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Nachtrag.

Wihrend der Durchsicht der Korrekturbogen erschienen zwei
Arbeiten K. Lauers*). In diesen (S. 132) wird im Gegensatz zu
den Ausfilhrungen FEugen Dirrs in dieser Zeitschrift**) fest-
gestellt, daB unabhingig von der Herkunft der Cellulose (liin-
jahrespflanzen, Buche, Fichte oder Kiefer), vom Alphacellulose-
Gehalt sowie gleichgiiltig, ob vorhydrolysiert oder nacliveredelt,
Fasern mit gleichen textilen Ligenschaften gefunden werden. Iline
Ausnahme wird lediglich bei Sulfat-Zellstoffen gemacht.

Gleichzeitig wird im Anschlufl an Arbeiten der Schramekschen
Schule gefunden, dal eine Verinderung des Polymerisationsgrades
zwischien 250 und 500 ohne Einflufl auf Fasereigenschaften und Trag-
fahigkeit wire (S. 123). Dies steht im Gegensatz zu Feststellungen
von Staudinger, Eisenhut, Zart, Schieber sowie von unserer Seite.
Aus neuerdings von dritter Seite durchgefithrten Versuchsreihen fiir

die Quellfestmachung sowie aus eigenen Bewertungen fiir die Kt-
hohung der NabBfestigkeit (hochnafifeste Faser) kann man ebenfalls
auf keine Erhohung des Gebrauchswertes schlielen, Man
konnte danach vermuten, dall die Zellwolle-Qualitat unabhiangiy
vou den verschiedensten Einfliissen iiber den jetzigen Normalstand
nicht zu verbessern wire, was zu dullerst pzssimistischen Betrach-
tungen iiber die Aussichten weiterer Arbeit auf diesem Gebiet
fithren miiBte.

Dem stehen die bisherigen Ergebnisse der umfangreiclisten
bisher durchgefiihrten Gebrauchswertpriifung entgegen, bei der
26 Provenienzen unter Einbeziehung &dgyptischer und amerika-
nischer Baumwolle zu je 50 Hemden und Kitteln verarbeitet und
bei einer Tragdauer von jeweilig 3 Tagen und anschlieBender
kontrollierter Maschinenwidsche mit RIF-Seifenpulver bewertet
werden, Nach bisher 50 (!) Wéischen weisen einige Handels-
provenienzen**¥) nicht die halbe Tragfihigkeit anderer trotz fast
gleicher textiler Daten auf, es bestehen somit erhebliche Unter-
schiede. FEinige Zellwoll-Provenienzen lassen nach ihrem jetzigen
Zustand eine Tragdauer von etwa 100 Wiischen voraussagen. Uber-
raschend ist die ganz andere Reihenfolge in der Bewertung bei
Hemden gegeniiber Kitteln. Iin ersteren Fall kommt das Gewebe
direkt mit dem Ké6rperin Beriihrung, ist dahererheblichen chemischen
Einwirkungen ausgesetzt im Gegensatz zu den iiber der Kleidung
getragenen Kitteln. Besonders bemerkt sei, dal bei den Hemden die
Baumwolle mit wachsender Anzahl der Wischen stark abfillt und
heute schon sich im unteren Drittel der Gesamtreihe befindet,
wihrend sie sich bei den Kitteln weitaus besser verhilt. Diese Tat-
sachen stehen im Gegensatz zu mannigfachen Publikationen von
anderer Seite iiber den Wert nativer Fasern, worauf wir in Kiirze
des niheren eingehen werden. Da noch die chemische Beanspruchung
in der Wische dazukoinmt, treten auflerordentlich mannigfaltige
kombinierte chemische sowie mechanische Angriffe auf.

Dab 1 zeigt sich wieder, dafl man endlich von dem primitiven
Verfahrcan abgelien sollte, nur eine einzelne EFigenschaft hochzu-
ziichten und alles iibrige, insbes. die Spinnbedingungen, voll-
komm:n unverdndert zu lassen. - Fiir einen bestimmten Poly-
nierisationsgrad sind ebenso wie fiir einen neuen Zellstoff oder fiir
ein Quellfestverfahren die gesamten Verarbeitungsbedingungen
spezifisch abzustimmen, in voller Beriicksichtigung desaullerordent-
lich feinen Zusammenspiels, das beim Aufbau loclipolymerer
Fasern lertscht und das wir hieute in seinen Finzellieiten nocly
keineswegs iiberschauen. Hierzu versucht die vorstehende Arbeit
einen groBeren Beitrag zu liefern.

¥) Zellwolle, Kunstdeide, SBeide 48, 123, 132 [1943].
¥y Vgl, diese Ztschr, 53, 18, 292 [1940].

Analytisch-technische Untersuchungen

w=wfy Vgl, anch B, Franz, Baiheft 47 2. Ztschr. (. VDIh,, ausaugsweise verdffentlicht
diese Ztschr. 55, 887 [1042].

