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Pa pier chromatog raphie 
der Allylather des 4,4'-Dioxydiphenyl=propan-2,2 

Von H. JAHN und W. SCHAFER 

Mit 7 ,4bbildungen 

Inhaltsubersicht 
Allylather des 4,4'-Dioxvtliphenyl-propan-2,2 lassen sicli auf mit Formamid vorbe- 

liandeltem Papier mit Gemischen von Benzin und Chloroform als FlieBmittel chromato- 
graphieren und mit diazotiertem Benxidin bzw. Kaliumpermanganat nachneisen. 

Dieses Verfahren ermoglicht eine laufende Kontrolle des Reaktionscerlaufs bei cler 
praparativen Darstellung des 4,4'-Dioxydiphenyl-propan-mono- und diallylathers sowic 
eine schnelle und exakte Untersuchung des Reinheitsgrades der Reaktionsprodukte. 

Ferner stellt das von uns ausgearbeitete Verfahren eine neue Methode zur Unter- 
~ c h u n g  der CLaIsEN-Umlagerung dar. Es konnte damit festgestellt werden, daB diese 
Lmlagerung beim Diallylather des 4,4'-Dioxydiphenyl-propan-2,2 bereits bei 130 "C 
hginnt .  

1. Einleitung 
Im Rahmeri unserer Xrbeiten uber Epoxydverbindungen benotigteii 

\\ ir als Zwischeiiprodukte die in der Literatur bisher nicht beschriebeiieii 
Jlono- und Diallylather des 4,4'-Dioxydipheiiyl-propan-2,2 (Dian). Erst 
nach AbschluB der experimentellen Arbeiten gelangte uns ein Patent 2, 

zur Kenntnis, riach dem die CLAISEN-Umlagerungsprodukte dieser Ather 
zur Herstellung ungesiittigter Yolykarbonate eingesetzt werden. 

Die Darstellung der Allylather des Phenols sowie mehrwertiger Phe- 
nole erfolgt im allgemeiiien durch Umsetzung des Phenols mit Allyl- 
bromid im alkalischeii Medium und anschlieaende Aufarbeituiig durch 
Vakuumdestillation 3- 6).  CLAISEN 4, fand hierbei die nach ihm benannte 

1) 11. Mitteilung von W. SCHAFER, W. NUCK u. H. JAHS, J. prakt. Chem. 11, 11-19 

2) DB P 1031 965 vom 20.11. 1958, Farbenfabriken Bayer, Leverkusen. 
3, HENRY, Ber. dtsch. chem. Ges. 5,  455 (1881). 
4) L.CLAISEN, Ann. Chem. 418, 78 (1919). 
5 )  HAHN u. STENNRR, Z. physiol. Chem. 181, 88 (1929). 
6 )  L. P. FIESER u. Nitarbeit,er, J. Amer. chern. SOC. 61, 28216 (1030). 

(1960). 



H. JAHN u. W. SCH~FER, Allylather rles 4,4'-Dioxydiphenyl-propan-2,2 189 

Umlagerung der Phenylallylather in die eiitsprechenden ,4llylpheiiole. 
die unter aormalen Bedingungen bei etwa 180 "C beginnt. 

Bei unseren Versuchen zur Darstelluiig der Nono- und Diallylather 
des 4,4'-Dioxydiphenyl-propan-2,2 zeigte sich, daB nach der Reaktioii 
des Dians mit Allylbromid bei der Aufarbeitung keine definierten Pro- 
dukte isoliert werden konnten. Es mu13 angenommen werden, daB bei den 
erforderlichen Temperaturen (< 180 "C) bereits eine teilweise CLAISES- 
Umlagerung eingetreten ist. 

Auf Grund dieser Uberlegungen werden im Reaktionsprodukt ins- 
besondere nachfolgende Verbindungen vermutet : 

a) Ni  c h t  umgese tz  t e s  4 ,4 ' -Dioxydiphenyl  - p r o p a n  - 2 , 2  
( D i a n )  

( 'H, 

( 'H3 

b) 4 , 4  ' - Di o x y d i p h en  y 1 - p r opan - m o n o - a1 1 y 1 a t  h e r (DMA) 
C'H, 

C'H, 
c) Umgelager te r  DMA (DMA-U) 

C'H, 

I I 
CH,--CH =C'H, 

d) 4,4 ' - D i o x y d i p h e n y 1 - p r o p  a n  - d i a 11 y 1 a t  h e r  (DDA) 
C'H, 
I 

