wegc durch. o

>'$!» Dichlorpentun.,b » :
bic Hberfuhrung deﬂ 1,5« Pentandiols in das 1,5 Dichlor-'

e “rlfin einpr Ausbeute von 92-95% d. Th. Trotz dieser ausgezeiﬁ
‘.ff’neten Ausbeute kommt - dieser Teg. technlsch filr uns’ ‘nicht

S 4n Betracht ‘dent dns Phionylehlorid stellt einen’ ziem- b

‘f ;1xch teuren ‘Rohstoff dar, der. auferdem’ in den notwendi-

- gen’ Kengen kaum zu beschaffen ﬁare. Die Verwendung von

iﬁ,Thionylchlorid kidme nur da n 1n rrage, wonn es im eigenen

;-_uerk z.B. aus- 502 ‘und Phosgcn hergestellt und im Krais-i,'

vqurozess aus dem bei der Dichloriddarstellung anfallenden
"TvSG2 regenericrt wurde. Da hierzu die Vorauasetzungen fehs:
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'-tgl.Au spangs material, némlich: den Chlorwasserstoff und. seine
‘Vfwassrige ‘Lysung, die Salzskure. Bekanrtlich lassen sich

'fvsprcchenden Alkylchlorxde ﬁberfﬁhrcn.>} : P 

’“‘hitvcrwenaung von Katalysatoren wie Schxefalsnure ‘oder

| 7{}chlorpentun. B T A

 ,‘chloriden wird ‘die Lislichkeit des Chlorwasscratoffes '
:‘1of1enbtr 50 weit herabgesetzt, daf’ die Konzentration zur
- weltge|

i75unbetruchtlicher Teil des Pentandiols ‘geht auBerdem der

;7yVerenterung verloren durch die ‘Bildung dea cyclischen

: ‘:Pentamethylenoxyds. Dic Ausbeute an Dichlorprodukt betrigt

}“1vgdnstigenfalls 354 4, Th. Nesontllch punstipere ‘Ergebnis-

| se orzielten wir durch Linwirkung von conc. HCl aus 1,5-
v Pentandiol.r~ S . : : o

i ;conc. Hcl, etwa 5 Std. auf 90-100°, so schxeidet sich das

" Rohchlorid auf der nunmehr verdlnnten' HCL ab, Dic’ 581z-
'1?s&ureunter1auge enthalt aber ns ch unverﬁndertea Pentan-

,7«diol, das durch nlnleiten von Chlorwasserstoff und wei-

v;:]teres mehrstiindiges Erhitzen 1n Dichlorid ﬂbergofﬁhrt
:}»werdon muB. : f o e

! ;Dieses 1 ngwie ive Vurfahren liefert eine Gesamtausbeutc

L

;'len,verwendeten wir. 1n weiteren Versuchcn das billigstc"

die Fettalkohole in Geyennart von ZnCl, als Yatalysutor :
7mitte18 CthrwaaschtOff in guter Ausb ute in dic. ent-

Buim hinleiten von Chlorwassérstoff in Pentandiol unter
_Ervidrmen auf: 90~110° erhdlt man aber = und: zwar- auch bei

1

AnClo ‘= -stets nur Gem;sche von Cnlorpentunol und Di-
’Durch die Anreicherung des Reaktionsgemiscth an Alel-

enden- Vurestcrun nicht mehr ausreicht. ‘EBin nicht

i

'Erhitzt man die Losunp dca Diols in « er 4-5 fachen Lenge

W
Lo '



"’Das Reaktionsgemiscﬁ setzt sich etva mie folyt zusammen.
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“ ’In dem Bestrcbon dic Ausbeutﬂ zZu steieern, fUhrte 1ch viei- .
- ! tere Versuche in vinem emaillierten Autoklaven bei 150 =170
‘J ﬂ unter einei Druck von etwa 10 Atil durch. Das Diol wurde im
[ 7.‘Vergle1ch zur ‘drucklosen Arbeit sweise nur noch 1n der 2,5~
343 fachen Gemichtsmcngo cone. 101 geltst, was etva demsel=
_ ”;Zben;“olvurhhltnis von Dicl zw HC1l entspricht.’ Nach 5-stUndL
: ”T”gém~ﬁrhitzen nuf 170° wurden dic beiden Schichten ‘getrennt

;thdﬁdas Rohchlorid nach Ncutralwasch(n mit Kochsalzlysung

jdegtilliert. Da s Verfahren orpab bel cinem Einsutr von 2,5
- /Mol HC1 pro Mol Diol eine nusbfuto von T3% d. Tb. und bei
':;:Anwendung von 3%,3 tol HCl orar 78% d.Th. an dastllliertem
 ;fijich1orpentan.f~

" "‘bavcnuber dem drucklouen Vorfahren konnte also dic Reaktions
- zeit erheblich. abgekﬂrzt und trotz geringeren HCl»Einaatzes
'gl'iﬂdie Auqbaute an Dichlorprodukt betrﬁchtlich verbcqsart WeYe
¢ ﬁ:;den.;._ - |

___iDas als Nebcnprodukt anfnllunfc Pentamethylcnoxyd 188t sich
gfin Analogie Zum Tetramethylonoxyd sicherlich mittels HC1

» ; in Dichlorpent“n und’ Dichlordipentylhther aufapalten. Die

_ffi}Roaktion erfordert aber hiheren Druck, muBte also in einer
"ikibesonderen Appuratur vorgcnommen werden. Aus’ diesem Grunde
ff{dﬁrfte os zweckméﬂigar sein, es alq LBsungamittel in den
:”Handel Zu- bringen.'

Ff,iPimelinsaurndinitril. . ,

i ffDie Umsetzung von’ Alfylchloriden mit Alkalicyaniden verlauf
i alkoholisch-wdssrigem edium beim Koghgn untcr Rckfl, im
~i;711geweinen sahr 1angsam. 13\ BRI ' PR

L.

8-10 % Pentumcthylenoxyd B
, 84 % Dichlorpcntan ' v
;_Ca,'iﬁ 3 % Chlorpentanol
B 3% Destillationaruckstnnd
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Tﬁ‘stellt war, - daﬁidiese mit - 703 Ausbvute verluufendo Reak-

"1_ hethanol und der Tetrahydrofurfurylalkohol, da sle im

5 Crgr ein ausreichcndeq Ldsungsvermbgen filr das Hatrium-
: cyanid beqitzen. ‘Dag’ Gemisch aus 4,5 ¥ol NaCN, 2 Mol Di-

 w;n1ttPl abdestilliort und der Riickstand frektioniert. Die

: von‘ﬁethanol als 185 ungsmittel T4~ 80% d.The, bel Verwen-

. Th“' _

e Dip Uchtzuna in Gegenwart von hathanol erribt zwar hthe-
'f re Ausheuten, erfordert sber Autoklaven, welche gegenﬂbc '

,i;‘ Betrlebsdruck, nimlich 40 Atu, yewahrleicten miissen.

i In dom seatreben, das Verfahxen mvglichet Zu vereinfachcn
P sind Versuche zur katalytischen Darqtellung des Pimelin-

' amid umgesetbt werden. Als Reaationsprodukt anntc entae-

'

, A X ,
Nit Ruckgicht auf eine t*chnische Darstellung des. Pime-
linsaurenitrils wurde deshuld dic drucklose Unset.ung .
des Dichlorpontans ‘mit Nutriumcyanid in whssrig-alkoho-A
lischem Kedium® nicht meiter verfolst, nachaem festge-

tion etuu 30 “td. dauert.,

Zur Vezmeidung von zusbtzlichen Komplikationen in der
ufarboitung deﬂ Reaktionsgemiaches, wie slc z.B, durch
die Trennun von Alkohcl-ﬁassnrgcmischen ggreben sind,
haben;wirfdie Unsotzunv im Autoklaven ohno Zugadbe von
Katalyqatoren in Gegenwart wauserfroier IUBungJ- bzyie
V@rdﬁnnunpsmittcl durchgefﬁhrt. Am besten bewiihrt sich

quenqatz zu Butanol oder den Vorlﬂufalkoholcn 046 und"
chlorpentan unu 600 g ! Kethanol oder Tctrahydrofurfuryl-

alkohol wurdc im 2 Liter-ﬁuhrautoklavcn 5 5td. auf 190-.
200° erhitzt. Nach Absauren vom NaCl vurde des LBsungs--

Ausbeute an Pimelinsﬁuredinitril betrug bel Vorwendung

dung von Tetrahydrofurfurylalyohol dagegen nur 70-72p d.

i

©der Veruendung von Tetrahydrofurfurylalkohol den 10-fnche

sauredinitrila geplant.

’chrbei soll entweder das Pentandiol oder dns Pentamethy-
1enoxyd mlt Blausaure oder dem anclog rearierenden Form-




HENKEL & CIE. Gm.bH et TT T AR
o Patent-Abteillng Lo e : » o -

’“§, dez das Pimellnsaurediamid oder dirost das Pimelinauure-
_fdinitril auftreten. o :

nznocn + no(cH2)50n + uconuz — 21120+1121:co(cﬂ )s-co»mQ |

W S ucomx R o
, 0+ ’ - 3H NG~ (CH N
77 *Hconn B —_ 20-* i (c, 2’)50
Haptamethylendiamin. L

Dle Hydrierung des Pimelinaﬁurodinitrile wird diskonti-v

e nuierlich in flﬁsaigcr Phase in ngcnwart von Ammonink

bei 140° und cinem . nagsorstoffdruck von 200-300 Atd
W durch ofuhrt. Bed Veruendung eines: Co-Cr-Katalysntors
weldcn 80~ 85% d. Th. an Heptumethylendianin erhalten.

';Dia ynthese dv« Iimelinshuredinitrils und Heptumethy-
Vf'lendiamins auf dem fege tiber das Pentnndiol ist vor al-
S lem deswegen: wichtig, well dadurch die Darstellung des .
1;“Diamins unabhanbig von derjanigen der: Pimclins&ure vird. ;
]Auﬂ dJm elbpn Grunde tullt auch die I, G. Farbcnindustri
o 1hr Hexamethylendiamin gup. den fiir sie aus ‘Acetylén
. .vleioht zuzanglichcn 1,4-Buty1englykol ﬁber 1 4-Dichlor~
‘ "5‘butan und Adipinoaurcdlnitril dar,

-Z_"_ nc cu + 201120 —-> HOHQC-C = C- cn 0: 8 ——) Ho(caz) 40H

Die Ausbeute an Heptamethylendiamin betriirt. bis Jetd
30 des eingesetzten Furfurols. Wir sind uns bewuslt, das
d&s Verfehren in selner jetzigon Form noch- verschiedenc
&angel aufweist, vor allem was die Ausbeute an 1,5~Pcn-
.. tandiol betrifft. Es wird deshalb vereucht, dieselbo 80- [
: ' 'weit wie mdglzch au steivern.
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‘ “»H;POIyﬁmide;» 3
: ’
7‘ﬂﬁ2ud chluﬂ noch eln vort Uber die in Frage komuenden :
» ~1Polyamidkombinationcn. nghen wir also aowohl die aus
. : fspurfuro1 erhaltlichen Verbindunwen Heptamethylendiamin :
n_:f> und Pimeling aure, als auch dic aus Phenol gewinnbaren s
"“1ﬁ atoffe, namlioh das Hoxamethylendiamin und Adipinsiure
g:f;in ?nuracht, so -8ind tucr ‘er leonfhser fnlrendc 3. S
? z;Komhinationen mdrlich

o ;11 NE Hcptamethylondiamin-?imelinsuure (F 208-2090)
_2.) Heptamethylendiamin-Adipinsiiure . (F.209-211°)
‘i\“;).) Hexametnylendiamin-PirelinsdurQ (F.223-224)

u:,fDer Polyamidtyp 1.) ist zu 100 aus Furfurol aufgebaut/
S ST T2,) zu 4T aus Furfurol u.zu 53% aus
oo phenol : »
L"C 0 34) zu 58% aus Furfurol u.zu 42% aus
L Phonol

 ' 5_iDic bchwelzpunkte dex beiden mit Heptamethylendiamin

‘ ;f“i hergestvllten Polyamide 1legon sehr nahe zusammen. Dag ‘

' ;ff‘Polyamid aus Hexamethylendiamin und Pimelinsﬂure ‘schmilzt):

i 1.:bei 223-224 » 8lsd etwas hﬂher, als die von ‘der Phrix ,i

;;;' [fversuchstechnisch herge>te11te Caprollactamfaser vom F._A?
- ,_7,2150 o

, _ngon der Dehydag werden 2, JZt. je 50 kg Heptamathylendiu-f'*
co Umia und Pimelinaaure filr die. Phrix hergestpllt, damit -
' if*die9a drei Polyamide fasertechnisch nither gcpruft wer-
" jdan annen.{ SR ~ o
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i 5Heferent Dr. Kirstahler -‘Eigcnreferat'

 ;Nében den aﬁperpolyamiden'qtellen die bupeipolyurethane
':zweifellos die wichtlgrten Ausgangsstoffe zur Herstellung
“vollaynthu 1qcher Fasern dar, T g o

;‘,Der bckanntesti vﬂrtretar dieser Kﬁrperklasue ist dag yon
_»7der I, G.-Farbenindustrie aub nexanethylendiieocyanat uI
o ,4-Buty1en 1ykol durch reine Additionspolymeriaation ge
’ 1:wonnene Perlon U._‘ :

» ihie 1ch b»reits boi mein rem ors twn'Referét iber vollsyn-

i'tnetischc Fasern . Rovember vorigen Juhres kurz schil-
' derte, befussen wir uns eingehcrd mit der’ Chemie der Poly-
“f‘,'urethane. :

>'_?uir vczsuchten einen anderen unabhunyiren leg zur Poly- :
urethanbildung, namlich durch Umsctzung des Diamins mltT

‘7}.ghnglichen Diphenyldikohlensdureestcr der Glykolkompo-»
inente. Dicse Reaktion, welche wlr am Beisplel des ' !

,“ 1Hexamethylen—Dikohlensﬁurcdiphenylcsters und Hexamcthylen~
' diamins hiher studlerten, verliduft unter Fhenolabspaltung.

W;~'8ationspolymerisation dar.

.xizw1schcn den ersten Kondonsutionsvorsuch, dexr erbtmals
}.*eine fadenzicliende Schmelge ergab, und dem ersten spinn- »
‘Xf fiihigen Kondensat warcn: abar duch-eine Reihe von achwie-«'
o riykeitﬁn PATY uborwindon, um 830 mehr, als ran die hrfahJ
- :runpenﬂder auperpolyamidkondepqatxon_nicht ohno,woitorqa

{ .

a-

deh Dichlorkohlenshureeatvr baw, dcm daraus lcicht zu--

8 |
: pz':oo‘(_cﬂa)}é-pcoo--+H2N-(c112)6-rm |

bie stellt im Gegensatz zum I, G.-Verfahrcn cina Kondon-’

i

}

v AT
v ¢ :
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“'.f.¢ :f f'.auf die auperpolyurethankondensation chrtragen konnte.,
| "“ll Dies gilt vor. nllem hinsichtlich der- Kondcnaationatempe

_*j'ratur, die im allgemeinen tiefcr igt als diejenige der

;;fPolyamide. Inabasonaere abur ar die Erkenntnis wichtig,

o ';daa die Superpolyurethane im Verglpich zu den’ Superpoly-

* . ‘nwiden bei niederiger Viskositét spinnfahig sind und auchf

f{/bei tieforer Tgmperatur erqponnen werden miissen. Hin- 5

S V“aichtlich der. Durchfﬂhruny der Kondensation hat c¢s:sich
ERne fﬂj~;?als zweckmiiBig erwie»en, das Komponentengemisch bei ca

s ;j“150° in 002- odorﬂ -Atmosphure vor7ukondensieren und die §
 ;NachkondLnsation unter Abdeatilliere “des Phenols 1m Va-.

Xuum bei 15 bis ca 10 mm bei Temp.: ved 220°dirckt, also

_lohne Iqolierung des’ Vorkondensates. durchzufﬂhrcn. Das

l"Ausapinnvn crfolgte mittels elnes Laboratoriumsspinnvisko

'fbimetcrg dagegen bel 180° qus einer 1-Loch-bzw. 18-Loch-

duge. Hierbei vurden seidenglanzcnde, kalt vcrstreckburo 3

- ‘Fiden von guter ) estigkelt erhnlton. Ihra ReiBlange wurdoi

LU 35 km ermittelt.,. : | '

BN

jBei di s¢m Verfahren knnn man nun anstelle doa chnndiols

ohne WElteres das 1 5-Pentandiel einsetzcn. '

0 Dle Darstéilung d(é Pentumethylondibhlorkohlensﬁﬁfaesteru

erfolpte wie bcim Hexamethylcnderivat durch Einwirkung ,

i ;von Phosgen auf das Pentamethylanglykol in einer Auabeute

. s T : 3 T

nv _ Auch diﬁ chrfdh ung'in den Diphvnylester mittels Na-phew

'}"nolat verlief mit 90 1gcr ausbeute.‘ R S

\iith“rch Konuensation dlcwos Pentamethylen— ,5 diPohlon-naur
ﬁ}’diphenylesters mit Hexamethylen-diamin gelungten wir Zn

einem a:uparpolyuret,lmn, 1n \elchom -dor Rohstoff zur einon

" Hafte’ aus Furfurol, 2ur anderen aus Phenol hergef ellt '

:f>bwird.,.
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’f“f;*Verglaichshalber Wurdon anstelle dcs Hexamethylendikohlen-

‘, *-thunen 2u erwahnen. lilerbel wird anstelle des’ Diphenyldi-
- kohlénsiureesters der Discarbamidsbureester der Glykol-

: ~j;polymorisation wurde zunﬁchst bei 180° -235°."nnfanps un-
, f‘ter gcringem Druck, begonnen und schlie8lich unter Vakuum
’”ﬁabeendet..Durch Ausspinnen bei 200° wurden sehr schine

;.

