
Scheiber: Ober die angebliche Flltchtigkeit von Bakelite-Harz rnit spiritusdampfen [ a n ~ ~ ~ ~ ~ ~ ~ ~ ~ ~ ~ , e  .. .. .. . - ~ . .~ 
904 
. . . . -. . . . -. -. .-. . . . . _._ -~ __ -~ -. --. ._ . .-. - . - _ _  

Ausriahmen auch ge lber  als bei  Gebrauch  von  /?-Naph- 
thol. - Gelber  als niit P-Naphthol s ind  d i e  mit o-Chlor- 
anilin, p-Nitranilin, 3 -Nitro - 4 - amino - 1 - methylbenzol, 
u-Xaphthylamin, o-0'-Aniinoazotoluol hergestellten Basen, 
etwas riiter a ls  mit  /?-Naphthol e rsche inen  d i e  niit 4-Chlor- 
2-amino-1-methylbenzol, 4-Chlor-2-an1ino-l-niethoxyben- 
zol und o-Nitranilin, b lauer  a l s  niit /?-Naphthol die mi t  
5-Nitro-2-amino-1-methoxybenzol erzeugten. - D i e  mit  
?,!j-I)ichloranilin g e w o n n e n e  Base hat, von d e r  Reinhei t  
abgesehen,  a n n a h e r n d  d i e  gleiche Nuance, wie be i  Be- 
nutzung von ,$-h'aphthol, ebenso  die mit  Dianis idin er- 
langte, bei welcher  jedoch d a s  Blau e twas  triiber ist. 

D i e  Lichtechtheit d ieser  neu hergestel l ten Azofarben 
ist ger ing.  - Alle Basen, niit Ausnahnie  d e r  mit Diani- 
sidin. erzeugten, litten nach e i n e m  Monat Winterbelich- 
d u n g  derart, dai3 nur mehr wenig  voni urspriinglichen 1011 

zu s e h e n  war. - Diese Liclitechtheit erscheint  vie1 
schlerhter  als d i e  d e r  Grieshei iner  Naphthol AS-Kombi- 
iiation fur  Rot und merltlich schlechter als Pararot. Un- 
g e f l h r  entsprechen wiirde s i e  d e r  bekannt lichtunechten 
Kombinat ion Saphthol  AS-Benzidin (Echtcorinth B-Base). 
- D i e  Dianisidin-Base (mit Kupfer)  hat ungefahr d i e  
gleiche Lichtechtheit d e r  Konibination B-Naphthol-Diani- 
sidin-Kupfer. 

Die Farbungen wurden auf folgende Weise ausgefiihrt : 

G r u n d i e r e n .  
12.5 g salzsaures 2-Phenyl4methyl-~oxy-chinolin wurden 

in 33ccm Natronlauge von 2 2 0  BC i i i  4 5 0 0 n i  Wasser unter Zu- 
gnbe von 10 g ricinusolsnurern Natron erwarmt bis Losung ein- 
hat, dunn auf 20-25" nbgekiihlt unti auf 500ccn i  aufgefiillt. Mit 
tlieser Losung wurde gebleichter Ikiumwollstoff ani Zweiwalzen- 
Foulard lauwirni geklotd und scharf abgepreBt, die A u f  diese 
Weise prapariei-te Ware wurde  bei 50 0 getrocknet. 

B e r e i t u n g  d e r  D i a z o l o s u n g e n .  
12,s g o-Chloranilin oder entsprechende Mengen der oben- 

gennnnten A n i i n e  Ivurden in 300 ccni kaltem Wasser und 
24 ccm Silzsaure von 22 0 Bi! gelost, mit 100 g Eis gekiihlt, und 
langsani unter Hiihren 28 ccni Natriumnitritlosung (290 g im 
Liter) zugesetzt. Nach 30 Minuten wurde auf 500 ccm gebracht. 

M i t  kleinen Abanderungen wurtlen nuf dieselbe Weise auch 
nlle andern Diazolosungen hergestellt. 

11 e r s t e 11 u n g ti e r D r u c k f a  r b e n .  
Die Diazolosungen wxrden durch einen Lappen filtriert, 

.ILS g Tragant 60 : 1000 eingeriihrt uiid mit 20 g Natriumphosphat 
die Saure :ibgestumpft, so daB d:is Fliissigkeitsvolumen etwa 
lOC0 ccm betrug. 

