


g

PO
Sl e m
e
- Y ey
x § & .
P
s 10
2P
G
e £
1
e
*
-
e ]
& LI

dorren Dr. Lange ce

Dr. Lannes
Dr. Wolter

P

2598

Oy Vo boer - Desenbdber 19317.

Yoburoiont,
sveroany wen Sivtener Seifenledny
Spnrowtinnen nit Perenloraathylen;

G, Werinal dar sxtsasilionen ohne Alkoholzusatz. .
Coar aer sxiraxtionen nit Alkohol: usatz,
O, Senaantiiiuaae wein Abdostillicren des Lssungsmittels:

3
i

S vt i

[P RANN e Al s

+otion daa Ferchloracthylens wug den 1dacellen.

* R ]
R Al *
©, Unterientode tein Aafarbolten dlterer und frischer
1. ooreelntase der sesraitilonsversuche i C
Ay ahae Saweats von Alkohol A
1, =it oSaaeia von aliohol.
s, oo oroenassilunge der UlV. Uerte siimtlicher Perchlor—-
P -*"J]}"k:'."‘-:"’A‘x;‘-i.Ou. Vol uA(—ie. N
Lonrootisnen wit drichloracthylen
Lo oaxploutonserechelnungen buln aul nrbciuen des Pettsaure
seiphloraethylenpeniaches, . . . ‘
o ,5 Yol. teilen Zrichloraetliylen. .
1. 2 vol, Toilen rrichloraethylen.
4, une der Uo7, uurto Juntlicher Trichlor-=
-40 ..&;i'l..j IC 10,
Sereasibonen min Rensol und niv . Eens in.

stellung von Juopropenyl- glykoluether.
nylenoxyd ouf Aceton unter Druckv'
S onsbeaune wen aethrlenogyd ohne Druck,

v

et e wraer Loy ®
Porainy, b Ay

’ IR N TS LASR Y,
1, areoetnis dleser Veraucac,
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n niv Sdurechloriden,

Y, deroiellun, von Iristearylnelanin,

Hereteilun,: von.drilourylnelanin,
t, deratellun;s von Jricapronyluelumin,
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Icv wlornutw ‘len. _
3r:r=:.Aouun ohne Asthylalkoholzusatz.

Sty sesranslonsvercuche warden nit 1,2 Vol. Teileh-Lﬁé

Camessiiiel und mis 2 Vol. Tellen Lssungsnittel auf' 1 Vol.
el oawilenielns .ﬁ.cnic‘durt Durchschnittlich wurde dér
cazsoatoly viersal exiyend ert. ‘

4 caenar Jelleniein stenden sur Verfilgung

Sententein Un ﬂ?,ﬁfu(ult) Lasser 20,35 U.V.34,T0 béréSe%fe'
05 .-

Sellenioia o LCH {(nou) Wasger 24,5ﬁ U.V.27,6p ber. SeiIe
47,95 -

sonletoe nasgten noch elnen Zusatz von minde-

it
ShAnn LU Wadber u:haltuj, wena nan eine gute ubtrennung

s zoalubo.en wurden ved den im Rithrkolben. ange;)

_ sitlonsversachen nicht erhalten, Die Hauptmen-‘
o tey Uiscollen lless oich in der ersten halben Stunde ab--

;' i onomoad we ok -~
Lreanen polanpgores Jleaud - {tver nncht- - vergrdsserte hauflg

Stg oatstedtare o tucsllonzengel Sin plot"llches Abﬁﬁhlen des
cenraattonapentached ergad kedne besuvere Trennung. _
Satn Unterdchied in der Abtrennung wurdevbeobachtét,f
s om grat %014 Jndfe und Perchloraethylen mischte und:
Ll erineTauy oder sionn o oan erst vorgouﬁrmt'beide Teile -
Cermieciiag npe Siulufonen lassen gich in Rﬁhrkolben E
Yangaanes Drehoen dey Athrers withrend des Absitzens

P
L. lpur

fagst, Lot tael den Sxitrakilonen ohne Alloholzusatz die
varon dan ads den nfclfluJJhLuler uruckluufende Kondensat---
swsaer ¢ Ferenloraethylen = hervorgeru ufene. oeifenausschei-
oy aiﬂQUIXWnt des Gemluches lag bed 92 Die Ettrak—z

TLonen 1““1{“‘ sehencnen sleden des Gemluches durchgefuhrt.
atn v”.u.xcuind in der Aufnohnefithigkeit fiir Perchlor--
satslen nebochen alter, linger gestandener und frischer

l
|
i
4

Setlr oaarie nedluchtel. Lo o
Jottentels alt it 10 % Wasser verdiinnd ninnt ca. 110

1145 Vel o4 Fercl ‘o aothylen wuf, withrend frisch verarbeite-
tar Cetropleln nar pindesténg 80 Vol. ¢ Lusunﬂﬂmittel auf

s, {2 Yarsueie ) Dle derte Gclyon nur unter der Voraus—

e ® g RN ST . vo ey S
aetnung giefeher Abuetuselien,
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S Werliar ser dxtraiitionen mit Aothylalkoholzusatz.