'

- focoo(cng)5;ocqa-< | .>.+'H2N-{cq2)6-nu2 

:1Di§ Rolykbndéhsation ﬁnd-dus Ausspmnnen_erfolgﬁé pﬁéke
',&tiSch"unter dcnsblban,yborgitb genannten Bedinpun?én;

O J
 ‘fsaurLdipheny1estnrs der DibutyldAkohlensuureester mit
;f Hexamethy1endiamin urgesetzt. Diese hondensation der Di- |
:'ialkyleater verlief ober nicht 80 glatt und wurde deswegon
'7'nicht woiter veriolgt. S ‘

L;bchliealich ist noch elin anderes, von der Phrix gum Pa.
'Jtent angemeldctes Verfahren zur Herstellung von Polyurc-

L komponente mit don Diamin dor Polykondensation unter« i
f‘worfan.’ :

Hzn-coo(cnz)s-ocomx2 + HaN-(CHz)G-NHQ

‘ Der Biacarbamidsﬁureestcr gseinerseits ist mit iber 90’-,
: irer Ausbeute durch Umsetzunr des Dichlorkohlenshureesters
 f;m1t Ammoniak sugtnglich; fcrner bis Jetzt mit etwa 60%-
*Augbeute durch Verschmelzen von chnmothylenglykol mit
'7“5Haxnstoff.,' : : :

HzN-co Nu2+uo-(cn2)5-on + 1 N-CO~NH

\;iDiu unter Ammoniakabspultung verlaufcnde Kondeneationa—

':tVireinywei 580 bﬁden von mittlcrer Ver"treckbarkeit erhalten.
\,; o : - ’ f ’ .;
'.fDlo abs. Viskositdt aller drui Polyurethantasern wurdg
¥‘=gzu 0. 55058 ° ermittalt, withrend ‘2.8, Suporpolyamide eino .
C 1nnere Viakositht von 0,8 « 1 aufweisen. e
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Naca Holstv ]uhg enurvnder Mepncn von Heptamethylendin—,;
min und Hoptadiol sind wir in dor Lage, dic noch fehlen-
den Polyurethankombinationen auf Furfurol- und Phenolba-
"-siq au 1hre Brauchbarkeit zuy Herstellung vollsynthoti-
' scher asern odez als thermopludtisohc Kunststoffe zu
prafen. :

~

,hs handelt aich hlerbei insbesondvre um folgende Kombi-
nationen.:" Co : : - »

a : 1.) ‘06115i~9000f(CIiz)'5-000006H5 + HéH(CH .,)7“"2

' -.._2 ) 06H50000-(UH2)7-000006H5 + uzn(cu2)7nn

3 ) csurocoo-(cng)s-ocoocﬁn5 + n N(CH )7NH2 B

’ Von dieaen bteheﬂ nathrlich dte Koz ‘binationen 1) und 2),
| ‘welche zu 100$ BuUS Furfuroldorivutcn aufvobqut Bind im
e Vordarérund des Intereqaeg.

' 15:7‘,.if Durch Konden ation— una Spinnversuche in grbBerum MaBstn-
e be wird ; e6 erst mdylicu sein, derllber zu entscheiden, wol- |
ches der beidvn genannten Vcrfahron das ‘begsore ist. Durch

Prufun& uer einzelnen Kombinutionen aber muB featgedtellt
werden, welcher Polyurothanfasertyp die bcqtcn Eigenschaf-

‘ten insbesondore 1m Vorgloich u den Polyamidfasern auf-
ueist._Tj.) o R . R : ‘ R
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Dr. Henkel fragt nach den Ge“innungs~ und Vermend%nrsmig-
lichke*tun von Fufurol..< : : ' : : i ‘
[ Dr. Hentrich verwcist auf den begintarden Angall bei der
Praxig und’ skizyiert ale Verwendurgen als Extraktionsmit-;
tel fur Erdvle, die Verwendung ‘des Tntrahydrofurfurylal~ {f
: kohols als Veresterunvskowponente fﬁr Weichmacher filr Igc-:
lite. Auf div Frapge von Dr. ch?vl nach der Rohstofflage
der vollsynthﬂtischun Fugern in USA und Deutschland be-
merxt Dr. Hentrich, da8 USA u.V, aubbchlieslich auf Phe~ -
R A nolbasle arbeitet, die in Deutschland: auch auf Acetylens
LU basts (thindiol -5y ntlgcse) ’

SN e T e

Dr. Blaqer gght nuher auf die deutschcn BeschaffunremUpé
lichkeitcn fiir Purfurol ein, Bet tochnischer Durchfihrung
der Vorhydrolyse im Phrix-uery, Wittenberrc, f811t zwange-
lhufig neben der Pentosenldsunf, aus. der Hefe gewonnen
wird, ‘eine gewiqsc Mcngu Furfurol an, welchos als Hefe-
gift entfernt hcrdcn nuB. Sollte durch die V@rwendunvgn
des Furfuxols der Anrei? geveben sein, prBﬂere tengen zu b
gev1nnen, ‘80 kbnnte jedcr Z:1t nach dow in Diisseldorf von [
Dr.,Alsfeld ausgearbeiteten Verfahren eine Anlage zur Ver;
urbeitunr der Pentosenlbsungpv auf Furfurol erstcllt WO~ |
den. Zur &eit herden in unuerer Puopefabrik INDEN halbe-
technische Versuche zur Gewinnunv von Furfurol aus Vor-A
, hydrolysnt durcngerhrt, die die Phrix mit dor Licferung
einigcr Keaselwaren Vorhydrolysat crmbglicht hat, Im Zu=
'uammenhang mit dcr Schidlung von. ukrairizchen Sonnenblu-
mensamen 1n den deutschen blmUhlcn hat Diisseldorf. die Ge- |
winnung von Furfurol aus aonnenblumonachalcn in Direkte.
vevfuhrcn, bei dem also ‘die Pentoeenstufe ﬂbersprungen
wird ldurchgearbaitcf. Lbenso haben wlr ung auf Anrerunr
des ﬁeichsamtes mit dvr Furfurolgeminnurs aus laisspine .
dwln bvscnuftigt. In beidcn Filllen kann man it Farfurol-
auwbeuten von. etwa 10% rechnen. Das Rcichsamt hat ung vor ?»
éinigen .onaten mltpetojlt, daB die ¥ tollung einer Vere "
suehsanlage durch uns mit einer Tagesproduftion von etwa
‘2 t Furfurol erwogeu wird. IR \
Dr.Bertsch zweifplt, ob div Herstellurs von vollayntheti«
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schen Fasern eln gowugr der Anreiz fﬁr die Borcitstellung?
’, von Furiurol ist; vor allem in Anbetraeht der zahlreichen§
' VﬂrfaﬂrenSWChzltte. } : :

DLr.Funck Vurtritt die pleichc Meinung und froagt nach

: der ¥ irtbchaftlichkeit der Caprolaktamfaoer. :
".i* ' Dr. Hemtrich erwihnt, da auch die I.G. ouf Basis Capro-
: laktum arbeitet und ‘Ue.e elne Miochfdscr erzeugt, die zu |
60 ‘auf. Basis: Adlpinsuure, zu 40} auf Basis Caprolaktam ;
aufpebaut i°t. ' : N
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e TR M f,Uber ein’ neues technisches Verfahren zur Herstellung o g
IR T .”von Saccharin ‘ - . ..

s H
i

"f_. Rgferent Dr. Schiim ?'Eigenfef0f§£‘

S E Saccharin oder Benzoesauresulfimid wird noch heute nach
ﬁ :..’ w"-f.;einem Verfahren hergestellt, das Fahlberg und Remsen im
L Jahre" 1879 aufgefunden haben und das durch v.lHeyden im
Jahre 1891 verbessert wurde, Dieses heute tibliche Verrahl'

ren ist durch die- folgende Formelreihe charakterisiert: .

= CHy T

02N112

: 50201 »

'Q(T;"f _ ;-;:Mah'geht'VOm'Toluol'aus, daaAmitAChlorsulfonBAure unter
i  ;,Kuh1ung behandelt. wird, wobel nebeneinander o- und p-To-
(fvluolosulfochlorid entstehen, und zwar die Ortho-verbin-
f»dung in rd. 45% Ausbeute, die Para-verbindung zu ‘rd.55%.
“Ein grofer Teil des als: Nebenprodukt gebildeten p-Toluol-

- ';sulfochlorids scheidet sich aus der mit Eis zersetzten
7"{;Sulfonierungsmischung kristallinisch -aus und kann durch ‘
~Tiefkﬁhlung und Abschleudern entfernt werden. Es hinter-
_“bleibt ein U1, das zu etwa T5% aus o0-Toluolsulfochlorid

j:besteht, also noch rd. 25% Paraverbinduhgen enthhlt.

R
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: -;7Diesea Genisch wird bei nicht uber 30° in Anmoninkwag-
:{E:ser eingetragen. Ez ontateht so in nahezu quantitativer
~ Ausbeate eln Gemisch von o0~ und p-Toluoleulfamid. Die
_~“Trennung diesor beiden Isomcrun gelingt nun ‘Gurch fraktio
,-,nierte Fiillung aus- alkalischer Lésung mit Sﬁuren, wobel

}  ’¢1@ Orthovaxbinduné Elb schwachere saure zuerst ausfullt,
- .oder durch fraktionierte Kristallisation der Natriumealze
: 'Das auf dicse Weilso in genligender. Reinheit erhaltence
_';o-Toluolaulfamid wira uchlicﬁlich mit Pprmanganat in neu-
trdler: L¥sung . zum Benzoesiiurtoulfinid oxydiert, das sus

B "idem iltrat vom Kanpnnschlaww durch Ansﬁuern mit uulzsuu-
:-fj re oder cbwefelsaure pefdllt wird. ‘

i ﬂ:';fj'a j:Diasos in Prinzip verhdltnithﬁiy infache Verfahren lei~
S 3;: ‘det bereits unter normalen Verhiiltnissen an dom Ubcrstand
xffldaﬂ p-Toluolsulfochlorid und p-Toluolaulfamid ‘als. Neben-
i jprodukte ‘erhalten werden, fur-dle eine Verwortung gesucht
";werden muBe Wenn die Vcrwortung auch gelungen ist, wo- g
. _-;drauf dch hior nicht ‘niiher eingehen will, so bleitt doch _.f
Sodie’ zwangelaufi ¢ Bildung der gensnnten Hebenprodukte als
._i* rofier. Nachteil bestehen. Dazu kommt nur noch, Qa8 in
};Krlegozeiten immer mit clror: Vcrknappung on don ristungs-
H“Wichtigen Ausgamgsstoifen Toluol, Permangandt und Chlor-
“°sulfonshure gerechnet weraen muB, wie 08 jotzt wieder
:ider rall 15t. ' : ‘

‘.‘EJQan hat Jich daher schon am ﬁnde deb vorigen Juhrhunderta
‘ 3Q'nach Vcrfahren iy die’ acoharinherstellunr umgeachen, die
| von einém anderen -Rohstoff susgoheh und leichter beschafs-
‘>bare Hilfschemikalien benotignn. Naheliegend war der Ge-
;"fdankc, das “in viel griBerer ienge als Loluol zur Verfl-
| "gung ‘stchende Nophthalin ols Fabrikationsbanis zu wihlen,
. Hierauf’ grdndet sich dag durch ﬂle folgcnde Formelrcihe
h3 ipekvnnz®1chnetg Verfahren.' :
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- Aus Naphthanlin (1) erhilt man durch Oxydation ‘Phtha! gHu
reanhydrid (II), das durch Einwirkung von Ammoniak quan-
titativ in Phthalimid (III) ibergefihrt werden kann, Dic-{
. 8es ergibt bein Lboen in kalter Natronlauge phthalamid-
saures Natrium (IV), das’ bed &usatz von Hypochloritlvsun&
und Erﬁarmen den sogen. Koifmann schen ‘Abbau zu Anthru-'f
nilsaure (V) erleidet. Diese wird in Ublichcr Vieise dia-
zotiert und die Diazoniumverbindung (VI) mit Natriumdi-
‘ sulfid umgesetzt, wobei die sogen. Dithiokulicylsdure
(VII) entsteht die mit Salpetersdure zur Benzoeshure-o0-

nsulfonsaure (VIII) oxydiert wird. Daa Kaliumealz dersel
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”{-{:inben (IX) wird nit ﬂgthanol vereetert und das Lstursalzi
31!5mittels Phoaphorpontachlorid in das Benzoesuuremethyl-ester-

_*io-‘ulfochlorld (xI) verwandolt, das .durch Einwirkung von
. ‘{uberschu sigem Ammonisk in Samccharin ﬁbergefﬂhrt wird. Aug:
fQ*jfﬁer hierbei entstandcnen . ,dusri&en LbYsung des Amx: oniumSnlzes

e wird qchlieﬁlicb das 1reie aaccharin durch Anaﬁuern mit Mi-

ijflnoralsuure gefallt. : ’ '

R . : .,1""

¥

o Die Rea&tionsfolpe I-III ist schon sehr lange ‘bekannt, wenn
0. .. auch die katalvtische Oxydation dea Naphthalins mit Luftsau-
o erstoff zu Phtholstureanhydrid exst neueren Datums ist. Auch
"“:;i‘ﬁder neitere Gang der Synthegse st bereits durch Patente ‘aus
'f3den 90 er Jahren des vorigen Jahrhunderts vorgezeichnot. So
- 1iegt. die’ Roaktionsfolge III~V, der Hoffrann' sche Abbau, dem
' *ﬁf 1890 angemeldeten DRP 55 988 der badischen: Anilin- und Soda-
fabrik zuprunde, whhrend der Abschnitt V-VIII der Synthese
7 “-in dem DRP '69.073 der Hochster Farbwerke aus dem Johre 1891
'?'—]niedergelegt ist. Die letzten, bis zum Saccharin fUhrenden"
 r>uChritte VITI-XII sino im Jahre 1895 ‘durch das DRP 96 125
f,.der Elberfelder Farbenfabri?en bekunnt gemacht worden.

"Diencs Vérfahren sowle vorschiedenc Varintionen déSsthen,
- die’ ich hicex ut rgehon kann, hat’ sich wegen seinur Umstand-
) ”»“liuhkeit nicht in die Technik einfﬁhren lae"en, trotzdem cs
“'fdon Vorqug bcsitzt, kcinc Nebcnprodukte zu geben, ’

”*:‘Auf Anreg ng von Herrn Dr.vﬂentrich wurde nun vor etwa Jahre
L :g7frist vereucht, den ebon reschilderten lanren neg der Syn-
”f‘i3theee dadureh. abzukﬁrzvn, da8 man die Dithiosalicylsiure
1‘ 1:;oder ihre Ester’ der chloriercnden Oxydation in Gegenvart von
w'1 f?wasser untervarf, wm -z dem Benzolsaure—o-sulfochlorid (XIV)-
- gu gelangen, das mit Ammonisk Saccharin geben"“
. -;thte.rDie Beobachtung, daf aromatische Di-
1"*su1fide bei der gleichzeitieen Einwirkung von
" chloxy und nasser in Sulfochloride ﬂbergehen.
{5wurde schon 1m Jahre 1876 von qdhiller und Otto =
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'-}x:gemacht die 80 aus Diphenyldisulfid dus Benaolsulfochlo-
'E‘;:irid erhielten, Das: Verfohren wurde bel uns von horrn '

 if~Dr.;Huctcr mit erolv in die aliphatischc Reihe UBertra-
: T]fgen und ‘auch. sonqt von uns mehrfach mit Nutzen verwendot.
,f?_beaonders von Dr. Kalser auf Veranlassung von Dr. ﬁcntrh!l
" bei der Hcrote¢lung von Waschmitteln aus Paraffin-di-sul-,
5;'fiden ﬁbnr dic. Pmrafiinsulfochlorlde 2u den entsprechén-
13den, ulfoseuren (Porlan).~.