CH,=C'H -('H2-() - ' ' \ -( -/-\-()-(*HZ -( 'H = (?H, 
1 \-/ 

( 'H, 

e )  E i n f a c h  umgelager te r  D D A  (DDA-G 1) 
PH, 

f )  D o p p e l t  umgelager te r  DDA (DDA--U 2) 
CH, 
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Eine praparative Trennung dieser Substanzen nach ublichen Methoden, 
z. R. durch Destillation, sowie eine analytische Charakterisierung des 
Gemisches erwies sich infolge des ahnlichen Verhaltens und der relativ 
groUen Zahl der moglichen Komponenten als schwierig. Wir entwickelten 
deshalb ein Verfahren zur papierchromatographischen Identifizierung 
dieser Verbindungen. 

2. Papi~rchroInatographische Untersuchung der Reaktionsgemische 
Uber die Papierchromatographie von Phenolen und ihren Derivaten 

liegen bereits zahlreiche Arbeiten vor (Literaturiibersicht ’) ”)”)). Diese 
TJntersuchungen beziehen sich jedoch nur auf ein- und mehrwertige 

Phenole, Methylolphenole sowie Phenolkarbonsauren 
und ahnliche Phenolderivate. Phenolather, insbeson- 
dere Allylather, sowie deren CLAIsEN-Umlagerunge- 
prodixkte, wurden bisher nicht chromatographiert. 

Unter Berucksichtigung des chemischen Charak- 
ters der zu trennenden Verbindungen wurde durch 
orientierende Versuche gefunden, daU die besten 
Trennungen derartiger Substanzen auf mit For- 
mamid impragniertem Papier unter Verwendung 
von Gemischen von Benzin und Chloroforni als 
FlieUmittel erzielt werden. Diese chromatographische 
Technik hat sich bei den nachstehend beschriebenen 
Untersuchungen gut bewahrt. 

Zunachst wurden die nach Umsetzung von Diaii 
mit Allylbromid und anschliefiender Vakuumdestilla- Xbb. 1. Pxpierchro- 

matogramnl der 
IIauptfraktio,, cines tion erhaltenen Praktionen der Papierchromato- 
DDA-Ansatzes. Mol- graphie unterworfen. I n  Abb. 1 ist als typisches 
rerhiiltnis: Dian:N- Beispiel das Chromatogramm der Hauptfraktion 
blbromid Kalium- eines solchen Ansatzes dargestellt. Dian verbleibt 

im angewandten Flieamittel (Benzin : Chloroform karbonat = 1 : 2 : 2; 
FlieSmittel: Renzin: 
Chloroform ~ 9 : I = 9 :  1) am Startpunkt. Da aber keine weiteren defi- 

nierten Testsubstanzen zur Verfugung standen, war 
eine Zuordnung der iibrigen Flecken zu bestimmten Verbindungen an- 
f anglich nicht moglich. 

Zur Aufklarung dieses Sachverhaltes wurden wiihrend der Umsetzung 
von Dian mit uberschussigem Allylbromid laufend Proben entnommeii 
und sofort chromatographiert (Abb. 2). Dabei wird ein braunlicher Fleck 

7) A. G R ~ ~ N E ,  Chimia 11, 173-203, 213-266 (1957). 
8 )  J. M. HAIS 11. K. MACEK, Handbuch der Papierchromatographie, Jena 311-341 

1938). - 9 )  8. HUDE~EK,  Chem. listy 49, 60 (1956). 
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(mittleyer R,-Wert 0,44) beobachtet, der nach anfanglicher Verstarkung 
mit fortschreitender Reaktion schwacher wird und schliel3lich verschwin- 
det. Gleichzeitig nimmt der Fleck fur Dian langsam an Intensitat ab und 
ist schliel3lich nicht mehr 
sichtbar. Durch Spriihen 
mit Kaliumpsrmanganat 
wird an der Front eine 
Substanz festgestellt, die 
erst nach Verschwinden 
des Fleckes R, 0,44 ihre 
hochste Konzentration er- 
reicht hat und mit diazo- 
tiertem Benzidin nicht Abb. 2. Papierchromatogramm der einem DDA- 
liachgewiesenwerdenkann. Ansatz wilhrend der Umsetzung entnommenen 

Proben. Molverhaltnis : Dim: Allylbromid: Kalium- Da angenommen werden 
karbonat = 1: 2: 2,5;  FlieBmittel: Benzin :Chloro- 

form = 9 : l  darf, dal3 bei der Um- 
setzung von Dian mit Allyl- 
bromid als erstes Zwischen- 
produkt DMA entsteht, 
kann es sich bei dem Fleck 

0,44 nur um DMA und 
bei dem nur mit Kalium- 
permanganat nachweis- 
baren Fleck R, 1,0 auf 
Grund der Farbreaktion 
nur um DDA handeln. 