ey Suants von Altohol durf clno gewluse Grenze nicht
sobien, doust guht dle lengo der ubtronnbaren Lig-
pelaa wuraciy Hel oedae, Sxtravsionsversuch an 500 8 Seifen-r
Tefrn n4t L Q0 een Perciloraetiylen unrer.zudutzvvon 40 ccm
Arkonal Tlenn edn welturer Susats von 40 cem Alkohol diet ™
der cbasheldbaren Miucella von 610 auf 475 cem zuriick-
i dinoentaprechender Wasgersuuats behebt den RUckgLng.

L saants ergeben sich bed den xtra&tionen keine
apnonsiloh Adraoven Abtseteselien, Dio Seife wird durch den

dtianfltsaiger, insbesondere wird durch den
Limensh dfe lustipe Soifonausscheldung vermieden, die bel .

Yerseniing von nur Perchloracthylen durch den Ricklauf des
Yarany - Perealoraethylengeniusches entsteht. Die Siedetempé-

Tovsr owira o ireh fen Alkobol etwan Hcruntnrbesetzt Ein ge—
moaner aledepanit surde niehv ercittelt, ,

wie o ovon ler Gelde aalgenoacnene Pcrchloraethylenmenge
Lndert sbeh bul o lusaty von Alkohol nicnt weaentlich.,

taun, boln nbﬂOStilli“rcn dos Ldsun"smittels!

Sas Lisun,.mttiel surde stets nit Wagserdampf auége- f
triot e, ans der getfe { Verusuch 105.A.) liessen sich nur

L0 som owen 634 fnoder Sedfe suriiekgehaltenen com Lisungs-
wreest grerdestiolieren, Starkes Schiwsen nachte eine wei-

tora Lessiiinston unnd;lien, darun wurde bei den dbrigen-. -
Veorgionen Lnner aaerst ale Fettulure durch’ Ansuuern in

4.) Abtsreflai den Perehloraethylens aus den Iiscellen.

coAabdestilitegren licus sich Perchloraethylen nur;
syonn, GO ﬁ sarttaxerhal ten. Dus ubdestillierte Perchlor- .
aetsoton war fedech nbeht fred von Paraffin, Auch unter Vér;
veniens won tarwws Mesy sich nicht alles Lisungsmittel aus'
Len FaraTfdn beroasholen, uine vollatiindige Trenaung durcb.
fusserlenpfdestillation fut ctenfulls nieht zu erreichen,

v
L

.y
fo
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S an.antianiloaard sartndcikig von paraifin, bez. ‘von

st anAn L EReRen et lanentoilen suruchgehulbcn, wdhrcnd
carias buruits tyeruchiliche vange en an Poraffin nit
T I I DA L .

LoUnserarhiods Led saaiarbeitung dlterer und frischer

wune drlachor Jeife pub in Vernaltnis P

spe gestandenur bosaere 3eeraktionsverte und hellere. Fett-

oede oin taaoeres Sehnels .en der frischen DElj
o Aar alien beobouchtet. Diese Verpchiedenhei '

- ) - b R
N
ST IS S PRMER IR R0 i fegalich niv der wochseinden yAY ff
s oanoovaitren oeln { vll. anclysen unter 1), SOhJ
AUPNCE SRV A 1 ;err:nguvorg&ngu cinc'tcml,cc Rolle dabei'~7>
T A Se LU TLn eraenrint el notwendis, . suchl eine derar-
AR ety bat abeebloienden sroebnissen in Retrachtvzuw
- TENERE b y
v :
Do Yernanne, dleomderst bh ulter Seire durchgefﬁhrt'wt
o SRR PR Sunlenlige netraktionen pnit je 1,2 Vol
C, Lercaserasiallen muro U.V.-Juruen fithrten, die
©oh Lk e SRR tondere werte erpnd eine Lrnohung
T terainenge oul 2 Yol, Teile. Wlesentlich hicr—,
4 Ty ol Coberafts Yol oder Lo oax cpraittion gcldng, elne
SLLonh puinge Liagaallenzengt abzuscheiden, Ging man C
v ciienediyantions ey, <o “syhiielt wmuin schon be1 eln—
Lo Veraeanans el Cigeetlen cin Yoraufschnellen. der
AP DTN TR i B
Vielocunathgers ool catndage erhiclt man bei Vévwendung‘
Senoenar Sebl Eiurbui berkan nen bel q-maliger Ettrak-
Cain e 2 ovad, Zellin Lisungunivtel vuf 1 Vol.-Teil

et e, emdohiaii, der ungesihr die Hidl{te von dem

von alter Seife e*nalten hat—

e , towonan bed :
e DA I, peoaniiter 5,20 wnd 7,75 ,a.'

vigsaid nertlyaationen ohne Alkoholzusatzs wurden. nicht
TR S b ¢
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von ilxohol.