11 7A1s nun das Vorfahron auf die Dithiolsalicylahure ange=
' wendet aurdp,'utel’te sich heraus, daf nur ieichi wussers
';ﬂ?lﬁsliohﬂ Produkte ont standen- warcn. Diescr Befund ist so
‘; f;zu erklurcn, dnn wegen. dér Nihe der Carboxy1~ und ° ulfo-
"ffchlorldpruppe im Benzoeshure-o- ulfochlorid sich leicht
, ffChlorwassersto '{ abspaltet, unter Blldunr acs o-qulfo— .
’-12Lbonaoeahure-anhydrids (xV)y von den man
o .weiB, dad og hydroskopisch ist, daB es
~ plso | 1eicht in o-Sulrobenzoedaure Uber-
. geht. Auch der Zusatz von Tetrschlor= S \\SO
f~kohlenstoff al erdunnunrsmit‘el ander-,
o L te nichts an den heaktionoverlauf. Es wurde
1 . gann nooh von Dr. fniser ve 'rsucht, den Dibutylester der
‘y*fﬁf?f;T'i;‘Dithiosalicvlshurv in Dibutyléther als Verdﬂnnunrsmittel
’f:]"ﬁv'g”f'5>€f;mit Chlor und ¥assey zu behandeln, um gzum Benzoesbure--
: T ’:‘};bhtyleqt r-o-sulfochlorid zu gelangen, der cbenso wie der
_ Methyl- oder Athylestor. des Elberfeldér Verfahrens mit
= “Amwoniak oaccharin hatte geben miissen; doch blicb auch
“'fﬁdiesor Vursuch erncbnxslog. Alg ich im Juli dleses Jahres
i‘ die Bearboitung deq accharan-zroblems lbernahm, ent-
,'kfs ‘hloB ich micn, trotz d“m erwahntpn miBerfolvea und
‘i;"trot7dem noch nanchprlei andvze Mbrlichbvitan pepebon
‘jj.waren. in erstor Linie doch noch den Seg liber einen Lster
\ﬂider Dlthio-saliCylsuurr .2u vvlﬁuchcn, weil dieser Vieg -
f\i'technisch baaonuar 'ausSchtsreich erechien. Ich wihlte
‘:lden von Dr. nentrich bereite in Betracht gezogenen 1 ethle
tor, weil es bakannt 1st, daﬁ allgemein lethylester
. ‘1qehr boctundig gcgon elumcntarea Chlor sind. Da dicaor
' ,Athhy1cster, Lio allemEster dpr DithiosalicyISauro, cin

/
-
2
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"-flﬂfe%tnr hbrner ist,'wlrd f‘r uie Uvaet/unv mit Chlor und
C¥asser ‘cin JLnungnwittal notwendir. Bet frhh@rcn Versu-
e . chen zur ehlorieronden Oxydation von p,p -Dinitrodiphcnyl—;
'541'ff*"ﬁ7 ' ;disu1fid zu p-Nitrobens olaulrochlorid hatte mir das sehr |
G -“” ‘;ch1orbeqt indige o-Dichlorbenzol wegen seiner hervorragen-~'
. den: Losekraft fiur dic vvrdchieaensten orgenischen Verbine
o . dungen als Lﬁsunbamittel susgezeichinet: Dicnste geledstot,
SR N " “wiihrond der sonst- ‘meist bel Chlorierungen gebrouchte To-
e trach]orkohlcn stoflf versagt hatte.,

Al
v

»fﬂer nathylostel wurue also in o-Dichlorhenzol gelUst, b
- ser zuge»vben und unter Linkuhlunn und’ cnerrischem Rithren
._Cblorgue in gerlngem berschuB cingeledtets Nach Zerstye
'w runr uienes uburscuu iseg . durch otvias Bisulfit und cinnalie
gen. «avchen mit ¥ ochsalalusung vurie die erhcltene Dichlor,
"gﬁ‘tff_A' S beﬁzollﬁrunr ohne Isolierung des Zwlschenproduktes in kele
0 tes verdiunntes Anzoniakwiasser- eingetragen, Nach ‘mehrstiin-
. digem Ruhren war die Umsetzunv vollstiindig. Die wilss rig--
1,»f'auboniakalischo chlcht wurde Jbbetronnt, mit Kohle ent-zl
B fHrbt und sus den Filtrat das Saccharin. wit. Salzskure ge- |
s fallt. vurde rleich beim oreten kleincn Vorsuch eline: ,
B  , f unbﬂat( von 8% ,65% c.ﬂh., bv ogen auf den anremandtcn e~ |
.tuyleqter; eraiclt. Bel einem zwelten Ansatz mit rd. 100
hcthy]eqter, WOLCJQOOF in{tlgen Praxis entsprcchend in .
'm.rlichat kon/entriextpr Lssung gearbeitet wurde, sticg
die Augbzute auf 90, 5ﬁ d.Th, Higlicherweise ist die Aus-
- Veute duzcn Vorhvnaunr rasfbrmiﬂon Amzoniaks noch. woiter
o steisorungrfuhzg. Andercrseits ist zu bodenhen, daB der
VfAuBgan gs58tofl kein reiner Dithioe ter ict. sondern dem
, o Sehwefelgehalt zufolge etwa 302 Trithiosalicylsaurcmethyl
'=ﬁ:. >f1‘feot(r enthalt, degsen drittes Schwefclatom tiei der chlo-
e "if'ricrenden Oxydation in Sehwefelsgure Uberpcht dedurch er
gibtjpich.also eino‘ncheinbarc Auubeutevcrringurung.

';1WIL aug dxw rormelschuma hurvorveht, bedeutet der eben gc
ﬁ‘schilderte weg zum naCcharin einc erhebllchu ﬁbkurzunp de

"y
I
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‘«altrﬂ'Wegc§°'Diﬁ Z«hl der nwinchenprndukte uird um zwel
'ﬂ"verringe1t, numvrdem ist - -das untechniachﬂ Phowphoran—
f,ftaohlorid alg. Hilfsstoff auevczchaitet. Vcrrlcicht man
. aber den neuen Gang der Synthese mit dem bisher Ubli-
.chen Verfahren, 850 . yr"cheint er auf den ersten Blick -
. doch noch rclchlich leng, Dieser Findruck verschwin- _
;v 5det abur sofort, wenn man nicht die Zahl _der chemischen
i”Umwandlungcn Uberhauv ty sondern die Zohl der zu isolic-
,vrendon !wiqchennrodukte ‘bel den beiden Verfahren mite- -
. einander vergleicht. Beim slten Vorfohren sind 0-Toluol
Lo sulfochlorid und- o~To¢uolsu1fauid die Zwischenprodukte,
. dle nicht nur zu isoliv ‘en, gondern auch von den Fara-
f*isomerun Zu trcnnen rt:md, wao zjomliche Hihe koatct. '
U Bedm neuen Vorfahren kinnen }ntha19aurunnhydrid als Aug
»,,*‘gangsstotf \nsehﬂn, da o5 ohnchin von ung fabriz iert
7 'werden wird. Hun ,verlaufen abur uie Cperationen 1TI-VI1
.”?.una x111—xI~XII in cinvm &uga ohne éwiachnnstuzen, 80=
 .‘daS nur Phtbalimid, Dithiosalicylsiiure und Dithiosnli- .
;f_uylsauremethv ester 4soliert. zu werden brauchen, Ist
- damit a;ciﬁahl_der Zwischenprodukte auch um eins grider

als belsm alten: Verfohren, So wird dies dadurch wieder

',_Aufpo«ogon, daf nur das erstrebte Endprodukt, das %ac-,
~cbar.n, erha lten wird, und kcine Nebcnp;oduktc cntste- .
L 'henc : . . o : : o

LR
5

- Eine %atgrialkalkulatxon kann heuts leider noch nicht
V'_vorgelpgt werden, da in der kurzen Zwischenzeit seit

"' Beginn der ‘Arbeiten die exdiplbaren Ausbeuten an Dithio-
_ _,sa1lcylshurv und ihrem Estér noch nlcht rit bichtrhhit
'°‘:beqtlm&t werden konnten. ' :

. \

,  '”atentrvcht1ich 5uqenen iat die ecinzige abor grundleyend
__*j‘wichtige heuerung bel unsercm Verfahren der Behritt

'~ XIII-XI, duh, die chloriercnde Oxydation des Dithiosali-
'7 .031sAurnmethy1eatero Zurn Benzoeaduremethylcsteru-o-culfo
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B _chlbrid. Diesen Schritt haben wir daher zum Patent un-
o ter Berdcksichtigun9 allcr Umpehungsmﬁrlichkeitén an-
L gemtldet.,, ' ‘ : e

_,‘ - .';"bchlieSIich sel noch kurz eruuhnt, daﬁ mehrere Versuche
-;5;1j ."funternOmmen wurden mit dem 24el, auch noch die Voreste-
A worung. der Dithiosalicylsaurc zu vermeiden und damit die
" Zahl: der awischfnproduktc weiter zu vérrinvern.vva aber
lein befriedigendcs Ergebnis hierbei bisher nicht erzielt
wurde, will ich heutec nicht riiher darauf eingehen; die
Versuchc werdon choch fortgusetzt.
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Stand der Arb*itcn des Porqchunrslaboratoriums ﬂber

Lﬁuéobc'kﬁmgfum;smittel ‘

Referent Dr. brundmann - Lircnrcferat

0

Unsere Untersuchunben auf dem Geblet der L&usebvkhmpfunga

gl Cmittel’ haben sieh organi"ch und folrerichtig - ~us den Ar-

ylﬁ,-?i’ beiten des Forlas Uibcr Desinfektionsmittel und Schids
L 11ngsbekhmpfung 1m allgemeinen entwipkelt.

Bercitv nach Beendigunr deq Polenfeldzuges vurde es 1n
Y R kurzer Zeit ‘offenbar, dns die Eingliederuny und Verwale
- jfﬁ*-‘fﬁ  ”5 tung der neucn-Gebiete eine Fillle von sanitiiren und
e 8 hyricnischen maﬁnahmen cdwohl: fiir die dort ensissige 24
g vithVJlkerung wie fUr dic’ ueutschp nehrmacht oit sich
brachte. Hierunter standen mit an: eretor Stelle HaBnah—
) men 4ur B@kémofunv der Iﬁuseplago und dcr cng damit ver-
s bundennn Fleckfiehprgefahr. e

Ls war daher klar, daB sich die verantwortlichen stellen

- fUr alle 1r: cndwie goeienet erscheinendcn nittel Ante-.
”f*i ressicrten, diu ”ur LBsung dieaer Aufgaben. dienon konn-
ten.rao kam es, da& wir bereits 1940 mit unaerem Priipae

> rat Phenol BP in die Lausobekamnfung miteintraten durch
Vermittlung eine° Hysienikera der fvnicsberger Univer-?
sitat, noz.Dr. Burtscher. Alle Korbinationen auf ‘Phenol-
basis warcn wenig befriedigend in ihrer %1r§ung, inshn-
"] eondére ﬁbertr%fen sie die wesentlich ‘billigeren Kreso-
le nicht ich Tann daher darauf veraichten, ‘die Prupara-
te einzeln in ihrer Zusamrenspt?ung hier zu. brinpen. Es
ergab slch abor aus: dieser ersten Phase der Unterauchnn~}
gen bcreits, dnB in unseren Athercarbonsauren R-0 - GI&
4@ COOH bzw. deran Salzen - frﬂher nls K 295, Jjetz 1t ‘als B
Carbonisal bes eichnet - auspefeichnete LUsungsvermittleu
*{fﬁr Phenole vorlugcn, die auch ganz’ .obgeschen .von der’ '
&erzeitigen Rohstoxflage den ei5entlichen beifen vorzu- E
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.. gdehen Waren;

_1;_In ein neues utadium traton unsere Arbeiten ihor Lﬂqﬁe-

\f“bekdmpfungomittel, alJ vines schinen Tages im Vinter
*f1941/32 aiese Flasche auf meincm Sehroibtisch gtand) Une -
'ftar dor Bézelchnunys "Selfe K™ enthielt sic cin ruesischea
v'VLuusebekﬁmpfunvruittel, das unseren Truppen auf ihrem
',Vormarsch in dise Handc gefﬁxlcn viare

,~Dés ittel wurde von den Ruascn it gutem Erfolp nnrd-
. viandt und sollto vor pllem dic bermerkensworte und dennls
'T‘jvvllig neue Eigenwchaft haben. pronhylavticch su W&I¥S"’
S dehe dic damit eingeriebene oder getrlinkte Kleidung/Tilr
o ;'7;1i5llhngere Zeit von Léusen gemicden, ist sozusagen liugo= B
",‘ 3ff[feat imprigniert. ¥ie Sie sich selbst ubcrzeugen ktnnen,
i  mnB man wohl - furchtbar. vcrlpast sein oder sehr starke

i Geruchsnerven habcn, um zu diesen: mit 01 zu greifen!

:_,Die Dienststellcn derEDeutschén rchrchht, die sich na-
o uturgembﬁ fﬁr die chemlsche 7usammaneetzung dirges. ¢ tof-'

' f;fes 1nteressierton, hatten durch Vermittlung von Herrn
': ,iDir.Dr. Hentrichbunh uns ein Huster zur Untorsuchung

eTﬁbgrlabscf. Die von mir durchg refilhrto Analysc ergab, daB .

‘es sich um ‘eine gewvhnlivhe Seife handeltc die nls Wirke

stoff schwefelhaltipe Verbindangan vom Typ der Xanthogc—
R natn enthielt. Als weacntlieher ﬁirkstoff konnte gpiiters
'i”lﬁfhin das Bieathylxanthoven CoHlg=0=CuS-5-C~0C,H; ormittelt
:gwerden.. R .‘_ . 5 3]

v::f{’Dieser hUrper entsteht aus ‘anthogenuten durch Behandlung
'ai'mit halogenen, .B. I : '

2 °2“5°‘§'5'K + 012 = (02n o.?-a)z + 2 KC1

"f] ?uﬁd_ist“achbn{seit;]SQS bckannt./
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‘“T Eé'sto11te'sich heraus, dag dicser Stoff bereits vor

g 20 Jahren auch deutschoraelts in 9oiner Eignung als Liuw

 Vneb0kumpfunPsmitte1 erkannt worden‘war. Die Firma G.F..
; 'Bﬂhrinper und Sthne, Ingolbeim/ﬂhein, hat sieh in ihrem. |
P “DRP 435 752 und DRP 485 059 -diec Herstellung und Verven- |
. ‘dung dleser Kbrperkla1ae als achadlingsbekﬁmpfungamit- |
i‘ t01 schiitzen lassen. Untor dem ‘Namen Aulinogen 1ot doo
o Bisdthylxentho en in die Veterinhrmedizin, namentlich
zur, uckdmpfunr der Réude bel Hunden und Pferden einre-
i fihrt. Von einer Anwendung in dor menschlichen ! odizin ‘
T4f3hattc man seinerzeit wegvn des unangenchren Geruchvs nb~
f:gesehen. Wie sie sich ubqrzeugen kinnen, riecht das rei

" 'ne Priiparat sohr schwach und ‘nicht eigentlich unange-|
o nohm. Dcr Stoff ist ubcr nicht sehr bestindig, und nu?‘
.mentlioh in Kombination mit Seifon entwickelt er.in kur-

L};;zer Zeit den fdrohterlichen Goruch der K-ueifc. » “7'»

t

In &usamnenarbeit mit den Ieiter der Abteilung Lﬁusebe-»;

e .kdmpfuny im Inaitut fur Wehrhygiono der lilitirdrztli- -
ﬁ 1‘ . chon Akademie - Horrn Dr. Reichmuth - wurde nun oin Ar.

o Wi:'ﬁ }"boitsprograr" entworfen. i's sollten neue Stoffé von' der,

“',f_ f-fl:Art dfs Btsﬁthleantoguns entwic&elt herdcn, die ’

L 1) m8plichst ‘geruchlos :

j},“ff :_v‘__:“f’E) gtiirkor virken, . o

T U3) lingore irkun&sdaucr«hnben und . ' o

;=4) keinc.hauiréizphde Wirkung ?oigen. '

, & vaor ich nun ‘auf Linznlheltvn eingehe, mug ich: noch ot~
"37“>:“1;wao allvemeines tber aie Biologie der Liéuso sngen, Am :
o . Menschen ktnoen arei Arten von ILHusen schmarotzen, Kopf
ﬁzglﬁuqe, Kleiderléuse und Filalause. Die Yopflaus lebt, wio
__{_'schon der Nama sagt, ausschlieﬂlich in menschlichen Kopf=.
4:?fhnar, inre Bcsoitigung ist infolgodesscn relativ einfach,
”;i7fnbtigenfalls darch Rasur des Kopfhaares. Einw goringero
nj'_Bcdeutunp hat ebcnfalls die Filzlaus, die nur in der Kbr-
v'f perbchaarung des Fenachen; vorzugsweise. in den Schamhage
szren 'eht. zumel dieae beiden Ldusoarten nicht uls Uber-.
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'traper*\es Plvckfiebcrs gcltnn. Am ref&hrlich@twn und a

' u hﬁuzéystcn igt dic ¥ Klelderlaus, dic zuch nuf dem vege

o gf;*  ;VUbo:/vnrscniedcnatcn peradnlichen Cebrauch sgegenstinde,

e  j;K1cidunp usw. an. rasch&ntcn vorbreitet wird. Pas Plvck»

"fleOr wird bo?nrrtl*ch durch einen 1 Darm der Laum le~
B benaon Parusiten, dih Ric?ettsia prowavec?i, erbroitet.

}”;4D1¢ Rlckettsien werden mit dom Kot der, Liuse ausgcachie-,

j;'den und durch Kratzen 4in dia Haut oinvarieben. Durch Blut

< Saugen &n rluckilcberkrankcn ¥enschen nimmt die lous wie-
“ffhlziﬂ;fuffA«der niw Paraeiten auf, und der nreialauf st geﬂchloaecn.

[

' ’¢Vﬂnck Unt{rsuchunnen von Fr. Roichmuth wirken dic Blaxnn-v
'f ;thogen-, ebenbo wle di; 1ndercn, von ung nol durpcstall- y
-Q”.ten, noch zu- beqﬂrech»nden schwofelhaltigcn Abhﬁmm Jy}f ,

. der &0h1“ﬁ5dur9 aln Atnugirte aufdie Liuge. olchg/eig-v,é
. nen sich in erster: Iinie fur ﬁic—ﬁor~tellung von I*i‘teln.--=
“Q;idiu ?ur lnusete'ten Imprﬁvnierunp der Sioche ' qxcnen 301~

vﬁ?,lon. Dio hBrpurunrmu vsrdampft lengsam gurinre Len;en doB
: u_jbtozren, ﬂnd in der abgacchlossenen uOBO zwischen Klef-

‘5f,duur and laut, ‘den- nufonthaltsraum der Kloidezlaube, ent-
R stoht so elne piftgeséttiﬂte Atmospéhre. Solche Stoffe

-}‘kﬁnnen in din _Klefdung eingobracht. weruen ais htroupuﬁar 't
i 5od¢r Q]” Imnrawnicrunrnn. T SR '

oy

“],;Di*"wawenSuny von otreupudﬂr bedingt im allavneinen,eiva
‘"starke aterialvcrschwendunr, Vorqchmioruny und Vorachmut-
T zung dqr Wdnche, Yenn llingare Zeit keine hbylichkeit ‘be-
i",ateht, sich 21 wasehen, - iat die dauornde VeerOpfung der
' Kautporen durch den Pucer hygieniscb nivht unbedcnklich.