Naeh vollstandigerUm- 
setzung des Dians und des 
DMA und schonender Ent- 
fernung des Allylbromid- lagerungsdauer in Minuten 

Uberschusses sowie der 
Losungsmittel wurde das Reaktionsprodukt auf 180 "C erhitzt und 
laufend Proben zur papierchromatographischen Untersuchung der 
CLAIsEN-Umlagerung des DDA entnommen (Abb. 3). Zunachst tritt 
ein brauner Fleck R, O , 8 O  auf, wahrend sich spater ein roter Fleck 
R, 0,11 zeigt. Der erste Fleck R, 0,SO mu13 auf Grund des chemischen 
Aufbaues der Umlagerungsprodukte dem DDA-U 1 und der Fleck 
R, 0,11 dem DDA-U 2 zugeordnet werden. Bei der Umlagerung eines 
DMA-Ansatzes, der neben DDA noch nicht umgesetztes Dian und DMA 
enthalt (Abb. 4), wird der Fleck am Startpunkt starker und verschiebt 
sich sehr wenig nach oben. Durch Erhohung des Chloroformanteils im 

Abb. 3. Papierchromatogramm der CLAIYEN-Urn- 
lagerung von DDA bei 180 "C. Molverhaltnis: Dian: 
Allylbromid: haliumkarbonat =1: 4: 2,5; FlieBmittel: 
Benzin:Chloroform = 9: 1. Zahlenangaben = Um- 
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FlieBmittel (Benzin : Chloroform = 5 : 5), erhalt man eine Auftrennung 
des Flecks am Startpunkt in den Dian-Fleck und einen neuen rotlichen 
Fleck R, 0 , l O  (Abb. 5), der offenbar dem DMA-U entspricht. 

Abb. 4 

Abb. 3 

=\bb. 4 und 6. Papierchromatogramm der CLAISEN- 
Umlagerung eines Gemisches von DDA und DMA 
bei 1130 "C. Molverhaltnis: Dian : Allylbromid: Kalium- 
karbonat = 1 : 1 : 1 ; Zahlenangaben = TJmlagerungs- 
dauer in Minuten. Abb. 4. Fliesmittel: Benzin: 
Chloroform = 9:l .  Abb. 5. Plieljmittel: Benzin: 

Chloroform = 6:5 

Bei fast allen unter- 
suchten Verbindungen, ins- 
besondere aber bei 
DDA-U 2 ,  zeigt sich eine 
Abhangigkeit des R,-Wer- 
tes von der Konzentration. 
AuBerdem wird der R,- 
Wert oft von den daneben 
liegenden Substanzen be- 
einfluBt. Ferner iiben bei 
impragnierten Papieren be- 
kanntlich die Kamnier- 
sattigung und die Reinheit 
der verwendeten Imprag- 
nierlosung einen starken 
EinfluB auf die R,-Werte 
aus. Deshalb waren von 
vornherein keine gut re- 
produzierbaren RE-Werte 
zu erwarten und es ist 
zweckmaljig, stets ein Ge- 
misch der in Frage korn- 
menden Substanzen als 
Leitchromatogramm zu 
verwenden. Die in Tab. 1 
zusammengestellten R,- 
Werte sind Mittelwerte aus 
zahlreichen Chromato- 

grammen, wobei die Schwankungsbreite etwa -& 0,OS betragt. Die 
Reihenfolge dieser R,-Werte entspricht den Erwartungen auf Grund 
des chemischen Charakters dieser Verbindungen (Gehalt an Hydroxy-, 
Allyliither- und Allyl-Gruppen). 