. [

Julle efne gréussere ilenge ilkohol zu

DUVl Y, w0 sank der U.¥, Gehalt bei 4- mJliger Exe
OO0 iy Je 2 Vol,-luilen crchloraetnylen gegenuber
CLneT Clilenen Sxzwratilon ohie ..1konol nur noch un 0,5 bis

L nesentliche | fertesle runL scheintg sonit durch Zu-

.
L . vy - b

GaA%n wugn ";a3“a;_nicnt “1 erzielen zu sein,
Sitg ueltere durenpefihrte VorJuchareihe sollte die

e i)

Iy
o

ren, ob Yerenloracthy len unter Alkoholz usatz {iber-
SAAEY Tel Dduoullenextria tionen in Betracht kiime, Angewendet
Virew nal 3 Yol, 2edl Selfe Je 1, 2 vol, Teile Lduungsmittel.

- $ M .

CEe el Veraueloen eradelt opan 1ol¢ende U, V,-Prozent—

Iriscien Perchlor-

5,04 5,38

o ceilen aus 1,,
8,05‘- 7,78
7 wlieellen wns 2., - 0 T
8,61 10,03
“ “iscollen auy 3,, S
10,93 13,06
I S N TR B S % Migeellen ung 4, S
LY drtanien Porehl, -12,01 12,15

senrlashen Gebrouch deg Lisungsnittels stellte sich

33 zeipte sich 8180, dass eine’
2 Tol.- Teilen Perciloraethylen: -
. . y .

coatere alnieYhelien Uber dlese Yorsuche siche Bericht

[ Y e o o v - - [
SeRToVeL e Doveotar 1937,
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800 <
800 ¢
8C0 ¢
BuO ¢
480 <
48045
480 3

480

480
480
480
480
480
480
470
480
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s

ansahl{Gesant- U Ve,
d.Zx~ [volunen %
trak~ [d,Bx-
tionenj trukt . 4
littel
auf ang,
R seife
5 615 8 47 Alte Selfe
4 800 i | 5,28 ¢ Lo
4 [.800% [7,75 n . ow
5 1000 % [14,19. we

stots schnell abge-
}huﬂl T 0

11,90 Alte Seife §
3,81 Neue Seife .
3,44 v .
2,86 1 i ‘",A
2,95 "
5,04 v o
4,38 v 'u'.‘
6,19 " e

in Scheidetrichter

7,74 leue Seife.
in Scheidetrichter

12,45 Heue Seife
in Scheidetrichter

8,05 Neue Selfe
7 78 R . |
8,81 1" . 1t .
10,03 »  w.
10,95 v .=
13,06 o
12,00 v e

»12’15 ;".‘.T .”.
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Linraaaiosen DY Irichlorsetiiylen.

oA ¢4t doo srichloracthylens als hxtraktion&

i A‘u. S

peatel fur unverasilibere anteile in Seifenleim sollte noch
C% Rbapyredtowerden, otwohl die Nachteile des ! frichlor-
ot sendl LUlnnat SaTei. Der Gorfuhr dor Zersetzung des Tri— i
catoyaetosieng nniive Lol dadurch =u begegnen, duss man- .
soer Teepnibeang der setfonlelnextraktion die Seife ansauerte
Ll ey aen Fq.:g.urc—rrichloraethylcngemisch weiter auf- .

o

t.oGrpieatongerichefnuncen bels anforbeiten des Fettséure—

';lgxéorznz“'ln“-,u.iaches.

Lol Pessandres=Lisingon tytelgennioch - der Seifen;
Y n5lt ned den Dztraitionen ungefithr ein gleiches Volumen
ten surick - sollte das Prichloraethylen mit

. worden. Dag nJJordumpf—Trichlofaethy—’
Cerwdrhanh werG0 AN ednun Licbig-Kithler kondensiert und in
ctner Voranw aLiselungen, die durch ochluuchverbindung mit

ter Ao -..,n:-.x.::-. (4 Yerbintung stend. Der Destillierkolben be-"
coo nten dnoelnan Oltad, day von 100° agfsneil,end bis auf
ven® contiat warde.

§ ariehlories shylenoxtraxiionen waren bereits in\dér'geé-

et tarten webor anlpenrbelted worden, uls el Versuch

Y80 % atng nxpioaion cintrat,

anlange nit Wagserdanpt destilliert worden bis
cetne Trionlopmetnylenan 1teile nmehr ﬁberginbcn. Aus der Vor«r
e aor berelsa alles Tt abgelagsen vorden, nur mit Tri
fonutiiplon duoder Lwar noch in der Yorlage. Die Destilla-"'

&

wean sollie beoended gerden, dusu 1¥uchte men die Flamne une,
s cen O2vad und 1date e Gumnivervindung des Dampfeinlei-
Y En;pilci:be. Der Kolben verblieb im warmen .