\'f-' e 3 .t

{"Vor?uziehcn iqt dahex suf jodnn Fall dio Anwanuunv der "1t-
7tw1 1a ”orm der hﬁwchnimprérnicrunp. Rierzu bodarf man
nber, da ulle bi her alsg wirksam. befundercn Stoffe nioht

,wasaerlbslich aind, eincs Lvaunpnwittvls baw. Fuulgators
_';fDr. Rcichmuth hat nuf der Basiq von bi%&thylxanthoron
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Q}fabt n1lb éxhjltiichen mulrntorcn durchqeprﬂft und als
bf;harvorruﬁnnd ec1rnet unser ‘eben schon ernahntea 25
"{;LCarbonlsal befunden. Ebenso gut ist guch moch unsere

] wulgade F braucbbar, schoidut aber Zuy ceit aus rohstoff—
f5mﬂai;en GrUnden nuq. Al;e im folg onden zu beuprechendﬁn
"fPréparato sind in Form von Epulsionen mit K 295 als B~
'scheimpragnierung duvchgepr it worden, wvs an dieaer Stel-ﬂ
le vorausscjie<en michte. Die Verwondung von a-haltigcn
:;Kohlenauure erivaten- zusammcn ‘mit. nthercnrbonsﬁuren als
fLausebekampfungsmittel iet 1n unserer deutschen Patentan—
*meldung D88 878, IVa/h) 1 geachﬂtzt. Die Salze der. Vér-
”j‘lauffettqburen\selbst lasswn &ish ebenso wenig wie dle -
;   fcntsprechenden Sulfonate der Vorlnufnlkohole als Evulga-

- toren fir diese Zwecke gebrauchan,’ hbcnso ist Avirol AH

’f’extra 0 nicht geeiwnet.r 7;:;’¢yf”

_-In unseren eirenon Arbciten ginycn wir zunidchat von dem

: “Gydankvn uus, ‘durch Lin1ﬁbrun lhnrcrer, aliphatischer

i Pesta in diﬁ Xanthogen;tu bzw. ihre Dcrivate. Pruparate
';von ?orinﬁerer Flichtlgkelt und- damit sehwiicherem Geruch
';her?ustellen. Von ‘den Xanthonenatcn mit lungerer Katte
}rerwies sich~ 1@5,fiz~*\ S e

'f: v §87 AL C1qH25~0~Cu -nn

Inz ale etwss wirksar, wbhrend

o sas‘ 04!19-011-0-0.5 Na ,

i Oty e i o
”_mit kurZervr Al;ylkette praktisch ungenvgend wirkaam war,
fjebenso wif die niedriger molekularen Alxali-xanthogenate,
wié z-BafFnliumhthylxanthogenat. Ich erwihne. dies hier.
noch"ala ausdrucmlich, weil das von Profesnor Lorell, dem
z,fruheren Luib&rzt des Fdhrers, gcechaffene und auch in: ol
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b '.jder Wehrmacht in weitestem Umfange eingefﬂhrte Runsla~

2; g:Luuseguder nach moincn Untvrsuchungqn aus Falium-ﬁthyl-

-  ffxanthogenat und- Talkum bestoht Nach Uberoinatimmcnden~'A
QVC;«jUrteil aller hehrmachtustellen hat es lelig veruagt.

- Seine! Produktlon wurde bereit oingostellt.

”'“l;fWir wandten ung dann den Xanthogensaureestcrn und anderen ?
'f[_geschwgfelten Abkbmmlingen der Kohlensburo zu.
,1 r .

5?}7Gr 636 02H5~0 Ca -02H5 Athylxanthogensﬁureéthyleste

'{f?;cr 642 C Hs-a-F-S C°H5 Athyltrithiokohlenraureeste
LT S5 '

’2,erwiesen sich als hoch insektlcidc Pruparato, schieden

j}fabor wegen 4u starker Geruchsbalustigunr aus dcr woiterax
V-ngrUfunf aus. - ‘ o

| Gr 637 0235-0 c-u-c n5 Athylthiokohlenahureester
5*'éf*638-} CéHsaOab-OcéHSv'fﬁthylthiokéhiehéﬁu:eeatcf-.

"'ff7waren bel glelchdeitig vorhnndenen starkcrem G@ruch wenig
‘lerksam. Fs scheinen alsowenigstens 2 S-Atome pro mol fur
‘*Tﬁfdie insekticide Uirksamkolt notwendig zu sein.

N

1ﬂ Von zwei dargestellten hvhermolekularen Estorn,. Lo

Eig?i§?9?: C12H25-0002-02H5 Dodeeylxanthogenaﬁureﬁthyleater

‘,und

;jGr 540 c235o-052-can17 Athylxanthogensaureoktylester

_,die beide gut wirkaam sind, scheidet die orstcre Vurbin—
idung wegen Goruchsbclastigunr aus. Dds ist insofern inte-
771reasant y als Gr 639 ein hbheres iolekulargewicht als




\“', . i

£ Gr 686 (c 2115),,-u-cs;e-szc-w-(c:21x,.) Tetra-athyl-thiurum- :
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,Gr 640 hut, ul o wonip r flﬁnhtig sein wollto. ‘In dor
';JTat rlecht auch das friach dargest.llte reilne Gr 639
”'fa~t Uberhuupt nlcht, gpaltet abnr -of fenbar untor den
',Vulsuchsbvdinnunwen langsom Kthylmorcaptpn ah, Las Gr :
- 640 wuB bui analorcm ?orfull dng natiirlich viel garuchs- M
A;fgschuachero n-Oktylmercapton lieforn, Drs Helchmuth hat
““gehon lange verrutet, daf die eigentlich wirkeaven Sub- . §

* stanzen ZcrsLtzungeprodukte diever geschwuefilten Akamm-,'}
_ ]~11nrc der Kohlensauro sind, die sich laufend bildcn und
-'}die Atmosphdro fﬂr dic Lauao vergliften.

"3;Inter asant iqt nooh, daB '

S gx 641 G4H9-0-053-a20-00459 Bia-bugylxanthogun

L ‘Jehr vlal schvdchnr mirkt als dur ontbpruchende Ithyl-
*‘g?karpzr. : ,

-‘fIn dem- Bestreben, starnor wirksamo Produktc her"ustollnn,

‘iv;'kombiniertvn wir auch stick stoffhnltire Heste mit. £e-
”'Qschwcfeltcn;Kohlcnsuure-&bkbmmlinron.

" lz‘erwiﬂn sich trotz seiner iorwulen uhnlichkeit mit dem
. fBisﬁthylxanthogen, als wcn4g wirks .

 fgenat ist hoch wirfsam, nchsidet uber wvgen Huutrnizung

.'!

dimsulfid

»\: o LN »

H N

: 2° 0"2“5 :

au%.u1
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wa:; beW0nuBr8 ynruchaschwache
f ﬂ‘nation van. uwoiuertiﬂe
'f;;erziclt werdon. ‘

Pragurato konnten durch Kombi-
n Alkoholen mit Thiokohlensuuren

1]
v oo .

'i_ ;Fr“§§2 C HB-OG -CH2-CH?-320-009H5 ' .
i wl_ist ein waiﬂer, kriqtallincr, prnktiach geruchloscr Ky~
er, abar zu \eniﬁ wirksam. B ! 5

~ ) o

» i‘-.

o=

r 587 nz-s

| \\c=0 Athylendithiocarbonat
cj . i

e 't fast geruchlos, dabei aber hochnirksam. Zur Zeit
rl',wird in. eingehonderen Versuchon geprift, ob seine Haut~

}@vettruelichkeit und naltbnrkcit wenL rend ist. -

1

i

s _ffvas die Uhtcr uchung von qchnefalh ltlrcn Produkten an—
: ;;ﬁbglanét, ist hier aum crsten ”al ein wcsentlichor Fort- :
ﬁk3 hritt gpgenuber dem Vorhandencn gu verzsichnun, dadurch.
;ffd'B bei . voll: erhaltaner p;ophvlaktische Wirkunv
7 ”f{f?t%ach geruchlose "Produkt pegcYaffen wurde., Sofern diéz
WLl Prifung suf Haltbarkeit und Vertrdglichkeit a
0 digond. ‘ausfillt, hat die
'7ffein5esetzt 2u werden.

uch befrie-
sor atoff Ausaicht. praktisch

kt crwahnt werdan, daa
Kohlensdureabkﬁmmlin

" 1H£um achluﬁ aoll hicr noch ein: Produ
: nicht in diese Reihp der S—hultigen
"é‘gehbrt sondern vielrehr .den Anfanv cinér necuen Untere
suchungsserie darstcllb, in der insbosondere halogenhal-
’tige Stoffe geprhft werden sollen, kg handolt slch zu-

nbchot w das Kondensationsprodukt VOn bhlorql mit 2,ug;e
'ﬂfkﬂlen Chlorbenzolovf"' , N o N

‘j €Gr 716

ein prake
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‘I1fﬁniéébr'9torf ist schon lnnvu bokannt, seine hervorragen~
-fgllde*;i~nung aly Inqekticid surﬁe ‘auerst von Goigy erkannt,
'rf-ger das Produkt auch: bereits unter dem Namen Gagarol - dm
»”*f Hanuw1 hat. Piesor KUrper “lrkt im Gegonsatz zu den. Xan~'
,‘ 7f?tnogancn OfiPnuichtliLh nicht nlg: Atem Aft, sondern als
f;{f°fKontakt¢1ft.'Hierbul tritt die fiir : ontakﬁifte charakte-ﬂ
v 15:ristiuche hrocheinung der "Sphittodwirkune® in hrsdhei-
B ﬂ f“nung, A.h, dic be troffenon Tlere gchen orst nach .ca, 24
"*;.“'atunncn ein. Dlese .irhung wird bervits bel S<mintitlie
'f;cher ,inwirkun5 einer 2724 “dgon Er ulsion erreicht, also in
%*weacntlich kurderer seit alg bei Xanthogennten. Hingegen
”;,besitst es keine nennorswertc prophylnltische ilrkung,’
‘lvag of fenbar uuf der mangelnden Atempiftwirkung beruht.;
: inerdurch erscheint das Prupnrat zur-fraktioniorten K8

i’ ;perent1§uoung nie vor allem auch "zur acheuercntwequnp’ge-
‘lfeignet. TR : :

K

_:fhigusa‘unnfaqscnd 1aBt sich sapen, daB mit unscren beiden
ﬁ[ﬁruparaten Gr 687 (Athy]enxanthogcnat) und Gr 716 (Geea-
:{:rol) auf Vwrwchicdvnen anietgn der Ldusebckd pfung e1n~i
vfander erganzande wextvol)e Prapurate geschaffcn worden - »f
";iisird die vw“enUBer den bisher b°kannten einon werentlg. .
'7§‘lchcn Fortschritt bodeuten. ' ' '

—
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v‘-ﬂf_Diskuséionx

: “f‘;;fDr. Hentrich bcmnlwt, das di@ Herste xluns der in Frapc
"5x{,<“:§‘stehzndon Vcrblndurycn seit langem bokannt 1et, da dn-
"i?é.gegen die V»r\enaunr zuy Liusebs xumpfunr neu ist und
L dashalb untex Pntvntschutz gostollt serden kann, "
S a;ﬂ jf  ,f: 7 -Dr. B¥ning fragt, ok ‘die neuen lrzeugnisae auch gegon F
SN e  Jj':_Rickcttien uirksam ind, Dr. Grundmann verncint dicéasy
Ry e ‘:fgegﬁn die 11« taub ‘enthalticenden Rickottion muf man nach"
wie! vor zusiitzlich Rresolselfc elnsctzen, BRI
fBr. Bluser fragt, ob dic bcsondera Brauchbarkeit der = =
;‘ _fAether sarbonsdiure:als tmulgatoren auf rein physik“liache
?f‘Ursachen zurchaufhhrun sind, oder ob auch eine spe71-l ‘
;j.'fiache Deqinfemtienswirkurg sich bvmerxbar mpoht. o f
j'.Dr. Prundmann flihrt hlcruu aus, dof dia aethquarhon- s
_.:5_ sauren Salz b>sondevs ‘gute Emulgiermittel fir die Wirk-
J‘\ﬂ{stolfe sind und auBerdem hautuchonunde higerschaften
- aufueisen.- e =
: "?Dr.Hentrich erg nzt diese° durch die litteilunw, daB eineﬁ
L profe Klinik in Berlin seit Jahren die hautschonende |
 £g%irPung der aetherkarbonaauren Salze bcqtétigt.
© Dr.Blaser fragt, ob Gesarol gegenitber Textilien pubstan- |:
f“]5tive Li‘énschaften hat und wie hoch die wirksame Kongens'
lif-tration sein muB.;v, . C ~ ' -
,ZfﬁDr. Grunamann fihrt - dazu aus, dan ¢in gcwiqses Haftver-
'"ffmbgcn vorhandcn 1st. fiach Untcruuchunren von Dr. Gitte
‘.~'“fscll éine geicae Sutstantivitit zu beobachten sein, Dei
'3:;?Berdhrung von mit Gesarol impr&rniurten Tcytilfhden durch
g”éine Laus peht daq Tier innvrhalo von 24 “tunden ein.
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f?Arbazten dor. Abteilunp 51 Dugaeldarf e
5Iﬂfernnt Dr. Blader - liwenrererat o _(

P

'" :Dle ivmer grﬁaer wer&endc m WIichknit in Deut

i QCnlanﬁ,
"~1ﬁbar technipche %

&rﬂcn furrurol gu’ verfﬁroy,;hat Disel-
rdorf. vcr&nlaﬂst, sawohl deyr Harstellunr ‘als auch jer Ver
-!wendunb von Furfurbl groﬁore Aufmnrf amkcit Zu- widmen, -
j’Dio von Dr. Alsfeld zur Herstellung von Furfurol durche
,f&efuhzttn Arboiten sind b@veita in der Diskuraion er-
fiwdhut woruen. Versuche zZur ueitcrvrrarLoitung haben:'«
{wsich be~ nder eratrockt auf die Aufspaltung dos Furan-‘
.'gffringes du:eh Stiuren und durechloride, wobed Dorivate.
'j'fdcs Pcntanhiols« 1,4, 5 rasultiorun. Versuche von Dr, Ean—
"j?nes und Dr. ncherif sind ausr»fuhrt worden Uber die al-'
e kaliqchwelzc voh 3etrahydrofurfurylalko*ol Zuy. 'etra~:-
"‘~:‘hvdrobrenyachlclnSaure und zur anschlioﬁennen Aufspale
o Stunge des| Furanrinies, wodurch die Dioxovaleriansaure Sk
“und ihre‘untsplccnenuen Derivato erhalten werden kbnnen.
ﬁﬁ:eitJ:b Arbeiten werden darchgcrﬁhrt. um aus dem Pone.
;tantriol durch Vcrwsterunr mit Phthaladurcanhydrid odsr
faus dem P*ntantriol~xriucetat durch Umesterung mit Fnth e
faaure Har?e horzustellen. Ibcnao aind Versucho im Gange873
[{das Trinitrat des Pentantriols hervustpllon. Besonders.
”?Aufnurksamkeit haben wir der Nacharbo;tung des” franzu-5',
eischen. Faucntnu Iz, 863 018 von der Firma Colgate ge=
:widmet‘ Da Chcnnita unabhangib den ploichen ucuxnstand{'
"g; bearhe1iet hat, 8011 dariiber in der Dis} uesion 2um Vor«
'5‘trav von Dr. Burbdorf ﬂesprochcn mordcn. :
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Derzeltlgar ataud dor Arbaiter der Abteilunr 51 her

diP Gawinnunv der Nehonprodukte dor Paruffin-Oxvdation

heferent Dr. uanncs - Eipunrcfcrat
, Hl : , :

i

Vo” etwa 1 Jahr habc 1ch ubnr don damaligan :
rer. Arbeiten zur Gawinnung und Verwertung der Nebonpro-;,’
dukte der v-OXydatian bcrlcutct. Dnwals stand im Vbrder~
grund des Intore: sen die Vcruertunp des Kuhlcruls, die
«ﬁ,AufkonzantrierunF und Isolicruny der aguron_QQs.Kuhler-5
wa 5crs und des Oxydatwaschwas 80rs. R

tand unse-

v
1

Das Kﬂhlerel, dan 1%t das bei der Akahlung der Abluft
von 110°% auf etwa 35 cntstehcndc Bligo ?ondansat, fbllt
ih 1tten in eincr uvnge von eca. 250 Hotog an. bs rurdc
;irﬁher mit dem Hauptoxydntionsproduxt auf Fettsduren ver-
,arbﬁitet..“egen dﬁr hohen,hicrbei entstohenden Varluste
jehtachlosscn wir’ uns, fdr di“ﬁ's Prudukt einen eweckmiifi-
;geren weg-dor Aufarbeitung und Vsrwcrtung "u suvhﬁn. Seit
etwa' 1 Jahr verarbeltcn wlr dass selhe in dor: Hauptsache
‘auf Lederol fdr'diz Firna BUHHE Durch /uange der RIF kanng
‘der’ gesanite Flttnor Anfall durch uns und durch die Mir- . |
gkiacne aifcnindustrie verarbéitet werden.’»ir hétten big=
-her fﬁr Ddsseldorf mehr als die Hﬁlfte der Kuhlervlmenge
”ur‘Verruyung; dadie .81, ingpy Antedl nmur zu ednem .
: cil vexwertun konntc. Doch hnt/lcider diese fur uns 8o
gﬁnstige bituation in letztnr Zeit pcbndort und unser Purt
f;ner nimmt nun seinon nnteil voll- ab, sodaa in- lukunft nur
rnoch etwa‘1°5 Motos fiir uneero !mec?e zur Vurfﬁyung ste-
hen. hir bedauern dias sehr d.-nn fhr unsere Abtcilungen

~12 una 41 iat uiﬂ KUhlerolvara1beitunp eino aehr bcgehrte
Eroduktionsaufpabe. ;:“ ,

EIRN

Daﬁ‘»ﬁhlerwa sar, daq 1Bt das bei der Abknhlunb dcr Ahluft
’tstehnnde Wussrire Kondensat 1st eino ‘etwn 25 -jﬁﬂipu ;
adurelbsunrj:hiﬂ auurnn,nind Amciscnsﬁura, Egnibsaure.
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”?_,Propions&ure,/ButtorSaure und einibe hﬁhore Homologe.

