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. ﬁestimmung von S und Cl in organischeu zinnhaltigen ;
,Olen durch AufachluB in der Lurgess-Parr—Bombe

;Epei der Untersuchung von -Ulen auf ihren Gahalt an Schwafel und
Chlor wurden gelegentlich. werte gefunden, die wesertlloh ‘Zu 'hoch. —
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e seur @infach ausschalten, 14dem dle Aufarbeltung nlcht grav1me-"
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- Dio_Anwengung der Ramanspektren zur Analysé.
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Aue *diesen Tatsachen ergibt sioh die Eigmmg des’ Ramane:ffekte;"
zur Lbsung analytisoher Fragen. Wﬁhrend das Anwendungé?"b’iet .
der auf Atomspektren beruhenden Emissionsspektralanalyse ‘die :
‘anorganischer Stéffe sind, hat die mit don Spektren der M‘lekﬁle
arbeitende Ramananalyve vor ‘gllem fir die organisohe Chemie o
grQBe Bedeutung.:Dle rein ‘chemischen Methodén.werden hier,‘be-
-senders bel nahverwandten Stuffen, schr konmﬂ&dext; auch die

physikallschen Vprfahrcn zur Trennung, Identifizierung und Analyee
crganischer Stozfe (fraktlnnlurte_Destillation, Messung von“Ahr

sorption~wBrechung31ndex, Dampfdrucken)ﬂsind in violen F llen |
sehr lannW1er1g und haben einen beschrankten Anwendungsbereioh. ,

Dpr Ramanbffekt llefcrt fur de o Stoff. ein charakterist"o“'
Llnlenspektrum und bletpt so, trntz den B 3¢ :

’f‘ls Belsplcl sel dle “nalysp iih§é-G5m$%
2E1sple. B
katalytlsche Dethrlerﬁng von




Bptenen. Der Nachwois eines uvuntuvllon Butadiongahaltea ,ar wogo =
dor ungﬁnstigun Einwirkung dibﬂcs stoffea auf den'woitcron Varla :
dos Prozesses wiohtig.u : s et

ey

In nachstbhunder Tabellc sind dib Ramanfroquenzen (in om 1) der
‘in Prage kommcnden Stoffc und der 2 analysiurendun Probo verzuioh—
not. Dle in Klammern ‘stohenden Zahlen bedcuten die gcschétzton ,_ﬁf

ool

Int»nsitaten der hctruffundun Linlun.f]3 w,_xA ‘ vf 7  

L

Di Anwp enhcit fast samtli*hcr Linlen vop n—Butan‘im Spektrum

dcr Probe léBt darauf schlle daB plne bctrachxliéhé Menge

T 1n synth tnschcn und Nxturbfm“ ”
unsondcrs furfdlu eré%cren hat das“blsh,
- Bcdputun /cs laBt 31ch z.B. der Vcrlauf,van




vorzﬁhehmén; s»daB in. oiner ?raktion ‘nioht mohr als ctwa drei

this vier rbomoro vorhandon sindg-“ﬁz,,,

‘ Solbstvcrsténdlioh ist das Ramanspcktrum auch fiir Gemischo anderer

- stoffe anwondbar, sofern keino stdronde Fluorcszcnz oder Absorp—

' tion auftritt In dicscm Laboratorium wurden z.B. Alkahole

'(biS'Cs cinschlicB8lich), “c»tylen—Kohlunwasserstoffe, Lromaten,
chlorarafflnp, hlduhydc und. Kbtone mit Erfolg untcrsucht.

A Av) i} SchluB ‘sei dic ZWOltv zur unmlttlung des SchwingungsspektrumyiEJs
,fuhrende—methAdc—cxwahnt*_dle;Untvrsuchung_d&x_nhaarp ﬂ;i“gW‘

'welligen—UItrarFt—"Daséﬂitrarotsfcktrum untorscheidet—sichfvom
Ramanspcktrum in der Inten31tat der Linien, wahrend im Ultrarot

1.dbr Polarlslurhark&lt verknupftgn. Bcl 01nfach7
ﬂschlleﬁcn 51ch‘dieSp Anderungun oftf' '




sn Hand dvr Produk&mJ aiv bei- der Dohydriorung von techniachem e

ey s

--Butan. unfqllon, konntec mit der Ramanmcthode das’ Vorhandoncuin
von n—Butan, trans— und cis-Butcn-z, Butadicn, Iaobutan‘und '
Ieobutyl 2N,

festvbstellt wcrdan. V; R ,,:"‘-,,. R
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"Ein Erfahrunosaustausdh mit Herrn Dr.Luft vonf“”**

Betriebskontrolle Oppau hatmergeben,Adassvdiemin dem Berich+
No. 1657*§hthaltene Darstellung uber”den Wert des Ultrarot-'