VAL EATOLTS SNl

Cytat, haghocuarser Aedd ( 3 linuten ) flog vom Kolben der
fensnlinunie Tarxatopien gunt D'moloinleitunga— ‘und Geist-:
vahr nis Koristopfon vou Liubig?ﬂhler gegen: die itber 2 m-
antiernte Jand, wo die slpgrohre acraplitterten. Usber V3

cw polbon vorhanadenen Pottuiiure wurde nit herausgeschleu
4te Latortiuche in Uskreis bis 3 n von feinem.

Leoavensedlb todies trapfohen bedeckt waren.



Dl

- - P
sy Al

L YUt ong
LA VAR

+ -

. -
]
phaw i
!
o

PN

P

2606:

vy Bnallowar nfcht sehr LiArK, gin schwerser Kiedexr-

sodesr b molteshuls noch gsonst fcntgeatellt.
anessheinlich iut, dogs elne Zersctzung bei
1illasion eingetreten ist, 1st anzunehmen,
and dur Jeifanlelnextraltion ¥ rlchloraethy-
con Dono- tes. Dichloracetylen zersetzt
pan suracbaunu sroduxte ih Pri "Bant blleben.3

«*

coeanetnlioh bildete sleh Jodunn durch Luxtzutritt

~tn o mryianttled Sentoch.
Dot 1,5 Yol. teilen ichloranthylen.
s sgerastioacn wavden uit friscier Seife durchgefuhrt
o b cto ybe der Selfe aetiylels zohol “ubcset b, meist
SOt o dmeauren abselaen ler viscellen war eine
b POTRRFETTIN S CE Seifenverdunnuyah sittel notuendlg
3 . D oeenioradsarlenuxsraizvionen. Jn dleemeinen
0ty atsessaciion eracblica ldnper ¢ 13 bel den Perchlor-
cove ey sy Lasianene Handlg bildeten sich Jchlecht trenn—
e Luileton iy dlede duzeh wWdguer, Alkohol oder gar Koch-.
o ohes aar Srennunp oo btringen, war in den peisten Fal—
Cep owovoetiicals Hierbe { hilft nur langes Absit&enlassen.

OF ¢ttonen =it stets frischem Lisungsmitiel lies-

[T 94 ¢

noncoh einiperausoen durchfihren, schwieriger waren
~oxiraxsionon, bel denel man hijufig noch, nicht

nilen

Tt dor sonst dblichen Liscellenmenge bei der 1. u. 2
fonoabsrenioen Zonnte. ) ' o
s arundt fur dle Jeilechite Trenmug von Seifenlosung
Sien bas awsger der Keivung zur amulsionsbildung-
eevane thrar apec. Gewleite unz usehen;.So~sinkt‘

\sYU.CH“rd“{ it Paraffin das spec.
. andererselts wird aber das specs Ge-
dured 'uinzquc von Losungsmittel

.l Lien urhiiat,
V,oLenvioihiuasn iR D “al. Teilea Zrichloracthylen,

Tat Vepovanaerians der setrazvionsnmitieluenge konnte:
eroaTae s wnriea, ixu{:in buincen des spec. Gewichtes der
: T, onmiant bl Sdatonan 3pec. Gewicht der Seifenldsung

il e v

ris. Datadeblich lagen die verhiltnisse bei-



2.607

ety aetlan Risung .lttul aunstiger. Aus-
Jean Lnnie no¢h nient, bel 2 rjgeellenextrs ak—
¢, orishioraethylennenge noch crhﬁht‘werden,
©otag ALSToanung orziclen vollte. Die er-:
e ninn orneblled clingtlger gls bei Ver=-
Jairscheinlich wilrden 3 Vol.

TR 1 *
Y e
o s ambieew t

roesl el viiseeilen woraitionen seniigen, um

¢ ol dd vcrnuiucn. it dicser Logungs-
oo oan wneh bl 4-mnliger ausiihrung der
s Gl b L snverseidberen von nicht itber

LT TeUiatie
P ISR A pel den uinselncn uxtrakvionen
AL RARAAT IR uu'vst;llt.

Seie buen dler "icqlor‘ thlen-thrdxtlonen
e o lber von 7. Dasouber 1957 zu entneh—'

*
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sivrniiiionygversuche,

Alzohol -
RATH SR A4
in ‘fol.:l
Geoeife

Lo,

lox .V, =verte slutlicher frichlor- .-

Aanguh
d . L';:("‘
trak-
tionen

Eittel a.

Geuant-
volwien
d.Bxtrak-
tiong-

ang.Seife

>

HOX

S

LR e =S =3

N

N

Ty N 2

b TR S B 1

— e e S

R i

I = U

-

-~ -

it

600
600
600
- 600
600

600
600
600
6C0
600
800
800
800
800

800
870
870

5,52 leue Seife
10;28 explodiert! .
6,50 o
6,38

17,06

6,97
22,09

7,

14’43'
17,59
3,49
3,45
6,56 .
2,70.