Neben den vermuteten Verbindungen treten bei langer Umlagerungs- 
dauer, hohen Umlagerungstemperatiwen sowie in den hoheren Frak- 
tionen und im Riickstand der Hochvakuumdestillation einige Verbin- 
dungen auf, die mit diazotiertem Benzidin reagieren. Es handelt sich 
hierbei um die mit W, X, Y und Z (Abb. 4-7, Tab. I) bezeichneten bis- 
her nicht &her identifizierten Flecken. 
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1,00 
0,80 i 0,08 
0,41 i 0,08 
0,12 6 0,08 
0,01 
0,oo 
- 

0,22-0,2i 
0,38-0,49 
0,54-0,70 

3. Folgerungen fur die Dar- 
stellung der Allylather des 

44'- Dio x y diphen yl- 
propan- 2,2 

Die experimentellen Be- 
dingungen der Reaktion 
zwischen Dian und Allyl- 
bromid wurden systema- 
tisch variiert, und die Re- 
aktionsprodukte zur Beur- 
teilung des Reinheitsgrades 
der Papierchromatographie 
unterworfen. Dabei zeigte 
sich, da13 die eiiizelnen Frak- 

-~~ 
I 

1,00 
1,OO 
0,92 
0,50 0,02 
0,10 & 0,01 
0,01 
0,31-0,33 
0,66 
- 
- 

Tabelle 1 
J I i t t l e r e  R F - W e r t e  

Substanz 

DDA 
DDA-U 1 
DMA 
DDA-U 2 
DMB-C 
Dian 
W*) 
X*) 
Y*) 
Z*) 

tioneii der Hochvakuuni- *) Nicht identifizierte Nebenprodukte. 
destillation stets ein Gemiscli 
mehrerer Komponenten darstellen. Selbst bei sehr sorgfaltig ausgefiihr- 
ter Destillation tritt die CuIsEN-Umlagerung des reinen DDA bereits 
teilweise ein. 

Nach Hochvakuumdestillation des unter optimaleii Bedingungeii 
(Molverhaltnis Dian : Allylbromid = 1 : 4) hergestellten fast reinen DDA 
bestehen, wie aus der Siedeanalyse (Tab. 2) und den Clzromatogrammen 
der Fraktionen (Abb. 6) ersichtlich ist, auch die am niedrigsten siedenden 
Fraktionen nicht aus reineni DDA, sondern enthalten geringe Mengen 

Tabelle 2 

Ansa tzes  (siehe Bbb. 6) 
I3 i g e n  s c 11 a f t  e n d e r F r a k t i o n e n d e r H o c h v a k u u m d e s t i 11 a t ion  e i n e s D D 4 - 

Xolverhaltnis: Dian: A1lylbromid:Kaliumkarbonat = 1: 4: 2,5 
J~ontlensationsdauer: 70 + 120 Minuten 
Kohprodukt: fast reiner DDA 
Zur Destillation eingesetzte Menge Rohprodukt : 80 g 
D~stillationstfauer: insgesamt 202 Minuten 

~. 

\'o 1.1 a 11 f 3 . 10- 1 

1 1.10-3 
4 1 . i n 4  > 

3 I . lo-3 
4 I .  10-3 
.j I . 1 0 - 3  
Ruckstand - 

bis 155 
166-157 
15P-160 
16(t-162 

163 
164 

- 

bis 175 
175 

1'7-179 
179--181 
181-207 

176-177 

- 

I 

1,5418 2 
1,6654 25 
1,5663 15 
1,5669 1 14 

3.5707 8 
3 

1,5680 ' 13 

- 

2,5 
31,3 
18,8 
17,5 
16,3 
16,O 
3,6 

~ 
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DDA-U 1. Der Anteil an DDA-U 1 wurde von uns auf Grund der 
FleckengroBe und -intensitat zu etwa 5% geschatzt. 

Wir untersuchten ferner die Abhangigkeit der CLAISEN-Umlagerung 
des DDA von der Temperatur durch jeweils zweistiindige Lagerung unter 

Xbb. 6. Pepierchromatogramm der Fraktionen der 
Hochvakuumdestillation eines DDA- Ansatzes (siehe 
Tab. 2). Molverhaltnis: Dim:  Allylbromid: Kalium- 
karbonat == 1: 4: 2,5; FlieSmittel: Benzin:Cloroform 
= 9:1; C = Rohprodukt; V = VorIauf; 1 bis 5 = 

1. bis 5. Fraktion; R =- Destillationsriickstand 

Abb. 7. Papierchromatogramm der CLATsEN-Umlage- 
rung van DDA in Abhangigkeit von der Umlage- 
rungsteruperatur (Cmlagerungsdauer 2 Stunden). 
Molverhaltnis : Dian : Bllylbromid : Kaliumkarbonat 
= 1:4:2,5; FlieSmittel: Benzin:Chloroform = 9 : l ;  
Zahlenangaben = . ~Tmlageriinjisteniperatur ("C) : 

G = Rohprodukt 

Warmeeinnirkung und an- 
schlieflende Papierchro- 
niatographie (Abb. 7). Da- 
bei wurde festgestellt, daB 
die Umlagerung im Gegen- 
satz zu den Literaturan- 
gabeii (1 80 OC4)) schon bei 
130 "C beginnt. 