.-pektrums Plir die Analyse dd“éh die—neuestenfﬂntwicxlungsarbei-.~:

- etriebskontrolle Oppau uberholt ist.,




"er Zersetzung anheim, sodass .man ,bAe,
aui Ausbeuten von, nur etwa 30%“




JSauren Aufspaltung“von Aoétonpeioxyd auftretenden‘hohen Verlun;f,f .
a}ste an Wasserstoffperoxyd dadurch weitgehend vermeiden kann, e
. wenn man die Spaltung in- Gegenwart eines uosungsvermittldrsf ‘
~ﬁausfﬁhrto Als- soloher*eignen sich- hierbei z.Bs wasserlosliche - -

"rganische Losungsmittel inrMethanol Athanol

auch Aceton selbsto
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‘Kleinhelt (Kllo—Ofen) aurchaus im Rahmen der normalen.Arbeitsverluste 1iegt.,}
. Zur Entfernung des' gebildeten ?riqhmina gus. dem Prozess ist. nadh i

Abtrennung, gemeinschaftlich mit-dém., mni.akgvon den anderen Basen durch

. Druckdestillation (aou.) fiir den ersten- Betrieb an eiue Abgabe des gesamten

Ammonisks, -also bei nur einmaliger’ Verwendung fiir die UMBetmungb an die . .

© Sulfatfabrik gedacht "Dy Pri. -Amin wurde dort als Sulfat gebunden und mithin 2

gein N-Gehalt verwertet werden, soda der HbthylaAmin_Erzeugung pur der

(CH DH)»sYerlL $ zur 'Lasts fE1lt. "Bin sus’ solchem Destillations-Ammoniak her-

gestalltes Svlfat it geruchlos und nicht hygroskopiach. Ausserdem wiirde es

.Nihm Rahmen der grofen Sulfatfabrikation praktisch verschiwvinden., - :

Die Frage, ob eine Kr1stalliJationsbeeinflussung des Ammonsulfates
durch die geringe. TriwAminmSulfatheimengung elntritt, wird z.Zt. Gurch einen
GronEJ.ndampf-vVersuch‘in‘“&er Sulfatfabrik gepruftn . ‘

Pir gpiter wird in Aussicht genommen. das nicht umgesetzte Ammonisk
vieder in den Proszess zuruckzufuhren, weil die Neubildung von Trimethyl-Amin
aller Wa.hrsche inlichkeit nach weitgehend oder vollstindig durch Verha.ndene
tertlare Basc zuruckgedrangt wird. Dadurch wiirden sowohl Methanol- wie
Ammonisak-Ausbeute beachtllch erhtht werden,

Bin Bilanzversuch hierzu, dessen Reproduzie;barkei‘h ailerdings noch

nicht- sicher gestellt ist, weil die Wiederholungsergebnisse noch nicht vor -
“liegen; hat gezeigi, daB bei Verwendung ‘'eines nur Zunolo,oigen Ammoniaks in-
Vergleich zu reinem Ammonlak bered ts eine Zuruckdra.ngung der Tri-Neubildung
‘om u?)er 50 % erreicht wird.
Versuche mit hohex Trlwhaltlgam Ammoniek sind in Vorbereltung |
Sollte die Tribildung such be:_.m NHSJreislauf nicht. ggnz verhlndert :
werden konnen, so bleibt stets. die MSglichkeit, einen Teil abzuzweigen und
* in Sulfat zu vorwqxdeln und so den Triu(}ehalt im Ereislauf auf ertragllcher
Hohe~ zu hal¥en, Fiir-den HH3-—Kreis1auf ware ey &mn zweclqngfsig,das Frisch -
’ I’H3 mf'ht im Hochdruckteil, sondern wihrend der Destillation bei der Kongzen=
trierung (s.uo) zuzusetzen. Elne bessere Verwendung des Triw_haltigen Ammo -
nigks als in der Verarheitung zu Sulfat wiirde sich in der Benutzung fir das _
Andruasowsche Blausdureverfahren bieten, weil rﬁbei nicht nur der N~, sondern
auch der C-Gehalt des Tri-Aming bevertet werden konnte.

,‘c) Materialfragen.
. Materialpriif-Versuche im Kilo-—Ofen ergaben, da.B auler desomdier«-
t‘em Kupfer {Mn-Kupfexr ) a.uch ChromuSth.hle 1m Hochdruckteil verwendet werden
- }—onnen bis 'zu den Stellen, wo die Reaktlonaprodukte kondenmeren. Von da an’
bisa f-ur Abldiklung apf gewohnliche 'l'emneratur me.B desoxydiertes Kupfer als

Bauma-oerial benutzd werden.