":Q‘; In dex vorliegenien Form wird dos Kihlermasser vin dor

. Fiyma BUHER alg’ Entka£kungamittel én dic Ledcrindustrie
:verkauft. Der Bedarf der Fa. BUHNE 1degt bel etwa 50,
‘-bis hbchsten 100 ﬁotos und ist gegenitber donm Anfall von
;:aj1060 Motos gering. Vie ich bereits vor einem Jahr borich-
'g]3¢”;;teto, haben wir vor, dio SHuren des Kihlerweseers nach
i ednem. oz cotropen Deﬁtillationuvcrfahrnn nufvukonzontric-

. ron, Nachder dic Basugenehuigung fur die Anlage ﬁnd die

:"3ABewillisuug dea erforderlichgn Eisens und der legiertcn

: ﬂflstbhle durch das Reichsant fUr 1rtschaftaausbau ertollt‘

3»;f war, vurde die Anlugo Anfang d.ds. bei der Firma Canzler -
“g{beetsllt. Vor elniger Zoit orhielton wir. dann nllerdinps
7'fain allgenn;nos Banvurbot durch dps Amt opeor.

:"

'”“ff;Ahnlich lie’en dle Vezhhltnissa ity dcn Bau dor hon"en-‘

bvf;tzbrunguanlage fUr Oxydatuaqchwasser. Auch hie;

r wurde dia
i ﬁiGencbmigunr dure

h das Rhicnsamt fiir Wirtschuftsausbau zu-
L niichst ausvcsprochen, dann aber durch das Amt opcer
 *’ruckgezogvn. : :

|
2U-
ﬁf?hir haben ung. nun mit dwm Problcm der Hohseifenzeraotzung
=¢?i eingehender beschuftigt. %ie Ihnen bckannt, werden die in.
"'fder Oxydationsstufe gebildd&en Fettshuren zweoks Isolie- 4
frunp verwaift und dann aus der Seife der n;cht Zu Féttaﬁuw_
ﬁre umpcsetzte Gatsch und die ﬁbrigen nichtsauren Bestand-
iteile abyetrennt. Dih Abtrennung errolrt "unuchst nug dcr ;
'f?'Ansrt an- Jeifvnl& ung und dann!in der sogenannton U-V-An-
;Jagehci Tmeeraturen -von ca. 320° durch Dampfdestillation.
ie hohseife verlaat ‘hierbel die Destillatjonsanlape
vschwolzflﬂnsig und gelanpt dann in. Verleimunvagefaee, in
f7denen ‘gie'in n&'SOr ggldst wird. ¥ie Sic wigssen kann | die
fHobseife niehz ﬂirokt nls ueifc erhendung finden, sondern
fmuB wegen 1hrcs &ehaltvs an. niederen und zu hoch molekula-
i;:un Fettsburan ‘ausgesiuort vorden. Aus der hierhei anru1-<
lenden. Hohfgtt iure wird dann dic eifcnrotteﬁure durch
béstillation abgetrennt. Dio Auusﬁuerung der whserigen Sai-
fenlﬂsung wird mit der chwefelsuure vorgenonmen. Dabei

¥ , oy
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'“Afentstoht noben dor wanserunIUsliohcn Fcttahure cine wﬁsa-
L'*;rigg, fagt gos&ttlgto Lbsung von Natriumsulfat, die er-;
__:~:[hebliche denﬁen waabcrldslichar donocarbons uren und Di~
‘ “*5jf5carbona&uren enthqlt. Dag Nutriuveulfat goht ebenso wie
'“ 1 L gde nicderen Fcttahuren, doren Kenge durch die ¥asserwh-
.. sche der. Rohfetts&ure noch erhtht wird, bis heute restlos
‘7"*;:verloren. Bei dcm Uwfang dur mittener Produbtion betrhvt f
’;f der Vorlust an Natriumsulfat rund 20.000 to pro Jahr, wiih-
f3?{rend die Menge der en dlener Stelle vcrlorenpehendcn nie-
:’deren bauren zwischen 2-300 ts liegt..: |

» f;zur Gcwinnunw de3 Natriumaulfata dachten uir zunﬁchst an
f\eine Lindampfung des waasrigen ?ersetzungswassers. Bedi

' ‘niherer Uberpriifung wandten wir uns Jedoch von diesem Ver
’_L_fahren, bei den ‘auch xoin ‘gongbarer Seg ‘zur- gleich?eiti-
1475en Gcwinnunﬂ der niaueren kattshuron gefundon wurde,: als
" unrentab:l und wegen des fUr dle Wittener Verhilltnisse
'.]lundiskutablen DBApfbedarfg aby - L

,‘;

 t>5Angeregt durch ein P&tent dar Hansa-ﬁuhle, Hamburg, die
- sich ein Verfanren zur elektrolytischen Gewinnung von

' ~‘?9ttpéuren aus 5cifonstccklbsunqen hat achutzcn laseen,
 vorsuvhten wir uann, diqBildunq LQS Natriumsulf tn voll- .
stindig zu vcraeidcn und untersuchten die tsglichkeit der;
felektrolytiachen psltung de aittoner Rohseifcnlvsunp.

: fhin Lﬁsung des’ vorliegenden Lrobloms der Rohseifenzeraot-
“7’fzung von divse 1ueite her waxr sehr verlockevd, hhtte men
“;foOCh auﬁ diese weisc groﬂe Mengen]ochwefclshurc cinaparen
S kﬁnnen. Gleichzaitiv v,ézre bel dies sem Verfahren Natronlau~ -
fge anyefallen, dic zur Vereoifunr dos Oxydats hitte wie-

deer eingesetzt werdon: kvnrnn. Der jﬁhrliche Varbrauch der
D, F.S. an- &ohwefelsnure von 60° Bé beliuft sich puf rund '
18,000 ts. Die Naohprdfun des: Patentes der Hanaa-’ﬁhle

- ﬁzeigte Jedoch, dan bei dar - hlektrolyse verdunnter wnsari-‘
”[gcr Seifmnlﬂ sung nach kurzer Zeit. dle Anodo clch wit: clner
‘“chl'cht leitevden Fetts&ureschicht bedecbt, wodurch die
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’fﬁrfﬁadsﬂqnnunr stark ongteiht. Um die ulektrolybe fortsot--
Czen o vy kannon, und um au cingmn pra/tisch beJriedignnacn
:‘,j,rgebnia Zu belan gén, sind nindeatena 20 Volt-Sparnunc
7ﬁ~erforuﬁr11ch, mouurch dac Vorfahrcn aehr unwirtschaft-
,Qﬁlich wird, Nach ‘den im Aurfuhrungqbei spiel des Patenteei
, ‘,_n nanntar Zahlen betrppt dor Btdsrf an Daderstrom pro
' jff1 kg attsaure dber 6 kn. -

n."

f’:uir fvnden vun, dau uiv Bads pannunw und damit ﬁer %trom‘
Y:;.verbrauch hedeutend 2 ernicdriven ist, wenn man die
ffﬁlﬂbtralysa in Gegens -art organiqcher Lbnung smittal dure
"iil*;fuh:t, wobei rlcicudeitip Tilr r~utL Durchmis schung durch
'~ﬂf,Rﬁhrcn oder meumpen au qorgen ist. Nach diesam abyetn-
";.derten Vfrfahrcn, auf dnd uns oin Potent ertvilt wurde,
. lieR sich der Stromverbrauch auf 1,6 - 1,8 X7/1 kg Fett-.
”T.Q: silure erniedrigen, Bei dv Burchrecnnunn dieser othode
f¢?naha die "u arstellende Anlqge aber eincn derartigen
. Usfangan, daB ‘sle fUr die %ittener Verhaltninﬂe nicht :
»“f,ip rrugorbam ‘Der tarlinhe Badarr an elektrischam Strom:
131; betru: dabel rund 10,007 k“. Es htitten wedter pro Pag '
e 1000 m3 einer etwa 10%igcn eifenlbsung elcxtroly-fl
il"siert und étws 200 t Ldsunfsmittel dostilliert werden

Iimusuen. #ir blicten dahur bel dor oifenvorsetaung mit
-ff~chfexﬂlﬂhure.,_'v ' : . ‘

'5'kau? Oe innung des Ugtriuﬁ ulfata hat die I G. 1n ihrc
' ',deutschen Patent 07 227 einon intoree anten Veg aufgc-
- ael: b Di# DurchnrboitunV‘diaanr Ideo fihrte zur rlanunr ‘
“°'1ner kontinuierlich arbeitenden Anlsre, ‘die, wie wir
,in der~1etzten Brgprechunr ir 0ppau orfuhren, mit der in
fdev Petts?urewerk Heidobreck bereits durch &ia I1.04 er-

.richto(vn technischen Anlaﬂe weitvnh&nﬂ uhereinstimmt.'
2:318 nrbeit weise st kur" folfnnue.

: S R
»Die Verlaiuurg bzw. Auflo una der aus dor b~V-Anlaro
kommenden aeifenqohwel e mird nicht mit Waeunr, sondern
mlt ~iner h@sﬁttivten Natriumeulfatl&aurg vorfenommcn.
Die 30 entbtehcnde w&qsrxre Ldsuvs flieﬁt in einen 79r~
Jetzer, wo sie mit konzentrierter schwefcladure gQSpal-
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'jton wird una von Gort in oin nbacheidegefdﬁ. Hier, sotzt
- ‘sich nun nuf dem Boden des Geflifies, der mit ciner Schnek
= ;Fe VQISOHun Ast, das bei der Spaltunn entatandene fante.
,.'ffihatziursulfut ab. Darifber bildot sich eine Schicht ge-
’ ﬁ?'.'ahttigtwr Sulfatlauyo und als oberatc ‘Schicht crschaint

ffbf;die Rohfqttsaure. Dag fasto ﬁntriumsulfat, das sich be~

"f"kanntlieh bei’ T~zpvraturon oberhald 32,5% ¢ kristullwas»
. serfrof. gus soiner wissrigen Lisung . abscheidet, wird zus

b~.samwen mit Sulfatlaumo fortlaufend abgezogen und - in, c1~
‘“&fnar entrifuge trockcn gcschloudert. Noc anhaftenda '
a: 9erremtc worden endgltig’ in einen Umlauftrockner ent
fernte ‘ : '

.
:

QDi¢ ﬂﬁ ﬂar Zentrifuge qblaufenﬂv Sulfatlaugo wird den’
QLbsegvfdﬂvn Tilr dle eifenschnelze erneut ?upepumyt und
ﬁfﬁhrt dnmit elnon ununtvrbrochonen Yreialauf durch.,,;,

7“19 Pohfettsdulo wird ebenfalls ortlauferd aus dem Ab-
5sfheidcr abgezoLen und ciner Destillationsblase ugafuhr

?Hivr wird nur ein niederer Vorlauf abde tiIJiert. Dl o |
rfdnnn resultierenue Rohfettshura wird nun auf dem bisher
,,fﬁfﬁbliehen Weg weitcr verarbaitat, d‘h. sic wird mit Tap-
l,gi,scr geuaschbv und" in Vorlauffuttsﬂuren, Deatillatfett- .
:ffjsauren uaw. oufdeutillicrt. Fr ,;1" 5

,"'“?Dar hier abdeatilliorte nicdnre Vorlauf int ein Gcmisoh
A?fwasserl ;licher ”onocarbons‘uren, “d1e. 1n der geshttigt n
”taulfatlau&e nicht 1Uslich 8ind und in die Rohfettshure
fﬁbezgingen. Es handelt sich um einen thrlichen Aufall -
von' etnn 2500 ts. der neben 35.- 408 % Wasser vornehmlich
faus &seigsauro, Lroplonshure pnd ﬁuuterabure benteht.v ‘
L ﬂollj usaamer mit dem Trither genannten Kﬂhlerwnwscr ~
_urch azvotrowe Dautillation auf. wgsserfraie Sﬁuren kon-
entriert wcrden. Ameiseqs&ure?&ar nicdere. Vorlauf prak-
":; shty uiefwird vom Natriumsulfat nicht’ auﬂgcschie
idan und bleiht in der aulfatlauye peant.‘Wie Lﬂborvpr—




che'zeigen kann die Konzentration der Ameisensaure
An der gesattigten Sulfatldsung auf 30% und -mehr gne-
1Wachsen, ohne daB wesentliche Lengen der ¢ bure in aie
fRohfettsaure ﬁbertreten. Unter- diesen Bedinaungen ist.
jdie Sulfatlauge, die Zum Verlcimen der Seifenschmelze
1n den Lbsebehhltern vorgelegt wird, naoh ‘einem gewis-

sen Kreislauf 80 Ameisen-sauer, da3 bereits gleichzei-

&ig mit der. ijleimung die aeifenspaltung ‘und Hohfett-
Béureabscheid

& in den I¥sebehiiltern stattfindet, Die-
{,ses'hat zur Folge, daB -5mt11che Apparate aus shurebe- .
“standigem Material hergestellt werden - miissen, Nachtei- -

Elige Einwirkungen ‘dey Ameisens&ure auf die Rohfettséure
*wurden nicht beobachtet.»:;”, L R EPEE

a wir das Natriumsulfat vor
1glasherstellung zZu verwenden
‘dessen . Eisen ehalt besonders.
’Eisen aus de Betrieb mitbring
fortlaufend einen kleinen
__us,dem,Kreislauf wegzufdhren.
-stens, daB der Disengehalt des Natriumsulfatsalzes in :
'ertréglichen Grenzen bleibt, zweitens, daB- die Ameisen-
saurekonzentration nicht zu hoch " steigt, sondern Zu
einem Glelchgewicht kommt, das bei etwa 10-15% liegt,

und drittens, daB wir nicht mit konzentrier
felsaure,

allem bei unserer ﬂaseer-'
gedenken, interessiert ung’
Da die Rohseife dauernd ‘
ty haben. wir uns entschlos
Teilstrom Sulfatlauge

Dadurch errelchen wir er-

texr Schwe-i
sondern ‘mit der bedeutend billigcren Shure von
60°. Be wie bisher spalten annen. Der durch dicse Abzwei-?
;guhg eintretonde Verlust wird 8 ch nur-auf etwa 600 t
“ ”lfatsalz und etwa 400 t niedere Sauren,
,che Ameisensaure und Oxalsdure, neben geringeren Men-
;gen Bsgigsaure, helaufen. Legt man spaterhin Wert auf f
ie Gewinnung auch dieser 1etzten Reste an Sauren, 80
fmﬁﬁte man hierfdr noch ein weiteres Verfahren ausarbei-
el “das’ Wahrscheinlieh auf . eine Extraktion dieser abge-,
b fen‘Sulfatlauge hinauslaufen wird.

in der Haupt- F
E
£

I:

S

ie\Dicarbonsauren, die bisher im Zersetzungswasser und

ohfettsaure-Waschwassern festgestellt wurden, {
; S
L , : N
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,werdﬂn allnrnin,s b i dinaem Vﬂzfahrvn nioht gewonnun. ,
.;m vurblaihen boi dar Abdestillation der niewrc«n Vono-“

: wschliomende waomerwasche prﬁatenteils ent-
: ,;bleibt noch U’ untnrauohon, oh: sio aus den
asrer 1n wirt%cbuftlichur neiqe gewonnun wer&en ann‘n.'

EDiu zur Konstruvtion und Drrichtunq dieear Anlaye not-

iwenﬂigen Unurrlugen sind alle. vorhanden. Lin Antra& auf
fBaugenehrigung boim Rvichsamt fﬁr airtschaftsausbau ist
fallerdin"s vegen dar unter dcn der eitigwn\Vcrhhltnisu«n ﬁ
1zu erwartcnden Ahlehnung noch nicht ge“tellt worden. o

fnas lmtzte, &rbBcre Problem, daq unh bei* Aucbau des
,_ﬁibtener Wcrkﬂq noch. gestollt iFt und das wir zur Zedit
,;_';jintenaivst bearbgiton, stellt -aie Abluft der. Vie unsere -
'f*Uutersuchungen ergeben haben, onthilt die Ablauft: nach '
”,Ahschoidung des’ Kithlerdls und dolxxnhlorwaeuars noch et-':
: ;ija 25, B flﬁchti fe organiscno wubntunzen pro m3. Bei ai-
.}1[:nom atﬁndlichen Anfall von rund 21.000 m3 Arluft sind _ 
" .daher-an 61 mindesten? 10 t/Tag oder 3.500 t/Johr zu gew
'fwinven. Div quantitative Analyso diecer’ organisohen &ub-
:stanaen atoht noch aug, Ihr: bioaopunkt liegt fitr die
ngptmonge zwischen 40 bis 150°. In’ den Fraktionen untar»

stérker angereichprt, doch liegt der alkoholgehalt noch
‘ﬂber dem ae; “éuren, sodaB einc Vﬁresterunp ohne zusatz-

é’ bsich auhr 1ntnressanta Lasemittelgewiache harstellen.
Ip den niadrigvten Fraktionun konnmen btof*e, wie Aceton,

jhyd in nennen8wertan Yengon nﬂckﬂéaieren werdun. Gcnaue
re Auebcutezuhlnn hoffan wir 1n Kﬂrz» uurch Ticf&ﬁh1VLr
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'5S_'l;l_élfif;‘s.;irig.:‘e‘?itttm'zu ‘-’éijmittein.: SN

'lgfnle,gbluft, aie mit “as nrdnwpf voll?ommen gosﬂttigt izt,;
_fzezgt im Ub igcn folgende duvchechnittliche Fuaamménuet-Tg'

VVQzung' fv-

'“.ljlica. 10 p “uuerntoif v } N
o 2e3,5% Fchlcnsaure I

5 ffﬁm A% Kohlunozyd
*Rost utlckstoff. .