Fur die Reindarstellung 
des DDA ist aus diesen 
Untersuchungen zu fol- 
gern, da13 eine langere Ein- 
wirkung von Temperaturen 
iiber 130 "C moglichst ver- 
niieden werden mu13 und 
erforderlichenfalls andere 
nicht destillative Reini- 
gungsmethoden anzuwen- 
den sind. Dies gilt in iioch 
starkereni MaBe fur den 
DMA, da trotz Wahl ent- 
sprechender Mengenver- 
hdltnisse immer DDA und 
nicht umgesetztes Dian 
vorliegen und die CLAISEN- 
Umlagerung bei der Hoch- 
vakuumdestillation, be- 
dingt durch den hoheren 
Siedepunkt des DMA, in 
noch priifierem Umfang 
eintritt. 

4. Experimenteller T e P )  
4.1 Papierchromatographie 

4.11 Vorbehandlung des  P a p i e r s  
Papier: Schleicher und Schiill (SuS) 2043 b Mgl bzw. 2043 b M. $US 2043 b M zeigt 

in1 Gegcnsata zu SuS 2043 b Mgl bei der Identifizierung geringere t'ntergrunctfarbung 
iind konzentriertero Wicdcrgabe der Flecken. 

1'') Unter Mitarbeit yon 0. QUAST im Rahmen seiner Ingenieurarbeit. 
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Chemikalien : Formamid fur wissenschaftliche Zwecke (VEB Feinchemie Eisenach) 
bzw. Formamid technisch, zweimal destilliert, Kp.,, 116 bis 118 "C. Azeton reinst Kp.,,, 
56 bis 58 "C (VEB Berlin-Chemie). Die Reinheit des Formamids hat starken EinfluR auf 
den R,-Wert und die Form der Flecken. 

Das Papier wird vor dem Auftragen der Substanz 15 Minuten in eine 25proz. Losung 
von Formamid in Azeton getaucht, leicbt zwischen Filterpapier abgeprebt und 15 Minuten 
an Luft getrocknet. Es ist zweckmafiig, die Formamid-Azeton-Losung erst nach etwa 
dreitagigem Stehenlassen (Reifezeit) erstmalig zum Impragnieren zu venvenden. 

4.12 Auf t ragen  d e r  S u b s t a n z e n  u n d  Entwicke ln  

Die Substanzen werden als etwa 0,l-molare Losungen in Azeton (etwa 0,001 ml, 
d. h. 3 0 p g )  aufgetragen. Das Papier ist entsprechend den Angaben von REINDEL und 
H O P P E ~ ~ )  am unteren Ende zipfelformig zugeschnitten. Es wird jeweils 1 Stunde auf- 
steigend in dem Chropa-Entwicklungsgerat des VEB Glasiverke Ilmenau chromatogra- 
phiert (Laufstrecke 1 2  bis 14cm). 

Mit Benzin-Chloroform 9: 1 gelingt eine Auftrennung von DDA-U 1, DMA und DDA-t' 
2 (in der engegebenen Reihenfolge mit sinkenden R,-Werten), mit Benzin-Chloroform 
5: 5 von DDA-U 2 und DMA-U. DDA wandert in beiden Fliebmitteln mit der Front und 
Dian verbleibt praktisch am Startpunkt. Sowohl reines Zyklohexan als auch dessen 
Mischungen mit Chloroform ergeben neben zu hohen RB-Werten immer starke Schwanz- 
bildung, wahrend n-Hexan sowie Benzin (Kp. 50-60 "C) nllein und in Mischung mit 
Chloroform nicht zur Schwanzbildung neigen. 