Die nus Dianisidin erbngte  Dinzolosung wurde mit 400 g 
Weizenstlrke-Tragant-Verdickung, 60 g Kupferchloridlosung von 
40 0 B@ und 10 w m  Wnsser rerriihrt. Es resultierten auch in 
diesem Falle 1000 g. 

Die passierten Farben wurden auf den grundierten Stoff 
gedruckt und dieser hierauf getrocknet. 

r\' n c 11 b e h a 11 d 1 u n g .  
Nach gutem Spiilen wurde mit 2 g  Seife im Liter bei 60°  

10 Minuten nuf der Kufe geseift. - Nach nochmaligem Spiilen 
konnte getrocknet und fertiggestqllt werden. 

E c h t h e i t s p r ii f u n  g. 
a )  U'aschechtheit : 10 MinuZen mit flieBendem, kalteni, 

weichem Wasser gespiilt. - Alle Kombinationen waren voll- 
kommen waschecht. - b) Seifenechtheit: 10 Minuten bei 60° 
init 2 g  neutraler .Seife im Liter geseift. - c) Seifen-Sodaechtheit : 
1. 10 Minuten bei 100°mit2gSeiIe  und 0,5gSoda im Liter ge- 
seift - I)ie I'roben b) und c )  wurden ebenfalls von in Frage ste- 
henden Farbungen vorziiglich bestanden. 2. 10 Minuten bei 1000 
mit 2 g Seife und 5 g Soda im Liter geseift. - Diese Behandlung 
wird von allen Basen ohne nennenswerte Veranderung ertragen, 
niit Ausnahme der  aus o-Nitranilin erzeugten, welche etwas 
riarunter leidet. - d) Seifen-Laugeechthdt: 10 Minuten bei 100 u 

mit 2 g Seife und 40 ccm Lauge von 40" BC in1 Liter geseift. - - 

Diese Operation wurde am besten von den aus CChlor-2-amino- 
1-methylbenzol, a-Kaphtylaniin, o-0'-Aminazotoluol und Henz- 
idin gewonnenen Basen vertragen, welche nachher nur eine ge- 
ringe Triibung aufwiesen. -- Die aus 4Chlor-2-amino-l-niethory- 
benzol hergestellte Base leidet etwas mehr, die aus o-Chlor- 
anilin, 2,5-Dichlornnilin und Dianisidin schon merklich, die 
Farben werden magerer, triiber und schlagen urn, d. h. sie 
werden in der Muance etwas verandert. - Nwh deuthcher zeigt 
diese Verfinderungen die Rase aus %Nitro-4amino-l-methyl- 
benzol. - Schlecht hingegen sind die mit o-Nitranilin, p-Nitrani- 
lin und 9-Nitro-2-aniino-l-methoxybenzol bereiteten, welche bei 
dieser Behandlung vollkommen umschlagen und bedeutend 
nirigerer werden. 

Lichtechtheitspriifung erfolgte in den hlonaten Januar bij: 
April in der iiblichen Art und ergab das bereits in der Ein- 
leitung mitgeteilte Resultat. 

Uber die Eigenschaften der aus 2-Phenyl-4-methyl-5(7)-oxy- 
chinolin und 2-Phenyl-4methyl-S-oxy~hinolin durch Kupplung 
mit vorstehend bezeichneten Diazokorpern erhaltenen Farbstoffe 
wird spater berichtet. [A. 99.1 
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Uber die angebliche Fliichtigkeit von Bake- 
lite-Harz mit Spiritusdampfen. 

Von Prof. Dr. JOH. SCHEIBER, Leipzig. 
(Mitteilung aus dem Laboratorium fur angew. Chemie u. 

Pharrnazie der Universitat Leipzig.) 
(Eingeg. 21.15. 192.5.) 

Auf Seite 421 des laufenden Jahrgangs dieser Zeitschrift 
teilen die Herren Dr. v o n  d e r  II e y d e n  und Dr. T y p  k e  
eiruige Beobachtungen iiber angebliche Fliichtigkeit von Hakelite- 
l larz nii t  Spiritusdampfen mit I ) ,  die nicht unwidersprochen 
bleiben konnen. 

Niichdem zunachst envahnt ist, daB sich in eineni zur Trock- 
nung von ni i t  BakeliteLack bestrichenen Gegenstanden be- 
stirnmten Ofen betrachtliche Mengen von Bakelite-Stalaktiten an- 
gesetzt hatten, wird angegeben, daB in zwei Versuchen 50 "/b iger 
Baltalite-Lack eine Verfliichtigung von 15 oder 16 yo Bakelite ge- 
zeigt hnbe. Da solch g r o k  Mengen freier Phenole wohl aus- 
geschlossen aaren ,  schienen also ,,t;itsachlich" Bakelite mit 
Spiritusdampfen fliichtig zu sein. 