5,15
4,78 |
4,00
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~te tanzol und mit Bensin,

wtgen Loauncositieln wurde nur zur Orien-
cpang feoesae axtvextion durchgefihrt. Bel Benzol War\dié

s enang aeohaferdy, doodle cetildeto Jmulsion sich meist
s Taneanm Srente. Besger war die Abirennung bei der Ben&in—
CENT NN AN W

1 oteid eizentetn.oent.lelt nech 4-naliger Benzolextrak-
sion mih Andoesnat 240 Yol, i Zenzol suf Seifenlelm berechnet
0 4 Unversed fhares o

Sl veasinaxsrvestion nmitv inJLCJHJt 800 Vol. p Benzin )

,.
o
o
o
tw
'..
e
=
@
w
=
c
=
ot
o
o«
T
o)
=
9
©
.
c:
<
.

1
-t
==
o
-
ot

, - ’._5'- ‘e
P orper wwrde dedfeniedn dn grdsserer Verdunnung unter
Almsnioasats iy viel tonsin oxtrahiert.

Ao Getdenluwaung {onal drocrenseife berechnet ohne.
B ; cneeraeiitaren ) wurde 3 nal mit je
LU0 U0l S dnageannt nluo 1550 Yol. i ( auf Seifenlein. be-
sominet ) Soasin exirablert. dun qeifcnlciu waren noch 50
Yel, 4 oheinylalzobol aageuutal worden.,

Tt Voraendidi VoR Eriuch—LUsungumittel erhielt man-
claen Wil iert von 2,08 4

)

3,31 tol Yerwendung einmal gebraucnter
Ligcellen
3,45 5 tedl VYerwendung vweinal gebrauchter

wiscellen,
prhvanters 2 onal it je. 450 Vol, <f Benuiny 80 erhiilt

praraniart wanooplul s

ootet Yeraendung von rigehlésungonittel 2,51 % Unverseifb.,

von 1 % gebredcenten Miscellen 3,08 ¢v  noo ,,
van 2 % gebrauchten liscellen 2,97 Hoeos ;)

Sie Autresnitng der Dioscelien criulbtc in allen i Féllen sofort

e onar ppidteateng nueh 3 iinuten beendet. Diese hethode,v'

Seife tn prdsserer Verddnnung nit VLra~1tnismassig viel

Yoo eoentssel ouoextranieren, hat die_besteh Ergebﬁiséeﬂaller

Crensofunroen agtraxtionaversuche cedbracht, o '

.
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deretailung von Juoprovenyl-plykoldther

LiouGiiie Vorgaont werden, Wdurch, zinllrkung von Aethylen-
b aul Acoton dn Gepenuart onoliaiorendcr hittel Joo~

B AP | .‘;.'. 1 . .
FESieny - Lrnoishor au arhal tun,

el ninjirk:ny Von Aol lQnOde unter Druck,
Vernach 10 40 g acoton, 280 g Aothylenoxyd und 3 g

Fatriuiacihislad warden 6 Std. ted 1500 i autoklaven erhltzt.
PoLoler anderleltung do Renktionyproduktes -(680 g )

[,

Jiedt - xonnte die Hilfte der angewand ten
AOTRCRIELL GlrLed s dnnen werdosl. 374 g deiseaktionsprp-n
CaAvL carvda naemn e Ahiun;illiurnn\dos Acetons mit ver--

T S S T v aentralisieort und mit Acther ausgezo-

. . ey
MR A RIS £ G BT

e enToAuther gehled Lodn Stehen ein 91 aug, das gich in
aouer spidend Yoo se, ' ‘

AG e nit Aather auggenogenen vintg-rigen Losung er-

PP op oeiney fertloaen, schuneh sliss schmeckenden
Lo~ 1800, . o =
volseke Aunsug Muntoerliess nach dem Abdunsten
LR OARINETS wAn U, dou fraks tioniert wurde,

Yoz 19

a3

144
i3
jo
-
o]

== <Y

mn 12
152 = 220% 4 s 15

saatand 24

[or S w1

b gy der acthur-Lisung ergaten nach.dem.
g6 ndsers do Yaiuum ein U1, das bei 2 mm
e L und 293% vet 2 en destillierte, Hauptmenge bei

L

SR Rt ente 49 0 watlrauney 01, . _
Unowenipar Rosholedende xondensationsprodukte zu er-

Louden, verlontte man bed niedrigerer Pemperatur und kiir-

- - - "!,rl .

