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Om forloppet vid torrdestillation af
trd i vakuum.

Af Ossian Aschan.

:EN bild, som framtrader pd grund af tidigare erfaren-
ED: heter och foérsoken att klargdra frigan ') om destilla-

i tionen af trd, visar att materialet hirvid undergir en
E: i genomgripande s6nderdelning, hvilken ger upphof at
en stor midngd Amnesgrupper och substanser. Utom de tek-
niskt viktiga: dttiksyra, trisprit och acefon, har man isolerat
homologer till Aattiksyra och aceton, metylestrar af fettsyror,
aldehyder, o-diketoner af fettserien (diacetyl, dipropionyl), fura-
ner inkl. furol, fenoler och fenoletrar, benzolkolviiten, vite,
metan, etan m. fl., hvartill sedan komma hufvudprodukterna,
tradkol och fritjigra. Sirskildt den sistndmnda 4r en brokig
blandning af olika dmnen.

Mangfalden af tridestillationsprodukterna betingas natur-
ligtvis bade af att trasubstansen ej ir enhetlig utan en bland-
ning af ett antal olika dmuen, och vidare af att dessa icke dro
utan sonderdelning flyktiga vid temperaturen f6r destillationen.
Enligt uppgifter i litteraturen af Klasorn m. fl. sker visserligen
en begynnande sonderdelning redan vid 200°-—-250° under

1) Jir hdarom Klason, v. Heidenstam och Norlin. Arkiv . kemi,
mincralogi och geologi, Bd. 3, nio | o. 10 (1908); Klason, Bd. 5, n:o 7
(1913). Aschan, Finska Vet.-Socis Bidrag, H. 76, nio 5: ,Uber die Bestand-
teile des Birkenholzteers®. Finska Kemistsamfundets Medd. Bd. 22, 23:
»leoretiska synpunkter i frdga om tridestillationen®. ¢




bildning af trdsyra (ittiksyra), men denna forloper lingsamt.
Sedan den numera torra vedmassan natt en virmegrad af ca
270°, instiller sig under sjilfuppvirmning en hiftigare dekom-
position, hvarvid storre delen af de flyktiga organiska destilla-
tionsprodukterna bildas och afgd. Men tillika sammantrida
de ur den i stark omsittning stadda trimassan afspjilkta del-
molekylerna till de nya, till stor del mycket komplicerade
produkter, hvaraf tjdran bestar.

Det forefoll mig med kidnnedom om dessa férhallanden
naturligt, att om ndmnda exotermiskt forlépande sénderdel-
ningsprocess ej blefve i tillfille att uppdrifva temperaturen till en
storre hojd, hvilket har def ohejdade och inom en kortare tid
skeende sondersplittrandet af ftrasubstansens bestdndsdelar till
foljd, sa finge de vid virmestegringen frigjorda molekylresterna
radrum att sammangd péd ett naturligare sitt. Det ligger ju
en gammal kemistregel diri, att man Okar sitt utbyte vid opera-
tionerna pi det organiska gebitet och sirskildt vid exotermiska
processer, genom att l1ita dem ske vid méjligast 1dga stadium
af temperaturens optimumintervall. Under iakttagande héiraf
kunde man formoda, att vissa produkter, t. ex. ittiksyra, skulle
Okas, andra ater, sdsom den pd en sonderdelning af ittiksyran
vid hogre temperatur beroende acetonbildningen, skulle ute-
blifva. Men framioér allt skulle vdl den vid torrdestillation af
16ftrd i betydlig mingd upptridande och ganska virdeldsa ?)
tjaran till storsta delen bortfalla, hvarigenom utbytet af kol
stegrades.

Detta var de ledande feoretiska synpunkterna vid de for-
sOk jag med bitride af studeranden Carl Mdklin igingsatte
for att utrona antydda, for kinnedomen af tridestillationens
ging ritt viktiga forhdllanden. For forsokens realiserbarhet
var frigan, huru den exotermiska sonderdelningen skulle kunna
undvikas, af afgérande betydelse. Till forst utférdes ndgra
orienterande prof pd vanligt sitt, under anvindning af endast
smi substansmingder, vid hvilka storre utsikt kunde frefinnas
att reglera temperaturen efter 6nskan. Men di dessa ej gifvo
onskadt resultat, gjordes forsok att utfora destillationen £ vakuum.

2) Jir mitt redan citerade arbete i Vet.-Soc:s Bidrag, H. 76, n:o 5,
sid. 66 ff.

Och hidr gjordes vissa erfarenheter, som ganska vil 6fverens-
stimde med de teoretiska forutsittningarna och hvilka i det
foljande skola meddelas. Min afsikt dr att senare forfullstindiga
dem, hvarfor arbetet icke 4r att betrakta som afsiutadt, isynner-
het som fOrsoken hittills endast utférts med bjorktri.

1. FoOrsok med trapulver i kapillarror.

Till ramaterial vid dessa och senare forsok valdes bjork-
trd, som vinkelrdtt mot fibrerna sigades till tunna skifvor,
hvilka sonderbrétos och i en. liten kvarn malades till korta
stafformiga stycken af en kornstorlek, som motsvarade finare
sdgspan. Materialet torkades vid 105—115° till konstant vikt
och befanns dirvid innehdlla 7,2 0/o mekaniskt bundet vatten.

For att utréna, om trasubstans smaélter innan den be-
gynner sonderdelas, inférdes en mindre mingd af pulvret i ett
kort tillsmalt glasror af c:a 2 mm diameter, hvars andra dnda
utdrogs till en Kkapillar, och detta inskots i ett ndgot vidare
glasrér. Det hela upphettades i ett med termometer forsedt
metallbad. Temperaturen stegrades langsamt till omkring 290°,
vid hvilken virmegrad materialet sintrade ihop och morknade.
Samtidigt upptrddde i roret hvita dngor. Vid uttagandet kort
dirpd voro viggarna ofverdragna med en fast gulbrun beligg-
ning. Pulvret forefoll att vara fullstindigt forkolnadt.