Verfahren zur quantitativen Bestimmung von Alkylaminen

Von Dr.-Ing. JULIUS HIERNEIS

Aus dem Laboratovium dev Dv. Alexander Wacker G.m. b. H., Werk Buvghausen

2i der Herstellung von Alkylaminen auf einem der iiblichen

Wege entsteht meist ein Gemisch von priméarens,
sekundarem und teitidarem Amin.

Es ist eine Anzahl von Methoden bekannt!?), die drei Amine
zu trennen, sie dadurch nebeneinander naclhizuweisen und so
die Zusammensetzung des Gemisches zu erkennein. Alle diese
Methoden haben den Nachteil, daf3 sie mehr Zeit beanspiuchen,
als fiir eine wihrend des laufenden Versuches durchzufithrende
Analyse zur Verfiigung steht, da durch die Analyse der Ver-
lauf der Reaktion bhei den gewihlten A:beitsbedingungen
schnell und einwandfrei erkennbar sein soll. Bei den bisher
bekannt géwordeneu Methoden miiissen die Bestandteile des
Gemisches quantitativ isoliert werden, was mit eine Haupt-
ursache der langen Dauer der Analyse ist.

Im folgenden wird ein Veifahren angegeben, duich das
es moglich ist, naclh Kenntnis des (Gehaltes un einer der Kom-
ponentelt des Amin-Gemisches, 1. zw. des priméren Amius, das
am einfachsten und schnellsten zu bestimmen ist, auf graphi-
schem oder rechunerischem Weg bzw. nach einem graphisch-
rechnerischen Kombinationsverfaliren die Zusammensetzung
des Gemisches rasch und hinreichend genau zu enmitteln.

Hierzu miissen zunidchst von der Synthese stanunende
unveranderte Ausgangssubstanzenabgetrennt wer-
den. Dies geschieht auf folgendem Wege:

1) €. C. Erdmann, J. biol. Chemistry 8, 41 ['910]. Frangois, C.r. hebd, Séances Acail.
Sci. 144, 567 [1907]. Lea. Jber. Fortschr. Chemic 1861, 403. Duviilier u. Buisine
Ann. chimie (5) 28, 346 [1881]. 2. Leone, Gazz. chim. ital. 55, 246 [1925]. Weber
u., Wilson, J. biol, Chemistry 35, £85 [1918]. Van Slyke, cbenda 18, 121 [1913];
Ber. dtsch. chem, Ges. 43, 8170 [1910]. Briner u. Qandillon, Tlelv. chim, Acta 14,
1283 [1931]. Beilstein 4. Aufl. Bd. 4, 8. &8,
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Die zu untersuchende Loésung, die aus Ammoniak, Alkolol,
Wasser und den entstandenen Aminen bestelt, wird mit gas-
formiger oder reiner konz. Salzsiure bis zur deutlich kongosauren
Reaktion versetzt. Dabei werden alle Basen in die nicht wasser-
dampf-fliichtigen Chlorhydrate iibergefiihrt. Anschliefend wird
die Losung durch Destillation vom Alkohol und Wasser befreit
und der Riickstand schlieBlich im Vakuum im siedenden Wasserbad
bis zur Gewichtskonstanz getrocknet. Im Destillat kann der
Alkoliol quantitativ bestimmt und so der Ummsatz des Alkohols
zu Aminen hinreichend genau festgestellt werden.

Die Trennung des unveridnderten Ammoniaks von den Aminen
wird durch Extrahieren des trockenen feingepunlverten Salz-
gemisches mit Chloroform im Soahlet-Apparat erreicht. Die Chlor-
hydrate der Amine lésen sich im siedenden Chloroform, das Mono-
dthylaminchlorhydrat ziemlich schwer, das Chlorhydrat des
Di- und Tridthylamins wesentlich leichter; Ammoniumchlorid ist
vollkomnien unléslich in Chloroform. Nach ~ 2stiindiger Fxtrak-
tion sind die Aminchlorhydrate restlos aus demn Amimonium-
chlorid, das in der Extraktionshiilse hinterbleibt, heransgelost,
was durch cine Chlor-Bestimmung des im Vakuum vom Chloro-
form befreiten Riickstandes erkennbar ist.

Durcli diese Trennung des Amimoniaks von den Aniinen
ist gleichzeitig das Verhaltnis des umgesetzten Ammoniaks zu
nicht umgesetztemn festgestellt. Iis folgt jetzt die Analyse
des Gemisches der vom Amumoniumchlorid befreiten
Aminchlorhydrate.

Die Chloroform-Losung der Aminchlorhydrate wird zur
Trockne verdampft (die letzten Chloroform-Reste im Vakuum im
siedenden Wasserbad vertrieben)-und das zuriickbleibende Amin-
chlorhiydrat-Gemisch fein gepulvert und gut durchgemischt. Nmn
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