4. I3 I den  t i  f i z i e r u n g d e r S u b s t a n z e n 

Alle in Frage kommenden Substanzen auber DDA lassen sich durch Spruhen rnit 
diazotiertem Benzidin nachweisen. Es werden gleiche Volumina 

a) einer Losung von 0,36 g Benzidin in 100 ml 0,5 HCI, 
b) einer 5proz. u-abrigen Natriumnitritlosung, 
c) einer 5proz. wabrigen Harnstofflosung 

gemischt und nach 5 Minuten mit Wasser auf das siebenfache Volumen verdunnt. h-ach 
dem Spruhen des Chromatogramms mit dieser Losung wird es durch Spruhen mit einer 
20proz. wabrigen Natriumkarbonatlosung alkalisch gemacht. Die entstehenden Azofarb- 
stoffe sind bestandig. 

Die Kachweisgrenzen mit diazotiertem Benzidin betragen: 

fur DDA-U 1 und DMA etwa 1 bis 2 p g  (5.10-9 Mol); 
fur DMA-U und DDA-U 2 etwa 0,l bis 0,2 pg (5. Mol). 

DDA wird durch schwaches Spruhen mit alkalischer Iialiumpermanganatlosung, die 
durch Mischung gleicher Volumina 

a) einer Iproz. wabrigen Kaliumpermanganatliisung, 
b) einer lproz. wabrigen Natriumkarbonatlosung 

hegestellt wird, nachgewiesen. Die gelben Flecken auf violettem Grund sind sofort zu 
markieren, da sich das Chromatogramm in etwa 1 Minute braun bis dunkelgrau farbt. 
Im allgemeinen wird auf die Identifizierung von DDA verzichtet. 

11) F. REINDEL 11. IT. HOPPE, Naturwiss. 40, 245 (1953). 
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4.2 Prlparative Arbeiten 
4.21 D a r s t e l l u n g  des  DDA 

1 3101 Dian wird in 400 ml Zyklohexanon gelost, mit 2,5 Mol wasserfreiem Kaliun~. 
karbonat versetzt iind unter lebhaftem Riihren bei 140 "C im Verlauf von 1 Stunde 4 Mol 
-4llglbromid zugetropft. Kach etwa vierstiindiger Nachreaktion bei 100 "C wird das heiBe 
Reaktionsgemisch mit Waxscr dnrchgeriihrt, die olige Schicht abgetrcnnt, mit Wasser 
gewaschen und mit Natriumsulfat getrocknet. Die waRrige Schicht wird mit Schwefel- 
s h r e  bis pH 1 bis 2 angesauert, dreimal mit Ather ausgeschiittelt, der Athercxtrakt ebeii- 
falls mit Natriumsulfat getrocknet und mit der Siligen Schicht vereinigt. Aus der so crhal- 
tenen Reaktionslosung werden Ather, Zyklohexanon und Allylbromid bei Wasserstrahl- 
Yakuum bis zu einer Sumpftemperatur von 150 "C abdestilliert. Das zuriickbleibende Roh- 
produkt wird der fraktionierten Destillation im Hochvakuiim ( 7  0-3 his 1 0 - 4  Torr) unter- 
worfen (Tab. 2,  Abb. 6). 

4.22 D a r s t e l l u n g  des DbIA 

Die Ausgangsstoffe Dim, Allylbromid irnd Kaliumkarbonat werden im Molver- 
hlltnis 1: 1: 1 eingesetzt. Im iibrigen verlauft die Reaktion analog der Darstellung des DUA4. 

4.23 U n  t e r  s u c h un  g d e r  CLAISEN- Um lag  e ru  ng d e r A l l y  1 a t  her  

Um den EinfluS der Dauer der Warmebeanspruchung zunntersuchen, werden 10 g des 
Rohprodukts im Olbad auf 180 "C erhitzt und nach 15, 30, GO, 120, 240, 480 und 960 
3Iinuten Proben von je 0,3 ml entnommen, in 10 in1 Azeton gclost iind chromatographiert 

Zur Feststellung des Einflusses der Umlagerungstemperatur werden Proben von je 
11.5 p des Rohprodukts im Olbad auf 130 "C, 150 "C, 170 "C, 180 "C, 190 "C, 210 OC und 230 "C 
jcweils 2 Stunden erwarmt und anschliel3end chromatographiert (Abb. 7). 

(Abb. 3-5). 

Berlin, Institut far Kunststoffe, Deutsche Akademie der Wissenschafteiz 
z Berlin, Berlin-Adlershof. 

Bei der Redaktioii eingegangen am 28. h-ovember 1960. 