Vid en annan serie forsdk inleddes, for att eliminera luft-
inverkan, koldioxid i det Oppna roret. Afven vid dessa for-
mérktes vid omkring 290° hos pulvret en sintring och sam-
tidigt forkolning. 1 foljande forsoksserie tillsmiltes den luft-
fyllda kapillaren. Vid 310° intridde denna ging sintring och
forkolning. Vid en fjirde serie var luften ur det tillsmilta
roret utdrifven med koldioxid, och formirktes dirvid samma
forindringar vid 314°. Hiraf synes framg4, att luftens fria
tilltride &stadkommer en sinkning af soénderdelningstempera-
turen med c:a 20°. — FEtt forsok att bringa de glinsande, svarta
fjdll af den glinsande substans, som stidse upptridde pi rérens
viggar, till smiltning, utféll negativt. ’

Ofvan anforda forsoksserier upprepades, dock hojdes
temperaturen endast till 250 a 270°, och réren undersoktes
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efter en timmes upphettning. De uttagna bruna tristyckenas
form visade att smiltning icke #dgt rum, utan hade materialet
endast sintrat ihop.

Nytt tripulver infordes nu i ett i ena dndan slutet nickel-
ror, och detta upphettades i badet till 275°, hvarefter massan
i réret hopstampades med en pd forhand uppvirmd diri pas-
sande jirnstaf, som inslogs med hammare. Nigon hopsvets-
ning af de enskilda tripartiklarna kunde ej heller i detta fall
skonjas.

Enahanda forsok utfordes med téreved, men var resultatet
negativt liksom med bjorkveden. Vid anvindning af tore for-
mirktes endast, att stérre mingder tjira afsatte sig pd ror-
viggarna.

2. Upphettningsforsok i vakuum.

Otorkade bjorkspdn af samma slag som forut (fuktighet
7,2 %) inférdes i en liten fraktioneringskolf, som smaningom
upphettades i metallbad, sedan apparaten evakuerats till 6 a
8 mm, till 180 & 100°; temperaturen mittes med en termometer,
hvars kula befann sig -alldeles ofvanom spéinen nere i kolfven.
Hirvid dgde stark hopsintring rum, dock visade formen hos
styckena, att smaltning icke intridt.

Fran kolfvens viggar l0sgjordes och tillvaratogs i de tre
anstillda profven smd mingder af en svartbrun, glinsande pro-
dukt, till utseendet piminnande om antracit. Vid undersok-
ning diraf under mikroskop visade den sig innehdlla enstaka
forkolnade spanrester, sammanbakade med stelnade sonder-
delningsprodukter som bindemedel. Man sig tydligt mellan
partiklarna att ett gulbrunt, glasartadt genomskinligt pigment
sammanholl dem.

Vid analys af den frin kolfvens ligre partier 19sskrapade
produkten erhélls vid tre olika upphettningsprof fdljande
resultat:

I. 01482 g gaf 04560 g COs, 0,0645 g HO och 0,0033 g aska
II. 017244 » 0490, » 00724, v 0,0030 v
[MI. 013906 » » 03864, » 0,054, o v 0,0027 v

— 5

Harur beridknas for askfri substans:
1 1I 111

C 85,99 9/o 79,31 %o 76,98 /o
H 4,96 » 4,81 4,86 o
O mm. 0905 ,9) 15,38 » %) 18,16 » 9)

De foga oOfverensstimmande virdena bero tydligen pd en
olika miangd af tillblandade forkolnade spdnrester i pigmentet,
och kunna de foljaktligen ej tillmitas sdrskildt vérde.

Ett sirskildt intresse tillkommer sammansittningen af det
i kolfven kvarblifvande trikolet (ur de tv forsta profven), hvil-
ket visade féljande konstanta beskaffenhet:

[. 0,1604 g gaf 04824 g COy, 0,0874 g HO och 0,0036 g aska
I1. 0,1599 noon 0,4596 ” " 0,0844 " " ) 0,0031 " "

Harur beridknas for askfri substans:

Analys . C 7935 %; H 5,86 %: O m.m. 14,79 %
Analys IL. » 79,94 nyooon 5,95 ” " 14,11 "
Medeltal 79,69 [T " 5,90 ", ”» 14,45 ”

Enligt Klason, v. Heidenstam och Norlin*) forsiggir kol-
ning af ved utan lufttilltride vid en maximaltemperatur af 400°
i hufvudsak enligt likheten: ’

2 C42 HGO OQS &= 3 C]G H10 O-g + 28 HQO + 5 C02 + 3 CO+C28 H32 09
ved trikol ofriga produkter

Berdknas hérur trikolets procentiska sammansittning, si
erhélles:

C 82,05 %; H 4,27°%%; O m.m. 13,68 %o.

Dessa tal och ofvanstiende medeltal uppvisa differenser,
som kunna bero af att férkolningen vid vért f6rsok skedde
vid en betydligt ligre temperatur dn medeltalet utgér under
de af citerade autorer utférda destillationerna. Enligt Klasons
och Berghs intressanta iakttagelser ) utdfvar nimligen den vid
kolningen hirskande virmegraden ett starkt inflytande pd sam-

3) I dessa tal ingd utom syre ndgot kvifve och andra organogena
element i den organiska substansen.

4) Arkiv f. kemi, miner. o. geol. Bd. 3, mo 10, sid. 16 (1908).