,,Bakelite" ist der Typ fur d.ie seit nunmehr iiber 15 Jahren 
in der elektrotechnischen Industrie im grol3ten MaBstab be- 
nutzten und bestens bewahrten sogenannten ,,hartbaren" Kunst- 
harze der Phenol-Formaldehyd-Klasse. Daher ist die Notiz iiber 
angebliche Fliichtigkeit solcher H a m  mit Spiritus, deren Un- 
sachlichkeit fur den Kunstharzfachmann von vornherein klar zu- 
tage liegt, irnmerhin geeignet, in weiteren Verbraucherkreisen 
eine zwar vollig unberechtigte, aber begreifliche Unsicherheit LU 
eneugen, wozu der Umstand, dal3 die betreffende Mitteilung aus 
einem AEG.-Laboratorium stnmmt, entschieden beitragt 2 ) .  Es 
diirfte daher notwendig und erwunscht sein, den Tatsachen- 
komplex kritisch zu beleuchten. 

Die hiirtbaren Phenol-Formaldehyd-Iiaru? werden in los- 
licher und schmelzbarer Beschaffenheit in den Handel gebracht, 
da sie sonst die fur ihre Verarbeitung notwendigen Voraus- 
setzungen nicht erfiillen wiirden. Berubt doch die Benutzbarkeit 
fur Herstellung gewickelter Objekte, fiir Preaprodukte usw. 
durchweg auf den genannten beiden Eigenschaften. Erst in] 
Laufe des Verarbeitungsganges wird die fiir spatere Ver- 
wendung der verschiedenen Emugnisse gewiinschte und not- 
w n d i g e  Uberfiihrung der H a m  in unlosliche und unschmelz- 
bare ,Produkte vorgenommen, wcnu Erhitzung, gegebenenfalls 
unter Druck, erforderlich ist. Hierbei erfahrt das urspriingliche 
H a n  (,,Bakelite A", ,,A"-Harz, ,,Anfangs"kondensationsprodukt, 
Resol) eine Polymerisation, usw. in eine Modifikation, die bei 
richtiger Durchfiihrung des Prozesses vollig unloslirh und un- 
schmalzbar ist und auch in der Warme nicht erweicht (.,Bakelite 
C", ,$"-Ham, ,,C"-Produkt, ,,End"kondensationsprodukt, R e s i t ) .  

Die Erzeugung der loslichen und schmelzbaren ,,A"-Stufe, 
welche die normale Handelsware darstellt, erfolgf in der Weise, 

. 

1) Vgl. auch Elektrochem. 1925, 624. 
2) Vgl. Ch.-Ztg. 1925, 399. 
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dai3 Handelscarbolsaure und Formaldehyd unter bestiimmten Be- 
dingungen miteinander zur Umsetzung gebracht werden. Aus 
der Formaldehydlosung stammendes, sowie wahrend der  Reak- 
tion gebildetes Wasser wird weitestgehend verdampft, wobei 
durch kombinierte Anwendung van Vakuum, mechanischer 
Durchruhrung und hohen Endtemperaturen die giinstigsten Be- 
dingungen geschaff en werden. Auch sonstige fliichtige Produkte, 
insbesondere gewisse Bsimengungen der Handelscarbolsauren, 
werden durch die erwtihnten Mafinahmen bis auf verschwin- 
den& Reste beseitigt. Das schliei3lich abgelassene fertige Harz 
steUt bekanntlich, eine in der Kalte springharte Masse dar, 
deren Erweichungspunkte bei 5 0 0 ,  auch hoher, liegen. 

Erhitzt man solches ,,A"-Ham auf dem Wasserbad, so bleibt 
das Gewicht wiihrend langer Zeit vollig unverandert. A b g e  
wogene m d  in Spiritus geloste Quanten werden, wie dies Ver- 
fasser mit Phenol-Formaldebyd-Hamn verschiedenster Hrer- 
kunft (auch wiederholt rnit Original-Bakelite) gepruft hat, nacn 
der Verdampfung des Spintus bei Wasserbadtemperatur prak- 
tisch vollstlndig zuriickerhalten. Daher besteht denn auch die in 
unziihligen Fallen ausgefdhrte und absolut zuverlassige Methode 
der Konzentratimsbestimmung von Kunsthanlacken darin, eine 
gewogene Lackmenge auf dem Wasserbad in flacher Schicht bis 
zur Gemichtskonstanz zu erhitzen. Es ist klar, dafi bei einer sich 
irgendwie praktisch auswirkenden Verpfliichtigung der Kunst- 
harze, die gemab der  Verlustwerte von v o n d e r H e y  d e n  
und T y p k e  unbedingt zu erwarten ware, die Gehaltsbestim- 
inung von Lacken dauernd zu den groi3ten Differenzen fiihren 
miifite. Hiemon ist indes durchaus nicht die Rede. 