_.A,Das Problvm dvr rbluft trat. °chon rleich zu Beginn der
_‘VAtechnischen Durchfﬁhrung der Po0s: 1n Erscheinung und’
_L'Hdranvte wegen des’ unangcnehmen und dic Umgebung, qtark
fﬁﬁgbeldstigcnden Goruchqs 2ur, Lﬁsanv. ‘Elne vorldufive, aber
‘X'Hlauf die uner unbefriedigendc Lﬁsurb des Problems vurde:ﬁ
"3f;aunach t darin gufunden, ‘dat man die Abluft in uiv Feu-
;erungszone dor Kesselenlave blies. Durch ihreq geringen _
j»uaucroto lgohult kom't mwan jedoch, ohne dic Feuerung fm
. VQKeasvlhaus zu gefahrdcn, nicht orna uumisuhung erh0b11~“
'i[fcher Menven Frischluft uus. ﬁer Kohlebedarf ist. Jedoc
- ‘trotz dor groaen Luftmenge in Folge des hohen Ulvéh¢1ten;
" nicht erhﬁht, ‘sondern es wurde bisher imrer wicder ein
 5uter mirkun&bbrud des Damgfkessels festsgustcllt. Trotz~
;«7dem bleibt daie bisherign ubsung des vorliegenden Problems
'@schon we&en dnr Korrosionsgef&hr fur die anselnnlava un-
1ibefricdigcnu und wir halten die: weitere Evurbeitung des p
;;VAuluftproblums sueh unter. den houtigcn Varhultnisaen von
";’wirtschaftlichnm Intercsse._,

ianie I.G. verbrennt die’ Abluft katalytisah ﬂbor Pyroluoit."
der 01&0 alt dor Abluft iat 50 hoch, daB dic Verbrennung
'ohne duﬁcré drmczufuhr, sobald ‘slc einmpl in Gong ge-
vracht' ist,. 'vonstatten goht. Sic verliuft bei 600-700"
k{&inu restloso Geruchqbesoitigung wird. jedoch im allgcmeis
‘nen nicht orro;eht, scndern es vcrbleibt noch ein echwa- ,
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151 chcr Almdchydgwruch.' Bir nehmun an. dnB auch bei der Vnr-
brennung Am Eesavlhaus keine reqtlosc Goruehebwseitigunv
stdttfindet, jedoch ﬁind Jiv restlichen: Garuchsatoffe 80,
stark VLxdunnt, defd bxe n;uht mehr zur Bcanstandung fﬂhrcn1

Vcrsuche ade org’r.;ai‘aéh Stoff e' am'-' Ablugt duréh ‘chemische
Hi tel zu binden, blieban bisher fast alle ohne krfolg.
_ Derartive Vnrfahren arbuitcn im all emcinen aueh- s»hr un~-
ﬁmirtschﬂf lich, sodad wir nur gelsentlich den einen oder‘
andercn chemischen otofl auf seine desodorisierendu Vilr-
kung untersuchten.' iederholt versuchten wir dago;en die
Abluft durch Adsorption zu reinigen, Schon im Jahre 1935
hatten uir in der halbtechnischen Versucheanlage einen Ad-
sorptionsturm einxeb¢ut, der nit A-Kohle gefdilt wor. Nach’
kurzer Benutzunn muBten wir denoelbcn Jedoch abschaltan,
weil r qo heiB gcworden wor, daf Brandgefahr bestande Im
Jahre 1941 wicderholten wlr dann dic Versuchc mit einem '
klcinan Vcrsuchsadsorbor der LURGi unter Veruendung VUr--
achiedener A&wohlcsorten 5ystomatisch. Unsere Trifhercn Bo~
obacﬁtunbun uﬁrden auch hier bestiltigt. Véhzcnd der Balav .
wf dunb wird dle Rohle sehr held. und trotz intenoiver Kihlung.
des Ads orhergefa%es ist ! dzu Fdllun&‘ nach einigen Beladungenf
vf'verbrannt. Bei diosvn Varauchun zeigto sich. ferner, daB sich
‘f,einv vollkomncne ueruchabescitigun ‘der Abluft mit A-Kohle,
auca‘solany» diagelht noch mirksam iot, ubernaupt nicht E
ﬂier iclzn IdBt. Auch wenn wir A-doklo durch ¢ iliragel er-
sntztan, achlagt dur Geruch der Ahluft nach Ketonen und
Aldehyden Behr bald durch. Wenn auch eine branagcfahr bei
Anwendung des aillkagels nicht besteht, s0 zcipon sich dock
--boi ﬁiner vern&ltrismuﬂir gurlng n Adsorptionswirhung,ver
mutlich 1nfolg dcs hohen Fcuchtigkeltsgchaltes der Abluft
vbr llcw folgcna unangenehme Nebcneracheinung. Das cin-
..gasntzte grobkbrnire ailikagel verringnrt durch Zcrplatzcn
der. einaelnen‘;»ilchan dauernd sein Volumen und zeigt har-
.Hz1ge Ablogerungen, die vermutlich durch Kondensation von
Aldehyden whhrend der Belaaung entstanden 91nd. Ein baldi-
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'tf; -ges Hachlasavn des Adsorptionqverwbgen iut dlo Folia
o, dieser Erschnxnungen. w¥ir heben daher die Adsorption ver-f
_{:flassen und vrproben z.dt. folgcnde 2 Vorfahrcn, ‘von denen
,ffwir glauhen, daﬁ sle. guy Lusung des vorliegcnden Problcms
f ;“gee1gnat aind, Ohﬂb jedoch im ¢ “oment achon eagen U - k&n»
i nen, wwlchem _1r den Vorvur geben, S

l

IR i 4
\‘ : e ," REI

"ffl” ;?=gf,hir habcq uns. boi uuseren derz nltibun Vur uchsn dio}Gd-_
‘ ””; ?{winnung des Henzola ausg. dcn Kokeroigasen am Vorbild EC-
;ffﬁnomﬁen und hoffen, daB unser Problem, soweit es dic Ge- .
‘2 f;winnunp von organischen Suhstanzen aus do;lgbluft betrif
- .sowohl durch-ein NQBChVerﬂhrPn mit Olen/ﬂurch ¢in Tiof-
_kﬂhlverfahren zu lysep ist. Eine rectlose Geruchsbcsei~_
: ;tl;ung 15t von beidur Verfahren® nicht zu rwarten, g0
‘_V}daB vwrmutlxch auoh welterhin em ‘zweckrlfigsten dle Abe
o luftin der Peuerung anlabe dea Kesqolhnusea verbrannt

"_y“wird.,v].; k&

N

_ fIn &okareigas iqt Bﬂnzol zu Gth& 30 g/h vorhanden, ‘@lgo
i liegt diu kenre aur us wenigcs hther alg die der organi- ‘
.f_; schen- bubstanz dn - der Abluft. Dac Benzol wird fast aus-
'ii'schllaﬁlich aus dew Gas dbrch Ausweschen mit ciner Tner-
,,’dlfraPtion gevonnen, wobei dle ¥Wische bel 20-25% vornehm-|
:  :]1ich in Horden- oder otufcnwAschern durchrofﬁhrt wird. ;
 *1'Auf den eraten DliCK sieht das Verfabren ochr umstﬂnd-
fj*.lieh aus, denn ‘das Wasch61 nimmt nur 2%.vis hichotens 3%
B  fBenzo1 auf, das dann im Anschluﬂ an die kdsche aus dem
*z}”:ﬁl durch Dcatillation isoliert wird.‘ S

;fﬂ 111 man diﬂ'orgnniachen ubetanan aus der ?1ttener Ab-.
qffluft nach einen solchen. Waschylverfahren gewinnen, 8o
'f,komwcn vor: allen betricbsuiv‘ne Olﬁ in: Frare. Wie Versu-
{,fchv geuniwt haben, ‘ist Kihlortl, dcsaen Vorleuf bis otwa
{ '200° entfernt 19t, als.haschﬂl ‘seelsnet. Da dle Sub§tan-'

?—zen der Abluft kaincn geringorcn Da pfdruck els Benzol
-}besitzen, iqt kelnesfulls mit winer bensercn Anreiche-
:fruny im asohbl zu rechnon._ - -

B 4
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~l}Blsher dnrchvcfﬂhrte Laborvor uche ergaben einc Aufnohwe

vaon etwa 2” “ubstanz. Das bed(utet also, dal rund dia
: _'}50 fache Ulmenge im Umlauf sein: wuB. Bel dor Benzolwd-.

© sche oplelt fir die Wirtschaftlichkeit des Verfahrens ‘dief
RN _'*f'fBastendivkat des Waschtls oino ;rose Rolle. Vicle Vasch-
‘ ”~‘fff7,f?f?;*ﬁle mit an sich gutem Luaovormugen verdicken und verhar-
HE Lo zen nach einor gewlssen Umlaufzelt und sind als Taseh¥l
ff}]éf‘j:ﬁ{r;k1,3‘Qunveeignet. Bei dem hohen. Aldchydgvhblt der Abluft sind
o T ~Bhnlichs chvierifkeiten auch filr unser. Verfahren- su er-
- warten und erst dusgcaehnture Versuche ktnaen Uber dle
““kghixnunv des- einen oder anderﬁn tiles untschuiden.

G Sy . ,
"jDie and“re noch in Betracht xommenda a‘ﬁ[;].:lchke:[‘l:, organi-
_»;‘fscha Substanz, aus der Abluft zu gewinnen, ist die Kondenn
‘ﬂ57saticn durch Tioikﬁhlung. ﬂiugfrlge Laboratoriumsvursu-
' che zaipcn, dai Tﬁmperuturen/LBS bis -50° 4in DBetracht
- ;>kommen. Ein Tiefkﬂhlvorfahron hhtte vor einem Waschblver
'ffqlfahren QiﬂAFQ Vorteile, zeB, dal kein %aschﬁl ‘und keine g
ﬁ!iso unfangreiche Des tillationuanlage mit dem damit verbun-;l
‘.‘”ffﬁdengn hohnn Darpibcdnrf erforderlich wiire, inubeuondara,
'”'3{,da ele#trischer Strom in'Witten leichter zu boschuffen
iist, ‘als den notwendigen Dampf Zr vr&eugvn. Fernar tribt'
.~ bereits. eine gewisge. Fraktionierung durch die Kondensa— Tk
.,)"tion iﬂfol&e stufenweiser Abkuhlung ein. Die Bptricba- ,
~?fweise de ‘Tiefkbhlanlafc wirde -allerdings durch den hohen
A Feuchtigﬁbitsvehalt der Ablmuft stark. erschwert soin.
_ f'AuBerdam ﬁb=rstu¢ben die Betriebskoston eines ‘solchep V(r
'?Tffahren Ada 2-3fache ¢lnes ! aschvlverfahrons. Rach vorliu
,L~£iger Knlkulation ‘schiitzt man die reinen Betriebakosten
fr‘eiuscnlieﬁlich Bcdienung ullerdings ohnc Amortieation,
;ﬂ7Kapitaldienst und Generalien, fﬁr ein - daschblvcrfahren
‘ '”unter Ber chalchtlgung der Wittener Vcrhéltniase auf atwa
mi 30.-/1; ausgebrachten Produktcc. :
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1uir %ind zur' eit bestrebt, 1n vergraﬁcrtom V‘rsuchsmna-
: gstub in Witten selbst\einvn bbarblick zu gewinnon, welchagi
,"dez bel&en Vcrfahrun fﬁr uns das. ?iinntigste ist und hof-. i '
S 'fen, ‘Thoen in eiriﬁor Zelt gvnduorc Anpabon ubcr unsore }
E _A ’_‘Eraebnisse machen Zu kbnmn. S e ,

i
i
!

8
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o DiqkuQQion'iff}&~;:?' .ﬂ'_fm-"i,': N o v_“i;i f}'

_'H1D1. 3LTtnCh fragt, cb man vcrsucht hat, mit Kﬁhleruauﬂer
S ;ﬁ die honseifenzcrsstvung vorzhnohmon.' v -
“;£ 491 Uannés veist dprauf hin, duB aln solcher Vorschlug

’ ;achon ub rprﬁft wordvn 1st und aug Lechnischun Grﬂndvn
(Geruch, ermphrung des Unv rsvifbarun) nicht gangbat
L erschaivt. ﬂ,fi;fd',—~ o
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CPurfurel ;* : .'J ;1 ST e C C o 3
v;‘Referent Dr. Burp'dorf -:Eigcnreferatv ki

,;f[Es int immvr hicdcr versucht worden, techniach befriedip
. gende . wegu zar nerqtellung von' Atheralkoholsulfonaten
_"fﬂau find@n, einmal, weil dicse. bei auagezeichnetcr “asch—
‘f”ﬁwirkurg dio Eettalkoholsulfonatc in der Kalkbosthndig-
_\v,:fkeit ‘und im Kalkscifcndispcrgiervcrmdgun wegentlich ﬂber—v
'V°?_jtr0ffen, zum ande'en, weil dic damit vorbundene VetgrBBe-
f:ffrung des wolakUIB eino besuere Ausnﬂtvuny des. rettroh-_'
'”V}_stoifes ‘bedeutct. Da nicdermolekulare.mehrvertige Alko-
""iholefqdeffAlkylcnnxydo nicht zur Verfligung stehen, wur~
donf‘n letzter Zeit nochmals Vorsuch durchgefthrt, aus’
~dem aus. Furfurol erh&ltlichan Pontandiol htheralrohol- ‘
isulfonat heraustellen. Dabed traten die den liblichen:
‘7fVerfahren zur, Gcmlnnunp dcrartiper Produkte anhaftvnden“
; Nachteile, dic im heoentlichen dureh die. Symmetrie des
”»:;mehrwertigen Alhohols bedinvt sind, in so starkem ﬁaae
»hervor, -daft- ein veg gesueht wurdo, der aus schlieﬂlich
0 den geWunschten unsymmetrischen Derivaten mehrherti-;'
;ger Alkohole fuhrt..;,.;; . R |

 Es wurde - unabhhngig von FP 863 018 - gefnnden, daa
ﬁther und’ bqter des Tetrahydrofurfuralkohols durch sul—.
¥'fohierendc #ittel in einem Arbeitegang gespalten und in”
’ﬁchwarelsduroester ubergcfjhrt werdon, Da es darauf an-f
ﬁkam, ein mﬂglichst einfaches Verfuhren zu finden, wurL -
tue die Harstellung der Lstersulfonata besonders inten-“
“siv baarheitut mit dpm urgnbnis, dad durch. Einhirkung

,5,on wenig mpbr ala dsr stbchionetrxschen Lenge ChlorsLl-
;fbnsaure guf date leicht erhaltlichan Ester deq Tetrahyu'
‘drofurfuralkohols roduvte erhaltcn werden, die hinsichto
lich ihrer Lbslichkeit und Seifenfreiheit dic nach den
Bgispiolan deq FP mit gchvefolsaure gewonnen Produkte '




’l,

»jﬁﬁbertrelfen. Dle in Chcmni&z hpraestellt n Chloraulfon-
’f;sauroprodukto wchhcn und schhumen vorvu" ich und ﬂind :
" von' ganz ﬁbcrrq?unuer Kaﬂbwntundigkeit. le lacsen ein
f:dvhr’putes Kulkaeifvndispo*giervermbgen erwartcn.-

g,?&s kon"te bi her nicht fagtgeatcllt worden, daB ein dem
S 2 863 o018 entspxocncndcn dnutaches Schutzrecht aufrrund
}der amérikanisclien Prioritit vom 11 +2.1939 angeme ldot

;ikorden whra, Unueren eigenen Anneldungen wird dog. FP ent~‘
;,gewengehalten werden. s = P

e

o

. ;-,3
‘ffms rind nocn eine Anzahl von Patentanmaldunv;n in Arbeit,
' §61n die apaltende.wulfonierunr von Derivatcn von cycli-ﬁ)‘
Each»n Athern mifg:d Lohot ‘vollsthndig decken sollcn. Als gé‘%
1&‘tochnisch mBglichcrweisc wichtigv Abdnderunp des uraprﬂn@-
1? lichen. Verfahrens it vielleicht dic Unsetzung von Tetrh-;
?”Qﬁhydrofurfurylamin.mit bulfochloridcn (Mersol) mit’ ‘an-.
“‘;fschlieeender SUaIthdvr uulfonierung anzusehun, Fir die Q'h
E*gualitat der froduhtc ist €8 wichtig, die hautralisntion I
f;ao Qurchzufiihren, dad Leinv uei;e entstehts Es ist eino -¥
ngatant&nmeidung in Vqrbvreitung, die dds nach unsoren - |
;}Erfahrun*en ain21g anuandburo Vorfnhrvn der heutralisa-F“bk
|

,tiﬁn in Gogenwart &erinaur Lonren puffﬂ1nder uubatanzcn’:v“
schut”en 5011‘.,,-;vv ?‘ o ey T R ‘ '

!