5 Arkiv f. kemi, miner. o. geol. Bd. 3, nio 23, sid. 8 ff.
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mansittningen af det erhillna kolet. Ur en af dem angifven
tabell anforas foljande tal, hvarur man ser, hur det ur granved
erhdllna trakolet vid sminingom stigande temperatur visar en
hogre kolhalt, medan vite- och syrehalten aftager:

Tabell 1.
| Trikolets halt af
Kolningstemperatur C° ‘ e ———— -
| Kol % ' Vite 9o |Syre m.m. %
200 | yiovimspiniom o sy TG ‘ 52,3 ‘ 6,3 | 41,4
250 e I (X 5,2 24,2
300 meirsaRE RN s s 73,2 4,9 21,0
00 s oimatainmitine @ aisaiesnes 77,1 45 | 28

Vi se att kolhalten vid de temperaturer, som vid véra
forsok ifrigakommit, uppvisar betydligt, vitehalten ndgot ligre
tal, syret m. m. diremot vida hogre tal 4n de af oss erhdlina.
Till en del kunde detta bero af att virt material varit bjorktrd,
men uteslutet ir icke att ocksd det vida ldgre trycket utofvat
sin inverkan. Medan den af de svenska forskarna vid ligre
temperatur (250°) erhillna fasta aterstoden var till firgen ,snus-
brun", var den vid véra forsok resulterande gldnsande beck-
svart till fargen.

Foljande tabell 2 visar kvantiteten af de vid en ny forsoks-
serie i vakuum erhillna produkterna. Destillationen skedde i
luftbad, hvarvid den uppe i kolfhalsen uppmétta temperaturen
hos de afgdende produkternas &ngor steg till 150 & 160°, och fort-
sattes destillationen, s linge nigonting ofverhufvud ofvergick:

Tabell 2
[ '757 1 I gasform a}fl-
‘ ubstans, . . giende oc
N: beriknad | Destillat Trikol s o e
¢ ﬁ)m - | | serade prod.
| vattenfri E ‘ ™ ’ " ‘ ™ : ™ oh
\ \
| 1 socmanasnsaan ’ 190 g ‘ 65 | 342 | 7,0 | 368 | 55 | 290 |
l g T 16,9 , | 95,8 34,3 6,5 38,5 4,6 27,2
S L 212, | 68 | 320 ‘ 7,4 | 35,0 | 7,0 | 33,0
I4 ................ 220, | 69 | 3l,a| 758 | 354 7,3 | 332

S —————————— - _— e

S P

Talen visa -en ganska god 6fverensstimmelse. Ocksi
trikolet var i alla fyra fallen djupsvart och glinsande. Det
fortjdnar omnidmnas att vid vakuumférsoken nigon gasutveck-
ling, som skulle hafva bragt trycket att stiga, icke formirktes.
Med ,i gasform afgdende produkter” afses siledes hir skillna-
den som behdfts for att utfylla produktmingden till 100 %o;
hiri ingd siledes vatten och andra flyktiga vitskor (metyl-
alkohol, aceton etc), som bildats, till den del de forflyktigats,
till nigon del dfven gaser.

3. Undersdkning af destillaten.

De i tabell 2 anforda destillaten sammanslogos, filtrerades
och 23,4 g diraf destillerades i vakuum (6 & 8 mm), hvarvid
féljande fraktioner erhollos:

N:o 1. Fraktion 25—70° 7,9 g 3389%; d 10612
v 2 ” 70—140° 2,8 » 120 »; » 1,1347
» 3. 7 140—180° 45 » 192 ,; , 12030
v 4 » Aterstod dfver 180° 82 » 35,0 » ; —

Fraktion 1 var svagt gulfirgad, reagerade starkt surt och dgde
stickande lukt, samtidigt paiminnande om #ttiksyra och myrsyra samt
loste sig latt i vatten och natronlut. Vid titrering med 9/10-KOH
befanns syrehalten, beriknad som éttiksyra, utgdéra 19,12 %o.

N:o 2 luktade som 1, dgde starkt sur reaktion men loste sig
ej mera fullstindigt i natronlut; l6sningen grumlades svagt vid till-
sats af mineralsyra. Soda kvarlimnade mera olésliga oljartade dmnen
an natronlut, hvarfor afven fenoler resp. fenoletrar voro i mindre
méngd ndrvarande. Vid titrering som ofvan beridknades #ttiksyre-
halten till 12,65 %o.

Fraktion 3 var morkbrun till firgen, dgde en om talljira pé-
minnande lukt och 18ste sig litt i natronlut till en gulbrun lésning.
Behandlad med soda, forholl sig fraktionen som 2.

Aterstoden n:o 4 var fast och till firgen svart samt loste sig
afven vid uppvarmning med natronlut endast med svirighet. Syn-
barligen foreligo hdr genom ofverhettning bildade kondensations-
produkter. For att fi ett begrepp om dess sammansittning gjordes
foljande analys:

0,1032 g gaf 0,4613 g COs, 0,0548 g HsO och 0,0038 g aska.

| askfri substans forefanns siledes C 78,92 %, H 3,82 %,
O m. m. 17,23 %, aska 2,33 %o.

a1

S—
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Sammansittningen hos denna &terstod, som ar svart och glin-
sande, men icke forefaller vara poros, padminner om sammansitt-
ningen hos det af Klason och Bergh®) vid 400° erhillna kolet ur
granved, med resp. C 77,7 %, H 4,590, O m.m. 18,1 %o, Likvil
kan man uttala den formodan, att destillationsprodukterna vid den
af nimnda forskare vid vanligt tryck utférda kolningen voro helt
annorlunda.