TeEAT Guit,

Veve o A2% v Al g Acclon, 290 ¢ acthylenoxyd und 3 g
Lonnmaeanylat. 5 5ud, tet 1)0 : ‘ .
Verson, L3I0 1 LoD L Aceton, 290 g Aethylenoxyd und 3 g Ha-
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crncivenen rrodukte welehen in ihren Fi"enschuften
Slent wesenthieh von donen bei Versuch 128 ab.
Vorsaon V0 e oo veradehte btedl pglelchen Uengen?erhﬁltnis-

lenoxyd sau elnen anderen Giutoirlaven langsanm in

Jed Sder Audarbtolzung eralelt nen noch mchr hardige _
Forcenantiondrreassiie ala vel den vorhurbehenden Verduchen.-

Voo weroucate die axtion noch weiter zu nildern,
Doionoy Bno Dloxanverd nnung urbelteto. '
Vepoann 1R o1 500 ¢ Aceton, 220 g acthylenoxyd, 600 g Dloxan

wns 7o Avaohol-feunhiteys, Zrisch bereltetes tatriumaethylat
T A SO }400 verbozbt,.

Mot At teatidllerwa den Acetons ( 171 g vurden zuruck-

vroooe o ound den Dloxans viarde nit wenig verdinnter Schwe=,

e

Svionure newsralisiert und ndv Acther extrahiert,

corowen agsner nleht audgenornmene Rickstand: siedete
BocnoAndeasillteren deg dessers in Vakuun bei 2 nm von 100—{
TIPTounser Jerautzung. Golb big dun¥el gcxurbtcs 01, schwach

R

W

Gy haeris ousaneexend, nlJbLﬂtL 59 g
Siu aoshericehe Liysuns sehied bein Stehen ein 61 dus,
cuowien Lolelin L Wasger ldute. Das Wagser wurde im Vakuum‘

N

Bt 6o - 218%% 5o 16 ¢ dunkelrotes 01, sﬁss, brandig

100 - 250%/% w37 ¢ dank les Ul. Zorsetzungsdampfe'
ﬂﬁlfA”TJUEJ:4Hd 15 5.
therldalichen Anteils,
¢ sehvach. pelblich

et
e
O
por}
~
T
&
o

e ‘1001‘0 o g "
100 - 1"o°,ao e 5 "
170 - 150°/10 ns & goldzeld

150 - 160 /20 o b g oorange

.

R R NG LI 4 o v
Sl D SN vibie RN raun,
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“ites onnlyse der von 82 - 90,5 /12 nn biodenden Frak~~
tonopab foliesnde Gerte o . T
Role=dve. 140,2 Co 74,96 W 9.94 J.Z;‘296j0.

wat Dt Stboien snnchernd nuf Juophoron oder Phoron;

Jropharon CHBM ?“2- g;‘ CH3 kp760 214 216 Iz KP 10 89 '

CE::S)?” (ld[ }.pn 86-87° (Illt.Angaben)
Ciiy,= C = 0 R :

bioven ¢, ,CH g0
02 DC w il - 30 = Ol = < 3 Kpeqeo 2197
\l!l} . 113 ) B ‘ ‘e

Lerocanet iur loese bolden \ Kdrper
Sy @ Neloefews 138,11 C78.26 - H 10,15,

caeoman Versush 128 - 130 gtomsenden bed 70 - 900/10 mm
sroionenyn doalivlonen wurden in Aether nufcenommen und mit
WAGHEr nouhooin bug ganpsehen, )

ng warde dn Vakuua eineengt und der -

* *
satowalarioe Lisung
i R 1 +
K AR Podrotialtory.

-
3
1
e
=~
ot
~
—
Qo
i
4
fo
T3

i

g ¥
14
R I W
&<
<o
~
e
o
M
H
oy o

o S
GOy~ 01Y/10 mn ‘ ~ . .
T 3 wasgerhelle Flitssigked ten,
L2 = 52,2710 2 ¢ : o A
CIi o= 30,5%00 s 4 g
. 10 .
BTSRRI A Uy IESLO) 35

st 81,2 wit 92,2% bod 10 £ siedende Fraktion ware

Hedbesdeas 194,7 € 3112 E 9,75 J.2. 4,02 ou-z,;042;6f
T Oalpkel Kpae, 197° ' ' ' SR
€10, 62,05 38, 9,75

Wach dden Aralygsenarpetnis acheinen hier euch bereits
frlyoeriuatlensproduxte vorsulliegen,
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Sov nesinrlosliche Antell wurde cbeniarls ffaktibniertg
1a 70%1 mn 2 5 gchwach gelb gefﬁrbte,FlﬁSSingi-i”
76 - 1% = 4 g ten von Lenthol-urtigen Geruch..:
1= 8% in 12 g '
mo- 340/11 wno 20 ¢ Haupsfraktion bei 83 7 Z. Analyse'
Paw %1 s N i ; R
snlinten Noloefou, 155,05 143,3 c.73,39 09,94 - J.2.241,5~
259,6,
oo smalysensehlen liegt ndh”dChQinliCh ein Gemisch
VAR OVEL wael Juophoron und wenlg Glykol-ihnlichen Korpern.
ecan ddiseneon 100 und 1ﬁ0°/10 131 sledenden Fraktionen _
20T Wevssono 128 - 130 wurden cbungo wie aie\niedrlber sie-‘f
condnno Fratitonen Lehandels,
e suag lem o wnagerldolie: en, noch den aetherloslichen
ARSELl sy efn elaheftlicaer Kirper heruusuudedtillieren.!g
ere dularteftung dieser Kérper wurde verzxchtet.,
Ghe Aveloniriaslonsn dorp Versuche 128 - 131 wurden s ’l
noorinali ureh sine dolonne deatilliert, Dlo_RdckstandQ dief”
sor Zratiiiaifonen wurden =iv den untor 50% bei 14 mm sie—
cenien Amsailen der #lefenen Yersuche vereinigt und noch-
The Neben cnderen Frakitionen wurde ein bei’