TR

fyuulfoniorunvskomzissiOn

f5Aub uer:g. bitzun* der aulfonierungskommiasion, dip ol

"?4. und 2). August in'Che siinltz etattfand ist zu. borich-
fen, daB An- ndﬂscldorr Versucho zZux’ vollkontinuierlichen
Sulfonlerung von Fattalkohol wit chhefelsﬂure durchge- ;
'“hrt“uuidén. Untar "vollkontinuipxlieh? wird eln. Ver-: ER
fahren verstanden, be: dem das kontinulerlich herg~ tell-
te_saura ¢u1fonat sofort kontinuierlich mit, Natronlauge

gomisent vird: ~ Diggeldors fuhrt dies nacheinander auf fj
'1nem3mahrstu:igen QUBondrehtwller durch - und daa ros .
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‘ ;;?tierende , ischag:regat das Heutrqliaat in Trockenturm
E 5zor9tuubt.‘ Vcrsucﬁ? sind bisher bofriedirend ver-
‘IE[f},Fgf'laufcn. Das V‘rfahren stellt natlirlich hohe Anforderun-
R - gen.an die Genauigkeit der Dosierung. Es wird aber ane
‘ }genom19n dai o5 fir alkuliach oinbestollte Produkte
":anwendbar sein wird. D S

fZIn Chomnlt? ist die diskontinulerlicho ulfdﬁiérﬁng}#on
* Fettalkoholen wit 80 - 90 Gowlohisi Schwefelsliure noch-
fimala einvehend hearbeitot worden. Dsbei wuraon boi PC~
 Zorol ¢ 1214, C 1218 und C 12181618 mit 97 - 98 fger ‘
 :  uch\efv1s9ure oulfoninrungsgrade ‘zwischen TO und. 75,
'W”fmit konohydrat Sulfoniorur rsgrade von 75 - 80, erreicht.
o Dle fruhere Annahnc, GaB auf dicse Art und Weise aulfo-
v:;,:nimrunrsgrude von- ctwa 85 erhalten warden annon, iut
- also nicht best‘nirt worden. Sie 1HBt sich uuck aus Hl=
g V. teren Arbsit sberichten und Vcrsuchsproto?ollen nicht be
__:ffflegen. Lediglich bei der kontinulerlichen oulfonivrung,‘ﬂ'
;f L? d;h.:schnpller »ulfoxiwzung bei hoher Temperutur, und -
"J}fﬁei der Tioftomperatursulionierung, dic sehr lanrc Re-
»yéktich8°eltnn erfozdert, sind hwhere bulfonierunys&ra-
de ers {elt worden. . : '

iﬂ;xiﬁ”dér hacht vom 1. um 2. oeptcmbcr 1943 5criet in
'f:ﬁchcmnitz ale Zexstduhnranlage Iin Brand und zwar von
:';der Filtnrxavwer aus. Dies gibt V‘ranlaﬂsung, der Prage
,ffg der elektrostatibchen Aufladung in den Filterkamsern er
- nénte. ‘Aufmerkssmkeit zu widmen. Dic-Filterschliuche bazw, |
Lf”deron Rinee, dle 1n Anlagc 1 in'eincm hetonisierten Gow
;Lhause unturrvbraoht sind, aollen geerdet werden. Bs ist
'iwextar vaplnnt. einc automatischo ‘bzw. mit ueniycn fland 7
“;;riffon Zu bediennnde Lbschanlage uinzubauon, ate bis |
ff;etzt fohlt. Der Brandnchaden beqchrénkte sich auf das
1?denkbare ﬁin;muw, insdem Filterkammer, Turm, Abluftléi-
,yiyung und armeauqtauqcher ausbrannten..'” o
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fyDiSkuésion.
vﬁDr. Bla or unterwtrelohh dio ichtlrzoit dor neuen. ayn
f"theaa fur uiL H»rJtvllunq hartebe*tvndipur aschmittel.-
f?Beim rnyon“ﬁr igon Stand: der Kenntnis errchcint die Ge~
U,fahr, daﬁ Aunenqeitor hiirtebes tandig aschvittal auf
»,Banis von 01einqulfonaten orzeugen, perinper ols die G:
~fe ghry daB von AuBenseitern Pxodukte nach dem Colgutc-Ver-
f[fahreg erzeo A werden. Der nesantliche teehninche U anpel,
-fden‘éié'”roduktc aufw einen, ist die Unbes thndirkoit ga—
“gén Alyagi. Nach ifesstngen von Dr. Colonius sind dle’ |
‘?fffoulfcnatb, au uuron Horstcllurg_eine Oktangkiure benut?t
“-ffwurde unbr&uohbar. Daa Optimum ‘der Bigenc .chaften liagt
'Lbei Dezivatan der Dodckun—und Tetradokansduro, wihrend
’Vdas Derivut dor uevadokanshure wepen Schv erlbalichkeit .
:'ﬁin dnr Kblto als Feinna chmittel abfullt. Die von Ddssnl—
. dorf mit Hilfe von onohydrat hcrg*stelltcn Sulfonie-v »
zﬁmrs rcdukte sin& nur trdhq luglich, wihrend. die von "
;fChumnltz mit Hilfe von Chlorsulfonsiure herges telltenr»i"
ffereugniﬁso qurqulich sind. Der tcxtilintisch Ver-
;fglvlch der von belden atollwn herg;stellten Produhtn S
fwird wohl elna achluafolrerung Uher die b sto Herstellun
Cart) ezmﬁglichen. o ‘ ke :
f;ﬂnn. Hertsch hult obenfalls die neue “yntbcﬂc fidr aehr L
‘\baachtcnawert, v*rueist choch ouf das Echutzrucht dcr v
fﬁﬁhydgg Zur kentinuierlicheh lydrierung von Furfurol und
hklt a6 dechalb “fur miglich, dai deutsche AuBcnseiter !
uur schwiorig zum etraﬁydrorurfurylalkohol komwcn wer—




:i“Weue Alkohol~ und Amlnxo:monentcn fﬂr ﬁeichmnchcr !
?heferent Dr. Gundol - Fipbnroferat ,_r’j , /f

i Durch den Au bau dor Iethanolsyutheqe wird 4n absohbarer
,ﬁ!eit Ale Przeugungakapvzitdt fir. Hochdruckulkoholo eine
_ nioht unbotrdcbtlicho chmﬁlorung erfahran, ein Umstpnd,
der sich besondors uuf dem - Gebiet der Weichmacher imofern
: auwvirken muB, aln Jo nehreve dor wichtigsten neichmacher
'7jwie ZoBy ED 242 und ED 356 unter Verwcndung von Vorlauf- [
alkoholen aufgebaut mind. Aug dlesem Grund erschicn es .
&aboten, rochte eitig Ausnchau zu hultcn nach nouen ng-
. 1ichkeiten dcr Alkoholfcwinnung, bei deren HeratcllunL
:fdic Yochﬁruckhydriorung vornieden werden kann. Eg lst die
i edne’ sehy sllzemedn &natellto Aufgabe und ehy aoi mir dae.
;J her 5estattet, w@nn ich in. dern 7usanmcnhung dcr Vo;lsthn-
fl Qigkeit halber fuch iber Versuche berichte, deren. Vorar-.ﬁ
. belten in wehr odex minucr grofem Umfanv nicht von mir N
)Avaurchwefdhxt uorden nind." ' ‘

»,; Dien pilt boiﬂpicleweisc filr ainc %ﬂylichkeit der"ﬂo?i.

& stellunp gines lekolpemiqchos cus_Acrolein, mit dex lch‘ﬁ
" mein Referat Uber dug Thenn beginned miichte. Dic Degussn -
f'hat in 3ombach cinu Anlave zur Horstellung von monatlich.
54 Acrolein und hat im Zug ihrer chﬂhunren fir dieses
Produkt eino zdeckmu?ige Ververtiung zu finden, sich auch*f
mit der rrage JGr Hy:ratieierun”‘au hydrncrylaldehyd bo-
fé?t. und zyar 'mit den 2iel, durch’ Hydr{erung derous dos
, 1,3-txopylenglykol U arhnlten. Der ersto. Schritt dicses
vﬁrfahrens, die Hydratution, ist be:riedigﬂnd golvst, wir
'“in Wrﬂfriwer 1uiyer schaefclaaur er Lﬁsung bel 25-30° durc 
gefdhrt. Da-dla Lvslichkvit von.Acrolein in Tasser ca. 207
betrégty kann die: Pydratirlerung von Acrolein nur mit e
einer 20pigen Lﬁsung bﬁgonhcn worden, In der: Mag, wio sic
;Hydracfylaxdehyd gebildet hat. erhUht sich dde. Lﬂalichyei*
der Resktionslbsung filr Acrolein, g0’ dne die Acroleinkon-
entraticn bin auf 60% unu mnhr gcstalgert werden kann.fﬁf
’Bie Fydratisierung einer ?Oﬂigen Lbsung 1st bei 30°
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:;1nnarhalh 45 48 utundcn bip sus 95ﬁ fortgeschritten, di
t7einar 403%1gen Lusuug innorhalb 60 Stunden und dic eine.
_ GOﬁigcn innarhulb 80-100 Stunden ebenfalls bis zu einem’
:_ annbhernd 5leichon Prozentaatz. ‘Es .igt Jedoch mBglich, '
'””durch auy roringiﬂgige Temperaturerh&hung (35-40°) und"
:f rabchexeb Hinvungcn dcr gesamten. Acrolelnmenge in otua .
60 btunaen ‘eina SOAige Acrolcinlbaung bis zu 95% zu hy-',
dratisiaran. hine solche Lbsung kann nach dex Heutraliaa-
tion auf tin pl von G43-6,5, dann dor nydrierung unter-
worfan weruen. Dag Vorfahrcn hat sich bei der Nacharbﬁl-v
' tung - diu Horr Dr.}PrUc?ner vorgenommen hat ‘.. im wo-
"3 euntlleh»n bcwhhrt, ao dap: grundsﬁtzliche Anderungen furﬁi
\ eine Durchfﬁhrung 1m bntrioblichan *aaatab nicht notwen-
diﬁ siqd. ,f"- : ‘

: P

Anderﬂ iat uies bei ‘dem 7waitun %chritt der bynthc
ee, bei der Hydricrung. die bei dor Degussa in,Gchnwart
:  ‘ ‘von Raney-hicxal bei 50~80° und 80-100 atd Qurchpefhrt ||
“Li vurﬁe. Ranay-uickul iqt nn- groBtcchniach unaﬂnstir. wenn

es. sieh nicht veradé um: Peinprodukte von Yesonders: hohem ‘
f‘ wert handelt, und Dr. Prﬂckner hat darum geprift,: inwic-

5:,'wait sidh diéso Hydriurung bed Finhaltung niederor Drucke
ﬁmit unsercn tenhnischen Katalysntoren durchfdhrun 1h45t."
“Dia Arbei%en sind noch njcht abgeschlossen, es lﬁﬂt sich
:‘ber bureits ‘sicher sagen; daB unsar bewahrtes miachpul-,
‘jor bei 180° und 30 atll voll seine Aufgobe erfullt, Mit
‘nscr-m Ni-Cr-~und Pyridin-Katnlysator kormt man ebanfalll
ahin, jedoah sind die M&vlichkeitcn,‘vom letztcrem gruﬂere
{ﬁong;n bereitzustullcn, zZeZt. ers chhert, so- daft wir. bei
1 1schpulver bleibcn ‘werden, Die Hydroxylzahl- ‘der vom Was-
er befrbiton Hydrierungsprodukto liegt zwischcn 500 und
7700'und nur verlg tiefar als dic 'os mit Hilfe ‘von Raney-
3Nicke1 gowonnenen, ereuyniqses dex Dogusaa. Da sowohl fir
die Hydrstation als such filr dle flydrierung in Rodleben
fyeeigneto Apparatc vorhandvn ‘bavie frti zu. machen sind,r ‘
sioht die oachc, auf ﬂiGSG Weige- ein Lut veruertbarcs Gly‘
kolgcmiach hprvustcllen, eiventlich rﬂeht gﬁnstip uua.:j

l M
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_#aa di< chvmxsohn Zusamrenaetaunp dag Pndproduktcu zmbc--"f
.j”langt, sfutzen wir unp. biahor nur’ auf Unterauchunpen der
'7jf¢Depu"au» Danun zufolgo bvctpht dan Gcmisch, dnnsen Siede-;
ffpunnt bed 6 un-bel 95-17 liept.izu otvwna 30~40p aus dem B
['résuchton 1,3-Propyleng1 ‘koly HO=CH -CHQ-CH —OH, wﬁhrand
. es gich bei der avelten Bauptfraktion offenbir um den ’
ffdimerun Hydraerylaldehyd = hnndeln scheint. e
e e : 0‘“:6"‘\\‘4, By ..‘ﬁ T;
S HO-CHQ-GHQ-CH v xr ‘
e Ay :‘“ SR Lo 0—~—01
et e J- : R
i In den hﬁchstsiedenden Antoilen dos Gemisches wurde
: ﬂ ,35-Hewantriol gefundpnx e

c‘riz-cu -c}u-cn,,-c,‘ug ' |
7’?303-'%-%0’* SO

§5fund wio es: scheint - sichcr is5t dies noch nicht - durftc
 Qﬁin dieaor Frnktion auch oin TeiI Dinronvlenglgko ont~5
;;fhnlten sein B o » B :
: CIH -cxfzcna-o-cnz-cu ""“2 Loy
‘ om o N _| /

1desaen Bildun& duch ﬁnlagarung von Hydracrylaldehyd on .

inerolein urd anachlieaende Hydrierun, durchnug plausibel
W&I’b. ‘-_,‘ v S y

:ehrwertirvr Al?ohole, nnd zwar von solchen, denen auf
'Grund 1hrer ﬁormcl eine roﬁc Bvﬂtandipkoit vorauszusa—
gen ist. as Genisch 1st wasserlvulich und kann filr eine
’Rcihe'vongtcchnirchan Zweckon alu rsata fUr Glycerin e
'dienon und: ist auch ‘von miy auu diesem Gxunde hergestellt
' ordan. Lln Verentcruncsprodukt mit Vorlaufuﬁure ¢

ﬁe“bereits von der Degussa hezpestellt, wie Uborhaup
der Grundgedanke dieser Arboit, um dag nicht’ zu versch ub!
en, von ‘dort stawmt. Als uoichmacher sind solche Ver-~

aaterungaprodukte recht gut, nowohl fur Nltrocollulose
als Puch fhr Igelit, wobai auch brauohbareﬂﬁulteuerte

Wire
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gefunden uurdvn. Bs whre alao durchuus'nhtzlich und ‘
f wecamaaip, sich. uiescr Alkoholquallv 2 versicrern, die,,
;Zwenn ihr&_Brgiebigkoit z.2t. auch. noch be;renzt ist, doch

- edne-tintlastung bei: der: auafallendcn Hochdruckkap&zit‘gt
. 'x‘ibadeutvn wiizde- o o |

Sann 1uh.b13 jetzt, &ewissermaﬁon als Linlvitunr; ﬂbor
‘die’ Lntwloklunysarbcitcn anderer genprochen habe, nllein
 'uei1 die Fragc interoasiert, inwieweit die Produkte fur
?7unﬁbra veichmacherprocuktion in. Bctracht komﬁcn, kommc '
ich Jotzt zu unsorpn eigeron Arbeiten und mchte zuniichst
Ubor eine 1ntcressante oynthose von ﬁenzylumin sprechcn.

, ine aind Ja. wie wir dureh neuerc*Arheitén von :
'"drer wisnen, vielfach geeirnet, die. Alkoﬂolc 1n den
;Weichmachern zu -vertreten und die Am1d~uairhmacher hahen
viclfach die zusatgliche uipbnschnft, auch mit Phenopla-' 3
7;sten VLrtraflich Zu sein. Ich mychte hior an die Anilido,
‘Toluide und Xylididv der Vorlaufsturen erinnorn, tber die’
'ﬂin dieaem Freis boxeits geeprochan nurde’ die oiventlich
{;nur wegen der z.&t. schwierigon Begchaff arkelt der ‘eine
;schlksigcn arom°tischen Arine biqhor keine groBe Bedeus
,ftung qls eichnacher trota 1hr¢r baachtlichen Eigenschuf-
iten erlqngt haben, ‘Aus dieser tibarlegung heraus bot es
einigeu Anleiz, sus werkseigenen Auarangaetoffen ‘ein fir
iese Zwehk oinsotzbara 'Amin aufzubauen, ﬂenn auch ‘¢in
olchcm k&na oine Alkoholeinsparung und ’ damit. eine Ent-
~lastunr unserer Hochdruckkapuzitut bedentcn. o

;Béi"ﬁer hrlnuterung der uynthese, die Dr. John auf Ver-
ianlussung Dr. Hentriehs durchgearbeitﬁt hnt, darf. 1ch micr
’faufﬁdas weaentlichqtp beschranhen; Sic eht\aus vom Phthgg
Eimid, das aelner eit. auf Finfachate Voise aus Phthals&ure-
fanhgdrid durch Umsetzunv mit w&s rigem Amzonink herstell |
7bar ist. Dieser Schrltt, mit dew wir in Hodleben beginncn
sqten, i,t ein 1n beatnr Auabeute verlaufenaer und genow
ubekannter Erozesa, der keinerlei technische uchwierigkei-
en bvraitat. Die Ausyangsstoffe werdvn in wdbsriger LU-“
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Bung unter Dru04 erhitrt, wobei dos in. wassor schwer 183—
rlichv Phthalimid 4n reiner und schin krletallieierterv'
'“r01m ontstuht und nur abfiltriert warden muB.‘ ‘

Dioscs nouh feuchtu Phthulimid wird 1n wéssriger Lbsung
,ibei 100 mit eincr bcruchncten ”’ngo hormalin umgeset&t,

~ wobei kurze‘ Zeit: alles dn. Lisung goht, bis am Lnde, volle
sthndis dann beiw eralton, das gebildete methzlolghthal-
imia Ausfdllt. Dics 1st ein schin kristallisierter sStoff
._fvom r==138 . Die Au‘sboute 1st fast quantitativ. o

:f,nieggg ﬁnthylolphthalimid wird in konz. Hcl einputraven ,

'fund mehrerv,(tunden bvi 40-50 VerUhrt, wobcd ohne nicht
*;f;“bara &uﬁer@ Vcrﬁndwrgng das entsprcchunde Chlormothyl-
wﬂ,:ghthnlimid vom F=127 entqtoht. Die Ausbcutn ist ‘auch-
;hier /s gvzeichnvt und der Prozess technisch: denkbar ein-
ﬂfach. Nach der Troaknwn, -das wic bel allen Chlormethyl-
’ rbindunron, mit dex entuorechondan Vorsicht 2u gqsche-
‘Jhat, folvt eino Umsetaung mit Bpnzol zu - Benzylphthnl

' : o imié
- O\ra-cn -01 ---1 ” (\
) 2 . - .