4, Vidare destillationsforsok i vakuum,

Emedan destillaten under anvindning af fraktionerings-
kolf, som hittills anvidndts, pd grund af den storre stighdjden
icke ville fullstindigt Ofvergd, anvidndes vanliga retorter vid
féljande trenne férsok, som utférdes vid 6—8 mm tryck vid
mojligast 1dg temperatur, och vid hvilka nigon gasutveckling,
som skulle ha stort den med vattenluftpump framkallade
evakueringen, lika litet som forut férmarktes. Som material
anvindes iter samma fina bjorkspin som férut med vatten-
halten 7,2 %. Resultatet framgar af f6ljande tabeller:

Tabell 3. Tabell 4. Tabell 5.
55 g spin (beriknad 61 g spin (beriknad 57 g span (beriknad
som vattenfri 51,0 g). som vattenfri 56,6 g). som vattenfri 52,9 g).
N:o| Fraktion ' g | % N:o| Fraktion | g | % [|N:o| Fraktion ’ g | %

|

| . | L

| kokp. , |

1. | 25—50° | 12,8 25,1|| 1. | 25—50° | 13,3/ 23,5/[ 1. | 25-—50° | 11,8| 21,0

2. ‘ 50—70° | 2,1| 4| 2. | 50—70° | 4,2 T,4f| 2. | 50—70° | 3,4| 6,4

3. | 70—140°| 3,9/ 7,7|| 3. | 70—140°| 5,0| 8,s|| 3. | 70—140° 4,7| 8,9

4. |140—180° 4,6/ 9,0 4. |140—180°| 6,7/ 11,8 4. ' 140—180° 5,7/ 10,8
I [ gasform 1 ’ l I gasform l‘I gasform |

5.1| afgangna |; 5,1| 10,0(| 5.  afgdngna |} 6,0 10,7|| 5.1 | afgingna | ¢ 5,5| 10,4
l produkter J l produkter ll produkter'

[ Rest i |f Rest i\ Rest i |
6. w{ retorten}\ 22,5 44,1 6. | retorten | 21,4 87,8 6. .{retorten ]'! 220

41,6

6) Loc. cit. S. 9.

=
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Motsvarande fraktioner ur de olika destillaten sammanslogos
och underséktes,

Fraktion 1 destillerades och delades i tvenne: 1a) och 1b).
Af 37,7 g ofvergick 27,0 g (74,0 %) vid 25—40° (1a) och 95 g
(25,2 %) vid 40—50°. Rest 0,3 g. (1b).

1a). Till firgen svagt gul. Oangenimt stickande lukt, & 3=
=1,0205. Den fria syran fitrerades med 1/10 kalilut. [ eft annat
prof bestimdes myrsyran genom att det vigda profvet neutralisera-
des med KOH, hvarpd sublimatlosning tillsattes i ofverskott och
I6sningen uppvirmdes 1—11/2 timme pa vattenbad. Den affiltrerade
och tvittade kalomeln torkades i torkskdp, vdgdes och omriknades
pd myrsyra, hvars mingd afdrogs frdn den ofriga, som attiksyra
beriknade syran.

Erholls i 1a) 17,44 % &ttiksyra och 3,92 %0 myrsyra,

1 b). Gulbrun, i vatten 16slig vitska med skarpt sur lukt;

o=1,0637. Innehiller 17,81 % attiksyra och 0,11 %o myrsyra.

2). Roadbrun, oljartad, klar vitska med d3=1,1592, som
innehdller 15,10 % ittiksyra men ingen myrsyra. Vid neutralisering
af 5 g af fraktionen med soda erholls en olja, som liter extrahera
sig med eter och som direfter vigde 0,34 g (6,8 %). Den var
16slig i natronlut, och bestod féljaktligen af fenol eller etrar af tva-
eller flerviarda fenoler.

3). Moérkbrun, i natronlut I6slig olja, hvars lukt pdminner
om talltjira; d2=1,3581. Fetisyror, beriknade som attiksyra (myr-
syra saknas), 11,51 g.

4). Morkbrun, i natronlut 16slig olja, hvars lukt liknar tall-
tjdrans.

De alkaliska 16sningarna af 3) och 4) mérknade i luft, hvilket
tyder pd tvd- eller flervirda fenoler med orto-stillda hydroxyler.
Den med soda ur 4) afskiljda oljan firgades gron af ferriklorid.
Kromsyrelésning gaf 6fvergdende morkfirgning. Bromvatten Astad-
kommer gulhvit grumling, sdsom hos fenollésningar.

5. Destillation af nagot storre stycken af bjork i
vakuum i luftbad.

Afven i detta fall, dir destillationen likvdl pd grund af
materialets grofre kornighet forlopte ndgot lingsaminare, for-
marktes ingen rapid sonderdelning under gasutveckling. Me-
kanisk fuktighet i trasubstansen liksom forut 7,2 9.
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Tabell 6.
54 g span (50,1 g vattenfri substans).
— - —_— s ——
N:o Fraktion g ' 0/o
|
| SRR B s oo oo 25--50° | 112 | 22
2 AN B S B mmaronuiere 50—70° | 3,0 6,0
B oot tass ot AR A SRS e VNG 70-—-140° | 45 9,0
4 e o AT A B s | 140—180° | 6,8 13,6
Gasformigt
D gimisrimmie b R T S afgdende ] 1,9 \ 3,8 |
l( produkter J 5
B! s e DO R SNTR  S N Rest i retorten] 22,7 | 453

De olika fraktionerna undersbktes likasom tidigare.