Nachdem es  somit als ausgeschlossen zu gelten hat, dab die 
beobachteten Harzansammlungen auf eine Fluchtigkeit der 
Phenol-Formaldehyd-Produkte rnit Spiritusdampfen zuruck- 
zufuhen waren, erhebt sich die  Frage nach einer anderen Er- 
klarung der gemachten Beobachtung. Es ist nun bekannt, dafi 
bei der Umwandlung von ,,A"-Harz im ,,C"-Produkt, die z. B. 
durch zweistiindiges Erhitzen auf etwa 140 0 bewirkt werden 
kann, gewisse Gewichtsverluste eintreten, die  auf Verfliichtigunq 
einer infolge Nachreaktion entsbehenden geringen Men, we von 
Wasser und auf Abspaltung von Phenolprodukten beruhen. 
I)as Gesambausmafi dieser vom Wesen hartbarer Phenol-Form- 
aldehyd-Harze u n t r e n n b a r e  n Gewichbminderung bleibt, 
wie Verfasser in den letzten Jahren durch systematische Priifung 
\on e tna  1000 Fabrikationschargen festgestellt hat, iiberdies 
g a n z  e r h e b l i c h  hinter den von v o n  d e r  H e y d e n  und 
T y p k e fur die angebliche Fliichtigkeit mit Spiritusdiimpfeii 
angegebenen Werten zuruck und hat mil dieser angeblichen 
Fluchtigkeit natiirlich auch nicht das geringste zu tun. Weiter- 
bin sei bemerkt, dafi auch gerade die bei der Umwandlung 
erfolgende Abspaltung geringer Mengen von Phenolprodukten 
(!as richtige Harten des Harnes erst gewahrleistet. So mu0 man 
andernfalls den Harzen sogar direkt gewisse Zuslitze machen, 
11 ozu aufier bestimmten Phenolkorpern besonders auch Naph- 
thalin und Chlornaphthalin in  Betracht kommen. 

Die fliichtigen Umwandlungsprodukte entweichen in der 
Regel ohne weiteres durch die Abzugsrohre der Hartungsofen 
(Trockenofen). Gelegentlich aber kann der Fall eintreten, dafi 
die Abdampfe in den Abzugskanalen niedergeschlagen werden 
und in die Sfen zuriicklaufen. Auch Kondensationserscheinungen 
innerhalb der Sfen selbst sind beobachtet. In allen solchen 
Fallen zeigen die verdichteten Produkte nach und nach den 
Charakter fester Harzmassen, wobei ubrigens auch eine Bildung 
1 on Lacknebeln mitwirken mag, die bei stark beanspruchten 
oder iiberhitzten Ofen gelegentlich in Erscheinung treten kann. 

Die Menge solcherart s e k u n d a r gebildeten Harz- 
rrodukts kanns te t snur  e i n e g a n z g e r i n g f i i g i g e s a i n ,  wo- 
bei naturlich das Gesamtgewicht des im betreffenden Ofen iiber- 
haupt umgewandelten ,.A"-Hames zu Grunde zu legen ist. 
\Veiterhin ist auch der Charakter solcher gelegentlichen Harz- 
insammlungen grundverschieden von dem der Originalharze. 
iWhrend namlich letztere sich bei den in den Cjfen herrschenden 
Temperaturen innerhalb kiinester Zeit in unlosliche und un- 
srhmelzbare ,,C"-Produkte umwandeln, bleiben die sekundaren 
JIarzgebilde dauernd loslich und schmelzbar, urn schliefilich 
nach und nach zu verkohlen. 

Die Herren v o n  d e r  H e y d e n  und T y p k e  bewichnen 
die von ihnen beobachteten Harzgebilde zwar als ,,Bakelite"-Sta- 
hktiten, sfe geben aber keine Erklarung dariiber ab, ob es sich 

um losliche und schmelzbare Massen handelt odier um un- 
schmelzbare Gebilde. Nach den Erfahrungen des Verfassers 
k a m  es  sich n u r  um Produkte ersterer Art handeln, worauf 
a w h  die ,,Stalaktiten"form hindeutet. Damit aber ware der 
s e k u n d a r e Charakter der Gebilde bewiesen. 