‘.‘\--’

1--he

}usgefﬂhrt wir& dic in de; neise, ‘dage: man das Chlorma~
fhylphthalimid mit uberschﬁuuigem Benzol 1m Deiuein von
a.S% ancl zur Reaktion bringt und ‘bet 80° solnnve auf-
‘ihanaar einwirxon A set, bis Yeine Hcl-Entwicklung mehr
'u bcabachten ist. N ch dem Abblasen des - unv;rbrauehtcn g
Benzola hinterbleibt das gobildete BrnVylphthalimid aln
eater Krlutallkuohen yom Schmelzpunkt Fa110~11," der
‘danry anschlieﬁend bei 160-170° wit: 15%igor Natronlauge ‘be-
an&nlt wird, wodurqh im Verluuf von etwa 1) »tundqn,d;e ’




3 galtuﬂg in phthalBuures Natrium und Benleamin prak-
ftisch vollstpndig durchgefdhrt mird. Aus Grilnden, dercn
ﬁhrbrtvruup hier zu. welt fﬁhren wﬂrde, givt man nach gi= -
em von Dr. Hentzlgn gemachtoh Vorschlag boi dor Spale’
ung otwes Ca0 hinzu und errcicht in crster Linle eine’
eichtere und vollsténdive o\hiadererfasaung der Phthale
’shure, die el den Prozess naturlich nicht verloren ge- ' i
hen darf._nle Ausbente an’ rcincﬂ dest, Benzylomin (Ku-
7~f;ster) ist’ bezegen nuf acn ganzen Prozess tiber T0% 5y 6lso
fachon rechb gut und durftc durch tudium der einzelnen
fotufan nocL um niniyas 2u steigern seln, Da die Pathul~
,sﬁura, ebenso wie das unve rbrauchte Bonnol, fast ‘voll-
Estandﬁg wiedtr erfaBt aerden, wird dass: Benzylamin letzAk
‘ten: Endea nur aus seinen Bestandtoilen, aus” Bunzol,
;{Fbrmalaehyd ungd’ nn aufgebaut. Das ist eine recht gute
‘Rohstoffbasis und ‘ein srofer Bortschritt, wenn man be~ -
5denxt, aaB BCﬂaJlﬂMin bislanr aus Benzylchlorid gewon-3 
fnen werden muBte, daa ja bekanntlich auf Toluol steht—[j
?wobvi ﬁbcrdies noch oin erhcblicher Ausfall an Di- und -
.Trlbenzylamin\in Kaur zu nehmpn war. Es 1ot geplant die
?Synthaqen mit Hilfe des ﬂ«Chlormethyl-phthnlimids wei~'
'ter auszubauen, indem man diesc Vcrbindung auf anderu
ohienwaeserstoffe als Benzol oder auf geeipncto Sub- f-
'stitutionsproduktn einwirken 1&Bt..; e v

;Weichmachez auf Basiu Beﬂzylamin aind ernt vor kurzem
hergestellt und in EBriifung’ gonomien ‘worden, . 6o- daB sich
noeh. nichts Endgultiges sagen 148t, wolche Stiurckompo= -
”nente zZu aen besten Produ:ten fﬁhrt. “Gegenitber den’ Tolui-
;diﬁen und Xylididun sind die Bonzyl mide, beispielsweiae
dar7Vorlaufséuren etvas hﬁher schm Qzend, ‘was an sich .

‘weni, ,rferwhnecht 1st.:Abet wic gesagt, wird men nach

dex geeignete b%urckomponente noch suchen und aicher auch
ine: geeignato finden. Auf Jvden Fall haben wir ein neu-.
8 'auffeinfache eise herst@llbares, Pieher sehr schledn
ngliches Amin in der Hand, und - daa/%ntor allen Um--
} 5’chon ein Fortachritt, der sich. zu irgondeiner
eitfsicher elnnhl rentiert. Liner neitercn Arbeit, f‘:
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v‘.fohne Hydrierung zu Veichmacherkomponenten zu kowmen, lag'
i ;die von mir gemachte ﬂbnrlegung zuprunde, daB en theore-
Jtiqch und. auch ‘praktisch mbglich sein. uuB, ausgehend von
' ar0matischeﬁ Ghlormethylverbindungen. durch alkulische
v rseifung direkt Zu. Alkoholnn Zu - kovmen. R
"j:'L, iqt beaannt, daB man aus Tetralin, Fornaldehyd und
i |Salzgiiure in’ anatandiger Ausbente chlormethyltatralin
:t'herstvllen kann, Ein diosbestigliches Patent von Wolfen
>  ist Sbit 1nngew vrloscnen und die. Reaktion ist frci; die
“{fUmset ung mit wHBS ripen Alkalien, in der Abaicht, den Te
{=Htry1a1kohol herzustellan, eine heaktion. die suf dem Pae-
";fpler ‘80 einfach aussicht, hat ‘achon viole bcochaftigt.-
" Ich gelbst hebe. mich Behon zweimal mit ‘dem Thema befabt,
'f izumbrsten #al in weiner fruheren atellung bei Heyden, wo
‘;{ lch gern den Phenoxybenzylalkohol asuf analoge welge her-
:“;gegtullt hhtte, und zum zwelitcn Mal im Jahr 1938 nach
zfimainqm Vintritt bel Dohydag, dom.E. der Tetrylalkohol ala
‘4;hochsiedende« LHsungsmittel sich put ‘in das uortiment etns
”ygofugt hatte.v3: S :

. “

S Per zetrylalkohol ist ala solcher bekannt: *an kann 1hn
.b,jﬂherstellen pug dem Tatrylchlorid, vienn’ man dieses mit Na
 ffftriumacetat in des Tetrylacetat vervendelt und dieso

s dannd verbelft. Der Umweg ubcr das Acetat kowpliziert dua ;
’lVerfahren.dcrart, dnf der Alkohol ziemlich teuer wird,
" denn die Veresterang muB in Uberechugsigem Bisessig vorged
jﬂnommen wcrden, der nur. z,?. unverdﬂnnt viedergewinnbar B -
¢‘ist, und dic»Verselfung geht vollsthnaig nur mit nlkoho~
vflischem Alkali, oino. dethode, die filr eiren so einfacher
7*°toff, der billig sein soll, nieht schtn dst.

‘Der, Grund, wcbhalb die bisherigen Versucho, den Alkohol
'durch direkte Vérseifung horzuatollen, 1mwer wieﬁer gc-;[
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Jffﬁfﬂliohkeit von Tetrylchlorid und wﬁsqrigem Alkali,’ lan kann
ff:;fdie chemisch 80 iberaus reaktiven Reaktionspartner tnge-
 *['1 ang . miteinandor koahcn, ohne da8 die geringste Umsetzunp
 f}feintritt, wenn man’ dabei von der allein tcmporaturhcding-
_»f'tcn Zersetzung des Tetrylchlorids absiehtJ Der Umstund, ‘
s dal der. elnfechste Vertreter der Reihe, das Benzylchlorid
’ﬂ~relattv leicht.‘sogar schon . mit whssriger Sodalasung zu’
; 'Ben2y131kohol umzukochcn 1st, zelgt, ‘daB schon eine ganz'
@jfgcringfﬂgigc gegcnseitige Lvslichkeit ausreichend 1sta
:T}fdie gewunechte Umsetpung zu ‘realisieron und die Aufgabe
i;'spitzt sich somit auf die Auffindung eines’ geeigneten Re-
:,.aktionsvcrmittlers zu, ‘der die einander 1¥sungofremden =~
o "'Reaktionspartner molokular dispers zusammonfﬂhrt. Daf} - or~
’"ﬁff_ganische 1¥sungsmittel, wie Aceton oder Alkohol u.aime,
-&;f:als Vermittl?r vcrsagen, war schon ‘bekannt, toils aus dbr
‘”‘Literatur, t¢11$ aus eigener Erfahrung, denn in vielen o
‘Fillen resgiert dic Chlormethylverbindung mit dem Vermitt
ler {vei Alkoholcn), wihrend in endercn letzter gegen Al-

“kall: nicht die erforderliche Besténdigkcit besitzt (bei
,;kotonen) . Gl LT SR

1@ Aufgabe konntc ich aber dann dooh lﬁsen, und gwar. un-
Cter Zunutzemachung der Lrscheinung, die wir nach einem” |
f‘;TTVorschlag von: Neuberg Hydrotropie nennen. Sic wissen, daB'
‘fﬂ:fﬁdie konzantriertcn ‘wissrigen Légungen einer Reihe von
"7}Stoffen, wie z.B. von Beifen, die Bigcnschaft haben, in— ‘
: d1ifercnte organlsch Vorbindungen zu l¥son, wenn auch
: , ftei1weise nur in geringen lengen, aber diese kleinen Yen-' |
iigen genugen ‘bereits, um dic an sich so eindoutige Reaktio
35ffwie Gb die Uber;ﬁhrung eineq Benzylchloratoms in cine Hy- |
_'if.Bestens bewahrt haben sich fiir diescn Zweck die Vorlauf-
‘fzgfsauren 04 . "bzv. deren" Natriumsalze. 80 dag des Herstel-
?;lunguverfahren fiir Tetrylalkohol in Praxi ‘etwa folgendor-
15f:maBen aussieht: Tetralin, Formaldehyd, und balzshure wer-
{“den in’ bekannter Weisc unter Durchleiten von gasftrm.
Gl bei 70° unter Ruhren 10 Stunden zur Reaktion gebracht
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3 fjnach dieser Zﬂit zieht man dio, ﬂbrigena mchrfach wie-.‘
*i”jderver“endbare alzséuro ab und vermiacht dng rohe, noch -

'ﬂbernéhﬂ SiPQS Tetralin enthaltendo hlormcthyltotralin’

3 ﬂfmit einer konz. wdqsrigpn LBaung von ¢ -06-vorlaufsaurem"
;Wﬁﬂatrium. Zu diesem Gemis seh' gibt Ran boi 100 in. kleinen
h;gﬁntcilan die ber, Mvngb :oda, wobﬂi sich dio erseifunp
“ldes: Ghlorq glatt vollzimt, ' Alg ‘Nob. nprodukt entstoht e

“i¥.kleino denge hcter, Tetrylulkoholvorlaufsﬁure
ff 3~4b, der dureh eina Nachvorueifung bel erhgh |
iuhu erhhtor Temperatur auf"espaltun werden muB. Die Abd ‘

?f;trennung der Vozlaufsduron erfolgt durch Auswaschen mit“
- «asaer, die Rcinigung des Tctrylalkoholg
: Abtrennung von’ dem nieht umgosctzten Tetralin =~

fﬁurch Dostillation, Neben dem’ Tetrylulnohol (uster), dep-
'_._l?sen Ausbeuto auf Tetralin hcyogen etwa 804 betrugt, ente-

s fffsteht eing kleinc Yenge, oa, 56 Dimethyloltetralin, ein
,V~157"éhes o1 von Glyceriukonsistenz (Nuster), deseen Entsto.

,ggg’hung Bich aber wahrscheinlich noch weitcr zurbckdrunvcn
',tlaswen wird. ‘f}fkf’_f : '

inp:
ester, etwa'
tem Druch

. " : . , _ ;
f»jEiné Reihe von Lste1n uarden z.&t. als ?eiohmacher o=
7pr%ft, 8o der. OxaISaure-, Adipinshure- und der ‘Phthal- ,
-yCSQureester. Das’ [Endergebnis stent noch- aus, Intereesanter
e?fdﬂrftn aer Alkohol Jedoeh alg solcher soin, da er ein S
f ausge cichnetes Lbsungumittel b2w, Weichmucher fur super-r
'ffpolymere Ax ide, Urethane und Harnatoffe darstollt. Er wird
gffur dieso Znecke z. 4t von ‘der Heorearohstoffstelle ge~
:,prdft, die uns efnen , rischenbeschietd zu- |
:;’_ ] w{zind'gfliﬁere huster fﬂr weitera Uhtersuchunpcn'
f%ferhalten hat.';;rf S »

‘”ﬁa hiﬂr angewan&te Prinzip,

hsich Rlcht mischbaran Reckt;onsteilnehmcrn dadurch 2u fﬂru

ﬂdernf daﬂ man 2ls Rcaktionsmedium eine kong, wassrige L8~
: aung\von vorluuisauren Salwen wdhlt, dﬁrfte aich sicher

eine Reaktion 4ulachen en
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 ¥¢noch wesentlich allgemeiner anwen
‘*rgkaum fraglich, dap uns von .de
"eg4d1e -¢ing oder andcre intore sieren wird. Aug diosem Grun-

,ae habe ich hier noah weiterp Arbeiten lnufcn, tiber die
5 zu Fﬁgebener ?eit au berichten eein wird.\

den lassen und oo istr
n Anwendunrsmvplichkeiten L

i
[

' :Ferner sei erwbhnt, daB wir aueh die Oxosynthese Zum.
'ffAufbau neuer Alkohole fifr' den, neichmachersektor herange- |
\7aogen habcn. Dr.. Olsen hat .auf Veranlaasung von Dr, Hen-'”
yatrich ate Herstellung des ¢ Jndorxeitig nur

~1dchen ] Hexahvdrobenzvlalkoholo und ueincn Homologen aus~, |
33,;ggearbeitat.u‘; A , R |

schwer zugan¢~"

S von . . e LA
‘i_'Q~Ausgehend/byclohexanol rcwinnt mnn durch eine Jasabrab~
'fﬁ}sgaltuny das Cycloheren, nnnlog das ﬂethylcyclohexen,ein

'5gProzcss, dessen Ausrﬁhrungsmﬂglichkei
,**1aaptolarbniten hier schon eingehend b

- “'und der sich. idoalvrwcise Kontinuie
’ {lation durch ein mit

t im Rahmen: der Neo= |
esprochen worden iat i
rlich durch eine Destilj
- :luminiumoxyd beachicktes Rohr be-: '5
1:"-~;;wer}cs:,t,e],],igcm lﬁast. Diesp Cycloolefine liefern bed der _‘
5‘;hier beaondexs nlatt vcrlpufeuden Oxosyntheae dann sinn~
'aigamhﬁ die Hexahydrobenzyinlkohole, wie' achon friher. Dr.

; >5Rittmeiater feststellte. Zu dcﬁ Prozeca iet an sich nicht
f;«3viﬂ1 Neues zu sagon. G g e

e Dieae Cycloalkohole von 7 bzw. 8. C~Atoman, die ulso Buf

?;Phenol bz, Kresol stehen, haben sich alg %eichmachorkom~
,Aponente al* r“cht intﬁresaant erwiesen. uir ‘haben auLer 7
ﬁidenj?nigun Lstern, wo ‘oin Eranty’ dor Vorlaufalkohole ing
: Auge gefaﬁt warden muﬁ, ciue groao Anzghl noch andercr

erster hergestellt und prufen lasscn.' Eine Aufzhhluny whir-
de zu. welt fuhron. Es hat sich gezelgt, dag ‘eine gonze
ffAnzahl von. Lctern mit den versckicdensten Uono- und Dicaf
37bon§auren wertvolle Welchmachur vorstellen. Bit am beeten
,;sé nitt der bnbacinsﬂurcester ab, da er neben einer sehr
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7“7Ifcellulose oine sohr gute Isolationsfifhigkeit und eben~'

o E;Da in Hodlebon in absehbarer Zoit dic Methanol-?rodurtnn

' als Alkoholkomp
"'.Ehersnzuaiehen. aelbstvvratundlich sing dio Hethyloster

 f5hen Flﬁchtigkeit als deichmacher weniy pocirnet; es mup-
vfte oiCh also fur uns darum handolv, genligond hochmolekua
: ?;ﬂ;macher Veradéten &1genscharten eine entoprechend niedri
‘:'i@gh Fl&chtivkelt besitzen. hlr gingen dabei auf Vcranlas
,5;”/aliphatischen Tatracarbonsduron, vor allem 1ntcreqsier-
,-iﬁ»te uns die- «ogenannta McthylendiadipinSaure, deren Te~
CoE traaethylestar nach friherer Arbeiten von Julius von'

iﬂjﬁmas, ‘der uethylester von’ Tetracarbonsaurcn fir Veichw

Vif'{'durchgafdhrt.

: 1ich 1n ]3er11n stattfinden.

|  fguten Vertrdgllchkeit mit den Ipwlitmazken und mit Nitro

‘:;'falls eine’ bemvrkenawerte Kultefuetigkeit besitzt..nieae
",{Viﬂla01tigkeit der Bigcnschuften ist nlcht hdufir.

v*-aurggnom»en wiri -1ag es nahe, auch das Hethunol . selbst -
nente fdr dieg oyntheee necuer weichnncher

dar Ublichen Hono- und Dicarbonshnron infolge ihrer hos

3\1ark und’ zweckmiBlg mehrbasische Carbonsiiuren ausfindig
Czu machen, deren MBthgleqtcr nobun den sonat fir Yeiche

sung von Dr. Hentrich Zum erstan "ale in dic’ Relihe ‘der.

i Braun einen fiir ueichmnchér glinstigen &1edepunat auf-
f:weist. Die Bearbuitunw dieaus ziemlich umfangreichcn The

:*{;macher, ist noch in vollen: Ganre. aic wird von Dr.John

- - - - o

‘?f;}Die nschste Sitzung soll vitte Februar 1944 vornussicht-