Till en borjan delades 1 genom destillation i vakuum i 1 a)
och 1Db). Af 11,2 g destillerade si 8,1 ¢ (72,2 %) vid 25—40°
(1) och 3,0 g (26,8 %) vid 40—50° (1 b). Rest 0,1 g. [ dessa
samt i de ftre andra ursprungliga fraktionerna bestimdes ittiksyra
och myrsyra pi tidigare angifvet sitt. Vid tillsats af soda l6ste 'sig
1a) och 1Db) fullstindigt; de ofriga afskiljde oljartade produkter,
hvilka isolerades medels eter; i natronlut loste sig diremot dfven
fraktionerna 2, 4 och 5. Resultatet af bestimningarna var foljande:

Fraktion Attiksyra Myrsyra Olja pilsk‘t;;(rtle? ; 20
1 a). 19,00 % 3,55 % - 1,0208
1b). 18,50 0,20 - 1,0797
2. 13,19 4 — 7,2 %o 1,1218
3. 10,13 » — 12,3 o 1,3199
4. 5,6 n - 24,8 n 1,5442

o Vid elementaranalys af fraktionen 4, som fick std i vakuum
till intrdde af konstant vikt, erhéllos foljande tal:

0,1490 g gaf 0,3660 COp och 0,0047 g HoO, hvarur:
C=61,50 %; H=7,06%; O m. m.=31,44 %.

Utréknas samtliga erhédllna produkter pd vattenfritt bjorktrs,
erhdllas foljande procenttal:

Attiksyra, vattenfri 6,68 %o
Myrsyra B 0259 "
I vatten (resp. soda) olésliga oljor (kolviten, fenoletrar etc) 4,89
[ vatten losliga, i vakuum flyktiga substanser (sdsom en-

och flervirda fenoler etc.)
Trikol 45,30

100,00 %o
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6. Vid destillationen upptridande kristalliserad
substans.

Vid samtliga vakuumdestillationer formirktes i de fraktioner,
som destillera frin 120° 4 130° uppit, en fast, gulaktigt hvit,
kristallinisk substans, hvars mingd tilltog vid afkylning. Kvantiteterna
voro dock mycket smi. Denna substans afskiljdes ur fraktionerna
3 och 4 ofvan genom afsugning och utbredning pa porslinsplatta.
Den ar luktfri och mycket lattloslig i eter, littloslig i isittika, svar-
loslig i etylalkoho! samt metylalkohol. Ur de sistnAmndas 16sningar
utfaller den vid vattentillsats i bladformiga kristaller. 1 soda och
natronlut 4r foreningen oldslig. For rening utrérdes den med litet
metylalkohol till en pasta, som stroks pd porost porslin. De glan-
sande hvita kristallerna begynte sintra vid 44°, smilte vid 48° och
stelnade &ter vid 47,5°. Sedan léstes de i varm metylalkohol och
utfilides med vatten i form af hvita flockar. Numera sintrade den
vid 48,5°, smille vid 51—53° samt stelnade vid 51,5°. De smi
kvantiteterna rickte ej till analys.

Den erhillna substansen kommer senare att understkas. Den
kan parikna intresse, emedan den ir en konstant upptridande de-
stillationsprodukt, och stdr den sannolikt i gemenskap med ndgon-
dera af triasubstansens hufvudbestandsdelar.

S4som af ofvanstiende observationer framgar, forloper
torrdestillationen af bjorktri [ vakaum vida enklare dn vid
vanligt lufttryck; man har skil f6r antagandet, att ocksd andra
trisorter skola forhdlla sig analogt. Utbytet d dttiksyra dr
ungefir detsamma som vid destillationen af bjork vid vanligt
tryck, hvilket i medeltal utgér 6,0 % af vedens torrsubstans ).
Diremot 4r enligt vdra i liten skala gjorda forsok utbytet af
trikol icke mindre dn i rundt tal 45 0o, medan man vid vanlig
kolning i stort blott kommer upp till 33 9/, hvilket, i hindelse
detta kunde realiseras i storre skala, skulle gifva destillationen
i vakuum foretride. Det erhillna kolets beskaffenhet och svarta
firg synes gora det lampligt for kimrokfabrikationen. En
visentlig nackdel hos vakuum-destillationen &dr diremot, att
metylalkoholen pd grund af sin stora flyktighet endast med
svarighet kan tillvaratagas. Vid forfarandets tillimpning i
praktiken torde dessutom de svérigheter, som hénféra sig till

7) Bergstrom och Wessién, ,Om trikolning* (1915), sidd. 52, 53.
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evakuerandet, vid arbete i stor skala vara betydliga, helst de
sura dngorna sannolikt skola angripa vakuumpumpens metall-
delar.

Skulle emellertid vakuum-destillationen kunna tillimpas,
sa foreligger i det ofvan anforda ett nytt uppslag. [ stillet for
den i stor mingd affallande bjorktjiran erhélles di en mild
tidra med en del af talltjirans egenskaper, sisom lukt och
loslighet i lut, hvarjimte ur den billiga vattenldsliga desinfek-
tionsmedel l4tt kunde erhillas.

Nagra forsok med dioximetyl-1, 3, -tri-
metyl- 2, 2, -cyklopentan.
Af G. ]. Ostling.

OR ndgot mera dn ett 4r sedan har jag redogjort ')
for framstillningen af glykoler genom reduktion med
i natrium och alkohol af pin- och norpinsyrans samt
fummnan d-kamfersyrans estrar. Den sistnimnda syrans ester
gaf emellertid ett mycket otillfredsstillande utbyte, hvaremot
det visade sig att genom reduktion af kamfolid den onskade

glykolen litt kunde erhillas enligt féljande schema:
CHs—CH — CH, CHg—(IZH——CHg OH
!
(I:(CH:;)‘_)

I N\
| (I:(crlg)g O +4 H=
CHo—C (CHy)—CO CHy—C (CHs)—CHs OH

For att nigot nirmare studera denna glykol framstilldes
genom Katalytisk reduktion, enligt Sabatier-Sanderens’ metod,
af kamfersyreanhydrid stérre mangder kamfolid. D4 anhydriden
infordes i roret uti ett stérre skepp och roret upphettades till
220 a 230° erholls det bista utbytet. Kamfoliden reducerades