Ca et
s aallian

- ] . . -
Ay = 307/00 o sledender Antefl eriialven, Dieser ervies
Fesie s e Sledaverhiolien und den analysenzehlen als

Briunien Undo<Gen. 97,30 ¢ 72,001 H 10,47 J.Z. 258,4-

- CeNenttilozyd 8,03 73,41 10,28' 259,0
Cetro0

weetepunih laut LA, Angabe KP?GO 130 Kp8 24, 5 ,Kpll 34—35 }

Feosinmiriung von Aactaylenoxyd ohne Druck,

v AUS g oAzuton, dfo nit 3 ¢ Notriumaethylat versetat
crely serlad An Luife von Y Stunden 280 g Aethylenoxyd ein-';
ddnrzolten, Jonperatur )60, Riekflusskithler, eis—:'
SeRLLIte Japehf)uuenen zum Suri ckhalten desg verdunstenden
Aeinssenexydea, Dor Jahalt der Waschrlaschen wurde von Zeit
Taoneld surickgesetea. Dansoh llesy nun die Kischung 3 Tage
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antastenanyd und Acoton warden dann vorsichtig abge~-
nton und dey HMiekstong fraktiontert, Co

1 - 53,99/10 3 2 g fust farblose Ule von ange-
0 nehzen Geruch,
54 = 57,1%/10 un 7 g zur Analyse | -

vl - 58%/ 10 pa 4

e, = 53,5%/10 mn

Roeltenriskasand 2
Sefanden Yolsdew. 113%,9 € 61,36 H 10,40 J.Z. 39 87-63 Ol_
oy fublacetonali,116,1 62,02 10,40

Mo
‘51007

3

B
[ < S ]

-

Sleldepunetd luub Lit,-dngubo Kplg 57 - 680; Kp760=162,§63f

Lin dhnlioner Yerauch, der aber sofort uufbearbeitet ‘
Harda, ool onur 5 op eines salscaen 30 und 70° bed 2 mm .
; Kjf;&?da ine fraktlonierte Destillation liess
Phrhoosggan gecinger Jubucunzmongo nicht durchfithren,

3. arpeinds dieser Versuche. _
slnsirrung von Aethylenoxyd auf Aceton in
Gepoanoord ven dasriuzaethylay wurden erhelten einerseits.

Mostiylexyd, Liucetennlizohol und Juophoron, alles Konden-
patlenypreduite des Acetons, sul den lNachweis der hdheren:

S e
PR 2

- tatapielanetse Jooxyliton - wurde verzichteﬁ;if
siieroracitg erhlelt on Polynerluationsprodukte des' -
Aovayiunaxgyieu, » _ ‘ e
sbe Fiiduny des Juopropenylplykoldthers konnte nicht -
nashorahesun werden. ' o -
Vabtoer dnnliche Zreeinivae berichten ¥, Hess und Hf'v .
Vandoerkoh 3 5103035 bel der Zinulrikung von Apétylennatrium';j
¢ Aceten 1 Ste srifulten hauptsiichlich Diacetonalkohol,

Pradtyloxsd unl Jdophoron neben einen ganz geringen inteil .
. r

Sno Srdetihvilutiaol.-
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son telanin it Silurechloriden.
weilung von Irigtearyluelanin, . .

&30 1 Lol Velanin in r)ridin ligat ran 3,1 hol Steari,
caureeninydd (3 ",119 «~194° /2 un ) 3 5td. bci 135 einw1r-?
“ede Gellerote lnuge nach der Ublichen aufarbeitung. 2-mal.
fan Jaopropylaliiohol unkriutallisiert. Fp. 205° vunscharfgl
ateastdnly e gelurotgefiirbtes Pulver olne erkennbare
x::n:x:{fo;a. defeierldulich in den meiston Losun"smitteln.j
cod o dveoait liwat ofeh uehy schier von LoQunudmittel befrel—
Ehe Levogannb dieseu Hirpers schueckt intensiy bitter.;"'“:

Anslyant Yor, Q VHloqoij 924,91 C 73,95 H 11, 77 N9, 09

geiunden co 76 oL " 12, 07 " 5 50

S von Irilaaryl: clamin.
derasciluns wie oten. Lauringiurechlorid. hp. 133-1410/
e Axhn, dag 2nal aus Aethylalkohol Ay
£ vei 135° Jchmola. S 273
~03“6 672,65 ¢ 69,58 H 10, 79 N12 49
" 170, 36 it 10 88 Hll,41

fo) Herstellune von ricanronylmeldmiu.
DAVRNY | 103¢nin in 50 cen Pjrldin viurden bei 135 22 g
Kp, 148 - 1)3 ) gegeben. Das Produkt

ayronsiureenlortd
[ t4 beln Hochen., BErholten wurde eine

(
i

ren su Lvinben war, liit Aethylalkohol aus
iLn nebten unverdinderten lelamin und teefl
1 : wendge Sraun eines schwach gelblich ge-jf;
Shrvien Predultey, deg nneh nocihn:lisen Umkristallisieren
winAeinylaliconel tei 158 - 161° “uaumrensinterte, aber

'y

Seimelsz e”bub .
Linowelterer Versuch, durch Arbeiten bei gerlngerer
ruung s vernelden, misslang, Melamin _
wnn Soprengilurechlorid 4 denyselben "onbenverhultnissen wie
alten zanluonafurse san in Fyridin bei 100°, Bei der Aufarbel-
2t oman Nelecdn quantdtutly zurilek, N '
analyogs bar.c?lu7603u6 420,34 G 59,95 1.8 63 N 20 O
gofunden " 61,16 H 8,82 v 17,9
St Uriueyluclanine halten dug Lisungsmittel aussar-'t
+ lange fest. Dic gehlechten Analyscnergebnissef7 
arel nosh Jn;'1uonde Lisungonitielenteile bedingt.

nray bl l?ﬁo 2ine Xlovre
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Yerotelohanefoe wurde versueht, dug driacetylderivat
Lew Pertdinnathode dureh Uasetzen von lielamin mit -

Aszayienlordd nersietellen, 2 Versucho waren ohne urfolg.
1
vag oartasesylaariviy konnte dagegen nach den Angaben

Vol Ae Qatyopovien Clﬂ}ﬁ 1 554 hergestellt werden. Geringe

s
A vae Aen aothylelicohol unkvistullisiert, xarbloses
HEP A -'}u ??'}Q. .. S
Toolbe Uoaetaung ovon Cupronsuurechlorid nit Melamin;g

sehaer pelang, versuchte man Nelemin mit
Sacranodureanhyarid uasusetzen.~ Heratellung des Ca ron="
€ b N

Camresshvdsbldareh Xoeaea voun Capronsgdure mit‘Essigsﬁurerj
anvaride Brpe 240 = 250° ‘ o
vuoo Nelostn warden niy 25 ¢ Capronsiiureanhydrid
fogrt, cewcent, doraad warde das uocruchvddige Anhydrid
Rielorind vurde nit Tierkohle 2mal aus

Lot iaixanol uwnEriotn 1lisiert.
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soveiellung ven f-5ulfosiiuren, S
[ von Ciloriden scik. Alkohole mit Hatriumsulflt

noeh Dohydag ~ Patenten,
Sie ver.undoten Chloride stumnen von Herrn Dr.ochleﬂel.
e, 7 il, Xol.Guww, 230 unpepoven,Cl, gef 12 ber 15 Zm
Vevaieh dr. 136, 195 g Chloride Jurden nit 175 g '
NiaiOy ¢ 1,0+ 2 g JE ols Avtaljsvtor in 330.g 50 %
uu:ustz,"e“ol 6 3w, vt 150° in Auuolluven verbombt.
Jur Aufnrhaizun“ surden 116 g eines zvischen 30
sledendon Ulos surlickerhalten, das_anae¢

Nol. 159,01 Cl 4,3 0 J.2. 68,0 OH-Z. 40,5.° e
Lanavho hntten aben dle Caxloride nur zun Teil umgeSetzt; ?'i
Lor Srackenrackotend sucde nit absoluten ulkohol ausge
soet winn arkielt dubel 4 g oeines Edrvers, der sich in das
seroniehy klar Lo, wendp netust, aber schiwat, , ;
datnraaent wurde dos crhsltene Produkt noch hichf;i;b}
Varaaca Nr. 137, Us odne vollstindige Umsetéﬁﬁg der
Saiorfde au arrebesen, szuigcrto nun die Tgmpéfatur'auf'
10, .
Chloviae werden niv 350 g N82303 + 7 H20 und
4 ¢ i in 660 conm 50 5 Alkohol 7 Std. bei 180° verbombt.‘-f
carseiteraslien wurden 250 ¢ U1, Kn 14" 40 - 150° R
Anilyae: Lol, 160 J.%. 88,0 Oi-Z. 58,8 CL =0, - -
sleden andguis hatsen gich die Chloride vollstandiéf
2t. lun erhitelt durch Alkoholoxtraktion der zur
ae petrachten Yeage 18 g eines Kdrpers, der schaumt,

Jie Yerguche afnd noch nicht abgeschlossen,

f b
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