Im iibrigen mufi es als erheblicher Mange1 der Ausfuhrungen 
der Herren v o n d e r H e y d e n  und T y p k e bezeichnet wer- 
den, dafi jede Angabe uber Art und Weise der  Priifungen und 
Versuche fehlt, was im Hinblick auf die reichlich iiberraschen- 
den Ergebnisse oder Schlufifolgerungen nur bedauert werden 
kann a). [A. 79.1 
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Berechnungen und Eichungen fiir das 
Haber-Lowesche (ids-Interferometer. 

Mitteilung aus dem Chem.-Techn. und Elektrochem. Institut 
der Technischen Hochschule Darmstadt. 

Von Dr.-Ing. G. WERNER. 
(Eingee 14 15. 1925 \ 

bas  Interferometer miat die Differenz der Brechungs- 
exponenten zweier Gase, die sich in den beiden Kammer- 
halften H+ und H- befinden 1). Die Brechungsexponen- 
ten selber sind abhangig von der Wellenlange 1 des 
benutzten Lichtes und vom Zustand des Gases, also 
von Temperatur und Druck. Bedeutet no den Brechungs- 
exponenten des Gases gegen den luftleeren Kaum 
bei 760 mmHg Druck und O o  Celsius (273O abs.) und 
bedeutet n$ den Bnechungsexponentien bei p mmHg 
Druck und TO a h . ,  so lehrt die Optik, dai3 

(no- 1).p-273 no - 1).p.273 (I) ,P - 1 =__ oder n ; = L  - - - + l  
1' T.760 T * 760 

Die folgenden Rechnungen gelten fur beliebige 
Brechungsexponenten, fur ein beliebiges weii3es Licht 
yon der mittleren Wellenlange AM' und fur ein beliebiges 
einfarbiges Licht von der Wellenlange A E .  Durch Ein- 
setzen der aus (I) errechenbaren wahren Brechungs- 
exponenten und der wahren benutzten Wellenlangen gilt 
das Resultat fur die Versuchsbedingungen. 

In Kammerhalfte H+ moge sich reines Gas A, in 
H- reines B befinden mit den Brechungsexponenten bei 
den Versuchsbedingungen nA oder nH, wobei n,> ne')). 
Tst nun L w  die Lange des Gasweges in mm, so bezeichnet 
man das Produkt L" *nA oder Lw. nR als die optischen Weg- 
llngen in den beiden Kammern. Nennt man L r  die 
innere lichte Langle der Kammer, so list: 
L w  = LK,, wenn das Licht die Kammer nur einmal 

durchsetzt (Gliihbirne am entgegengesetzten Ende 
wie Okular) 

Lw = 2LK8, wenn das Licht hin und zuruck durch die 
Kammer geht (Gliihbirne auf Okularseite). 

Die Differenz der optischen Weglangen LW(n -nB) 
sei d. Befindet sich in H+ und H- dasselbe Gas A unter 
den gleichen Bedingungen, so wird d=O. Wenn inan 
jetzt durch Drehen der Mibometerschraube das obere 
Interferenzbild so verschiebt, dai3 oberes und unteres 
Bild identisch sind, so befindet sich der Apparat fur die 
betr. Kammer in Nullstellung. Der dieser Nullage ent- 
sprechende Trommelteil sei TT,. 

Ersetzt man nun z. B. in H- das Gas A durch lang- 
sames Einstromenlassen von reinem B durch das letztere, 

3, Inzwiechen ist mdtgeteilt worden (Cb-Ztg. 1925, 463), 
dab FS sich nicht um Laboratoriumsversuche, sondern um be- 
triebsmabige Feststellungen handele. Angaben uber Tempera- 
turen und Erhitzungszeiten fehlen indes ouch jetnt noch. Be- 
ziiglich der ,,Bakelite"-Stalaktiten wird nunmehr deren sekun- 
c!are Bdldung zugegeben, was naturlich praktisch einer Zuriiek- 
nahme der alarmierenden Behauptung von der  ,,Fluchtigkeit" 
des Dakeliteharves gleichkommt. 

1) Abkiirzungen S. 911. 
2)  Tabelle der Brechungsexponenten S. 908. 