1) Ofversikt af Finska Vetenskaps-Societetens Forhandlingar. Bd LVII
1914—1915. Afd. A, Nio 7.
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sedan sisom tidigare angifvits 2); utbytet var emellertid icke
alltid lika- godt. Glykolen erhélls efter en eller tva omkristalli-
seringar ur vatten i ren form, och dfven nu erhélls vid hvarje
reduktionsforsdk nigra kristaller af den ligre smiltande, i nilar
kristalliserande formen. For att sikert faststilla glykolens kon-
stitution oxiderades den hogre smiltande produkten med den
beriknade mingden kaliumpermanganat. Oxidationen gick
latt, och produkten var d-kamfersyra. Afven den ligre smal-
tande produkten oxiderades pd fullkomligt samma sitt, och
ifven nu erholls d-kamfersyra. Hela mingden oxidations-
produkt 6fverfordes nidmligen af acetylklorid redan vid rums-
temperatur uti anhydrid. Antagandet att den ligre sméltande
produkten skulle utgéras af en trans-glykol maste silunda for-
falla, ty en siddan borde vid oxidation gifva trans-kamfersyra,
hvilken icke med acetylklorid ger inre anhydrid.

Glykolens (den hogre smiltande) vridning bestimdes si-
lunda, att 1,2674 gr substans IGstes i abs. alkohol till 6,3 cc.
Aflist vridningsvinkel i 1 dm rér vid #=20° var -+ 12,89°.
Hirur erhilles [a] ,*°°= | 64,07. Samtidigt bestimdes 4fven [a],
for den ligre smiltande produkten, hvarvid erholls + 54,9°.
Detta utfordes med en ndgot svagare l6sning. Mojligen ir
den ligre smiltande produkten endast glykol, som ar for-
orenad af en liten mingd frimmande substans, som icke vid
analysen ger sig tydligt tillkdnna. Vid ombkristallisering ur
vatten och metylalkohol erholls den emellertid i samma form
och med samma smiltpunkt. Utbytet af den ligre sméltande
substansen #r emellertid vid Kkatalytisk reduktion af kamfolid
s litet, att dmnet icke kunnat nidrmare undersokas.

Afven for den genom inre vattenafspjilkning ur glykolen
erhdllna oxiden bestimdes den optiska vridningsférmagan.
1,4084 subst. 10stes i vattenfri eter till 6,3 cc. Den afldsta vrid-
ningsvinkeln i 1 dm ror vid #=20° var 4-6,08. Hérur erhélles
[a) 2 = + 27,20.

Vi méta hir samma forhallande som vid d-kamfersyra
och dess anhydrid, ndmligen att inre vattenafspjilkning under
ringbindning férminskar den optiska vridningsiérmagan, hvilket
framgdr af f6ljande sammanstillning:

2) loc. cit.
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CO OH kel
Cg H14/\ ........................ +47,35 5)
CO OH
/CO\
Cs H14\\ /\() ..................... inaktiv i CH Cl3 3)
CH, OH
Coid +64,07
*CHs OH
CHox
+27,20

Cs HH<(‘H SO

Genom behandling med den beriknade mingden af
Beckmanns kromsyreblandning forsoktes att ofverfora glykolen
uti den mot d-kamfersyran svarande dialdehyden. Denna kunde
emellertid icke trots flere f6rs6k under olika betingelser isoleras
i substans, utan i stillet ofverférdes storre delen af glykolen
uti kamfolid. Antagligen bildas primirt dialdehyd, som sedan
omlagras.

CH2 — CH'CHO CH2 - (]:H - CI:IQ

| |
1 (CHak C = | (CHs): C 0

|

CHs — C(CH3):CHO  CH, — Cl(CHg)—C6

Den vid destillation med vattendnga fran kromsyrebland-
ningen erhdllna substansen hade en synnerligen angenim lukt.
Vid ndrmare undersokning visade den sig emellertid bestd
hufvudsakligen af kamfolid, och den angenima lukten forsvann
afven vid ombkristallisering. D4 den i Beckmanns kromsyrebland-
ning ingdende stora mingden koncentrerad svafvelsyra kunde
antagas inverka omlagrande pa den primirt bildade dialdehy-
den, utférdes dfven i ett fall oxidationen uti c:a 50 9/o-ig Attik-
syra med kromtrioxid (CrOs) och ytterligare tillsattes nigot
natriumacetat. Resultatet var emellertid precis detsamma.

Afven forsoktes att ofverfora glykolen uti motsvarande
dibromid. Uppheltning med fosfortribromid gaf ofillfreds-
stillande resultat. Med vid 0° mittad bromviteldsning i vatten

3) Aschan: Chemie der alicyklischen Verbindungen, s. 516 o. 518.

a5 Y

skedde reaktionen i tillsmilt rér vid 100° under 5—6 timmar
Och den i eter upptagna och med sodaldsning tvittade pro-
dukten gaf vid direkt féretagen analys en bromhalt, som en-
dast med 3,5 % understeg den for Ciq Hig Bro berdknade eller
53,7 /o brom. Produkten tilde emellertid icke destillation i
vakuum af 12 mm, utan en sdénderdelning iakttogs och pro-
dukten kokadé inom en jimférelsevis stor intervall.

I detta sammanhang kunna omnidmnas ndgra forsok att
genom direkt oxidation af kamfer framstilla kamfolid. Bayer
har %) genom behandling af menton 16st i ittiksyra med Caros
reagens nistan kvantitativt genomfort f6ljande reaktion:

Cu Hs Cs Hy
|
CH—CH—co  §He—CH—CO
| | +o0=| /0
CH2—<|:H—CH2 CH._,_?{_CH._,.
CHs CHs

Hoppet att frin kamfer pd samma bekvima sitt erhilla
kamfolid svek emellertid, i det att endast en liten mingd
kamfolid erhoélls och icke heller denna genast uti rent tillstind.
Bayer uppgifver dfven ) att en blandning af 5 %-ig vitesuper-
oxid med sin 5-dubbla vikt koncentrerad svafvelsyra verkar
lika som Caros reagens. Forsok uifordes dfven att oxidera
kamfer med denna blandning ifvensom med en blandning af
koncentrerad svafvelsyra och 25 %-ig vatesuperoxid, men hér-
vid kunde icke alls ndgon kamfolid pavisas sdsom reaktions-
produkt.

Helsingfors i januari 1916.

4) Ber. d. deutsch. chem. Ges. 33, 860 (1900).
5) ibid d. 33, 124 (1900).
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Notiser. — Personalia.

En ny fabriksanliggning for tillverkning af kiseljirn drnar
Elektrometallurgiska A.-B. i Vuoksenniska uppféra i nédrheten af
Nokia station. Fabriken skall vara fullt firdig till hosten.

Ingenior Gustaf Aminoff skall fungera som teknisk ledare
afven for den nya fabriken. Verkst. direktdér ar ing. Berndt Gronblom.

Dr-ing. J. Ruths har under januari ménad detta ar uttradt ur
Kymmene A.-B:s tjdnst.

Ing. Harald Heikel fungerar sedan 1 jan. detta &r som teknisk
ledare for Kuusankoski cellulosafabrik.

Dr-ing. L. Forssén har anstillts som teknisk ledare vid A.-B.
Pavel Dekels kemiska fabriker i Moskva. [ samma firmas tjanst
har jamvil fil. mag. R. Holmstrom antagits.

Som verkst. direktor for A.-B. Astroms Tekn. fabriker har i
stillet for ing. Forssén intradt dipl. ing. E. M. Cronvall.

Kemistsamfundets medlemmar och andra fér denna tidskrift
intresserade personer uppmanas vordsammast att till Redaktionen
insinda notiser, hvilka kunna vara af sdrskildt intresse for denna
tidskrifts ldsare,

SUOMEN KEMISTISEURAN
TIEDONANTOJA

FINSKA KEMISTSAMFUNDETS
MEDDELANDEN

utgifvas i hiften om minst 16 sidor
i borjan af manaderna februari, mars,
april, maj, september, oktober, novem-
ber och december.

Prenumeration pa tidskriften mot-
tages af redaktionen under adress fil.
kand. F. W. Klingsted{, Hclsing-
fors, Birgmansgatan 15, telefon 50 13.
Priset for argang ar 10 mark.

Annonspriset dr 1 mark per cm
och smal spalt; for den hdndelse an-
nonsen i samma form dessutom skall
inforas i tidskriften Teknikern berdk-
nas 1 mk 25 p:i per cm och smal
spalt. For stiende annons beviljas
rabatt. Annonsorer anmodas vinda
sig direkt till redaktionen.

o

julaistaan vihintdin 16-sivuisina vih-
koina helmi-, maalis-. huhti-, touko-,
syys-, loka-, marras- ja joulukuun
alussa.

Aikakauskirjan filauksia vastaan-
ottaa toimitus osoitteella fil. kand.
F. W. Klingstedt, Helsinki, Vuori-
miehenkatu 15, puh. 5013. Hinta
10 mk. vuosikerralta.

Ilmoitushinta on 1 markka kape-
alta palsta-centimetriltd; siind tapauk-
sessa ettd, ilmoitus samanmuotoisena
julkaistaan aikakauskirjassa Teknikern
lasketaan 1 mk. 25 p:id kapealta palsta-
centimetriltd. Seisovista ilmoituksista
myonnetiin alennusta. [lmoittajia pyy-
detddn kdintymiddn suoraan toimituk-
sen puoleen.

Helsingfors, Tidnings- och Tryckeri-Aktiebolagets tryckeri, 191€.

sanduad Fabriks AD

Fabriken & Mosabacka invid Malm station.
Lager & Hufvudkontor i Helsingfors.

YAV,

Landets stérsta

Anvind alltid

Infiemskt bldck!

Laborators édr bist.

L. ABORATOR 0.1,

Tapet-, Linolje-, Ferniss-,
Lack- och Fargfabrik.

(yna intiemska fillverkningar!

SAVON EXQUIS-TVALEN sirdeles starkt parfy-
merad, innehdllande 2,5 %0 Lanolin.

UNELMA-TVALEN inuehallande 2,5 % Lanolin,
fint parfymerad, bast for hyn.

BARNTVAL, innehdllande 290 Borsyra, 2%
Zinkoxid och 2,590 Lanolin.

ILLODIN-TVALEN innehaller vart kdnda Illodin.

=,

MWl
Aot

RITHIMAKI

APOTEKARNAS ~ APTEEKKARIEN
MINERALVATTENFABRIK KIVENNAISVESITEHDAS

HELSINGFORS HELSINKI
= Mineralvatfen  Hivenndisvesid

Liskdrycker ~ Virvoitusiuomia
B e el ]39 Puh.  rommo smmere-




VRTTENLOSLIGA OLIOR ) VETEENLIURENEVIA OLIVIA

(Sulforicinater) (Sulforisinaatteja)

af alla slag samt for alla tekniska anda-}‘ kaikenlaisia seké kaikkiin teknillisiin tar-
mél framstillas i landet endast af peisiin  valmistaa maasamme ainoastaan

FINSKA OLJEFABRIKEN] SUOMEN OLJYTEHDAS

E. Grénblom O-Y. | E. Grénblom O.Y.
ABoO ) TURKU
Tel. 1900 & 11 30. it Puhelimet 1900 ja 11 30.

A-B. ASTROMS IT‘EHHHKH FABRIK 0.,

rekommenderar sina tillverkningar af: y .
Farmaceutiska preparat, Fm'ska ‘Kemlstsamfu.ndets
Nérings- och Njutningsmedel, tidskrift dr lampligaste
ggsft;;tésrka artiklar, annnonsorgan fér kemiska
Tvilar och Séapa, produkter.
Putsmedel,
Kontorsartlklar,
Oljor och Fetter,
3f1;"‘,’::‘l1‘ltégglsmede! vomen Kemistiseuran

Diverse, sisom: aikakauslehdessd on so-
ggﬁ,':f'y:nf;;’t%gg;‘::g:}“; - pivin ilmoittaa kemiallisia

,  Silias 8fveralit. tuotteita.
A.-B. ASTROMS TERMISKA FABRIX 0.-Y.

Efterfraga alltid

Inhemsk Ammoniak

Sp. v. 0,091
Tekniskt ren




Finska kemistgamfundet Suomen Kemigtiseura
sammantradr. onsd. den ¢ kokoontuu keskiv. 9 Pna
febr. k1. 7. e.m. & Agri- helmik. k1. T - 1%
kulturkem. lab., Regerings-Maanviljelyskem. 1ab.,

gatan 3. A. Hallitusk. 3 A

Program: Onjelma:

G.K. Bergman: Sterilisation av dricksvatten
med hypokloriter.

F.W. Elingstedt: Vattenavepjalkning och isorne-
rigsatien med aluminiumoxid.

Slutlig behandling av svavelsyreékxommitténs be-
tankande. '

lieddelanden. Revisionsberittelse.

gekreteraren.
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S. H T.

I betraktande af den kemiska industrins vixande ekonomiska betydelse for landet
och behoifvet af ett for de kemiska intressena afsedt organ, hvilket kunde sprida
kdnnedom om sdvil den praktiska som teoretiska kemins vinningar och hvari dirjamte
redogorelse for Kemistsamfundets verksamhet skulle ingd, har Finska kemistsamfundet
vid arsmoéte i december forlidet ar beslutit utgifva sina Meddelanden 8 ggr om aret
i borjan af manaderna februari, mars, april, maj, september, oktober, november och
december. Hiftena skola omfatta minst ett 16-sidigt tryckark i oktavformat, och ut-
komma under namn af Finska Kemistsamfundets Meddelanden, Suomen Kemistiseuran
Tiedonantoja. Uppsatserna inféras pa originalspraket, svenska eller finska. l

Genom utgifvande af denna tidskrift hoppas Kemistsamfundet 1 stérre mén an
hittills kunna befordra intresset for kemisk forskning och den inhemska kemiska
industrin samt, bidragande till sammanhallningen bland landets kemister, darutofver
bereda tillfalle till kontinuerligt tankeutbyte i kemiska frdgor for dagen.

Foér annonsering af kemiska produkter utgér den nya tidskriften sjélffallet ett
synnerligen lampligt organ: Samfundet hoppas med héanvisning till ofvan fram-
hallna synpukter afvensom med hansyn till de Okade kostnaderna fér Meddelandenas
utgifvande framdeles att den kemiska industrin 1 landet skall skdnka detta foretag er-
forderligt understod ‘genom  prenumeration och annonsering. Annonser inféras pa
trenne sidor af omslaget, sisom medf6ljande prof nirmare utvisar. Annonspriset
utgér 1 mk per cm smal spalt. Hugade annonsérer uppmanas vdnda sig till tid-
skriftens redaktor, fil. 'kand. F. W. Klingstedt, Helsingfors, Bargmansg. 15, tel. 50 13.

Helsingfors i januari 1916.
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Katsoen kemiallisen teollisuuden kasvavaan taloudelliseen merkitykseen maalle ja
ottaen huomioon tarpeen saada aikaan kemiallisten rientojen yhteinen d4nenkannattaja,
joka voisi levittdd tietoa niinhyvin kdytinnollisen kuin teoretisen kemian saavutuksista
ja joka sen ohessa sisiltdisi selostuksia Kemistiseuran toiminnasta, on Suomen Kemisti-
seura vuosikokouksessaan viime vuoden joulukuussa paittinyt julkaista Tiedonantonsa
8 kertaa \)uodessa, helmi-, maalis-, huhti-, touko-, syys-, loka-, marras- ja joulukuun
alussa. Vihot tulevat sisidltimian vahintdin yhden 16-sivuisen painoarkin oktaavikoossa
ja ilmestyvat nimelli Suomen Kemistiseuran Tiedonantoja, Finska Kemistsamfundets
Meddelanden. Kirjoitukset painetaan alkuperdisind ruotsin- tahi suomenkielella.

Taman aikakauslehden julkaisemisen kautta toivoo Kemistiseura suuremmassa
madrissd kuin tihdn asti voivansa edistid kemiallisen tutkimuksen ja kotimaisen kemi-
allisen teollisuuden harrastusta sekd sen lisdksi, edistien maan kemistien keskindistd
yhteyttd, valmistaa tilaisuuden jatkuvaan ajatusten vaihtoon péivdn kemiallisissa kysy-
myksissd.

Itsestddin selvdd on, ettd uusi aikakauslehti on erikoisen sopiva kemiallisten tuotteit-
ten ilmoitusviline. Edelldmainittuihin ndkokohtiin viitaten ja Tiedonantojen lisddntynei-
siin julkaisukustannuksiin nihden vastaisuudessa toivoo Seura, ettd maan kemiallinen
teollisuus antaa tille yritykselle tarpeellisen kannatuksen tilaamalla aikakauslehted ja
ilmoittamalla siind. Ilmoituksia otetaan kolmelle kansisivulle niinkuin mukana seuraava
ndyte osottaa. - Ilmoitushinta on 1 mk. kapealta palstacentimetriltdi. Halukkaita ilmoit-
tajia kehotetaan. kadntymadn aikakauslehden toimittajan fil. kand. F. W. Klingstedt'in
puoleen osotteella Helsinki, Wuorimiehenkatu 15, puhelin- 50 13.

Helsinki tammikuussa 1916.