—t
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A.usbeute soll bc:L dieser nrbeitsvren.se 52 ,o d Th. 'bei:ragen.
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Ehnung der Gas—
' ;ensetzungfv lyse der KOH sind folgonde drei Fi 11e zu berucksichtigan:

B ) -.,#

e bty i

1 ) NO und NQ2 sind genau im "olver-hltnis 1 :1 im ¢asgemisch vor-;
O_ ist gegeben. In dlesem ﬁalle reagiert

‘handen, die”Blldun von NZ

Adas N 0 mit. der KOH nach fol~ender Gleichung°

3 = = : V *f'”

No 4'”25K0H--1 21@:0 + Ho,_

2.t e &L _N~M___”M,w?_,

zfitr'i.t':lmd ' 3:-'1e-—.5. .




Daraus emchnen aich:
14'mg N = 22,4 oom WO,
535 mg N =7856  ocom o5

[

- B -nu:::uunﬂua:-- ;

Auf Grund der Qlolchmo 2:

1 045 g Nl‘t"_tT?"B‘mAu/ S
0,535 & Hitrit-H (der dem N02 entspr. )

o '01,510'-{5- mtrit;}r (der dem MO .entsprs)

28 mg N = 22,4 ccm NO und 29,4 _c,c;_m "N.é’f'“‘f“"?f%f*’f‘_ "(‘. B

510 mg N ,""-“;_1"'408:, com WO und 408 cchT02 :
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. '8671 mg Gesamt

= 614 mg JO
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Dimothyl-hdipins dure bleiben in Ldsuno. Es zeigte sich, daB die dirqg&en
Gewinnung der beiden 1dslichen Alkyladlpinsauren durch Bindampfbn unter
Atmosphiirendrack zu stark dunkel cef¢*bten, schmierigen Produkten fﬂhr-
te. Aus diesen Grunde wurde bal:l da zu uberge‘»nren, das mindampfen im -
* Valcuuwn vor unehncn. Als Dlndampfapparutur wuirde -ein ";icherrCIaisgn-

Kolben verwendet, auf dessen elnen Hals ein T—otuck mif Tropftridhtér

und dle-oledezunlllare mittels ﬂormalschllff aufgﬂ setzt waren:“nnfdenf——

Kolben.waren‘eln lanver Llehlr uhler und ein mlt 415 gekihlter. Rund—rud
kolben als Vorl ~e an"oucn1oosen. Das Vakuum vurde durch eine. gut Wire

ﬁende‘ﬁassersu hlpuﬁpe eréeuft und mlt elnem U—Aanometer ?ortl&ufend

komtrolliert,

,Verlmuf aes Alnaumv ens aufzu lﬂren, Wurden

.leibh:gfoﬁefFﬁd' ionan des Deutll7ats \:hrend dor De t111at10n ab~

won uhw_;nglysiert;gber; “.-—Jen°7t wurde aurch elno 1t*ut10n mlt
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ZU elner Brhuniwrbung des Produgtes. -uBerdem 1st es vonfgroBer Vlchtlg
keﬂt dle/Aufhebung des Vwkuums zwecksf' 1 ¢




A-Konle unter Gasent'.:ic lun c:.ntra.t. Es

‘ Aentf.vr'wagsl\ohle it Car'boraffin-‘Cohle" .ang

”petersc.urer :.ltrat riur sehr achv‘ach reagierte,.

firbungseffelkt- “Babs "‘Auc;z_l.a,cb_dam,,i 339@,?3_&@1' I":.tr °Sé : br ac,h;be de

von C-E*iola—lse—*ﬁ:e*t—-eqn.nh.!. e:.m,'

‘ *1(10‘ durch orga_

j'*t:en durch Redu..,tlon in










Finaatz T 724 7 ’g

97-160° ¢ . 4,48 = '.9 £ roin wois"
‘Fraktion: 1622164°C. - ° 497,4 g = 67 0% rein woiB
Fraktion: 164-171°C ©  163,2 g = 22,0 4  sc
Fraktion: 171-201°C . - 51,2 g & 659 % 1
:Rest; " ‘1 , o k L B.S g = 1;#’%.
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Die aus den Wlltvdtea der Adln*ns

hergestellten’ ;lhylaalvlnsnuren zel tcn bezuﬂllch der yzroun genau

da° = ::.L ;J.Luut,u. —

yurlerupﬂ Cyclohe\anol.llelert -D

una auBerdem"" qulrelche Gndere Produktlonen'ﬂ: '
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vber -1_86 Gri,a.,’

'Derlvate. In Verl uf der Beschaftlrup nlt dem Problem vurden folgende
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T Adipinsiure - _;”f,j; Cyclohexylester -~ ' .~ .. . Cyclohexanol
oL e s --_,dlplns‘.ure_ ey T Adn.nl:lS'Lure.
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“von snez.:ew. ,38 w%r l'einnrlcl Sinwizl ung der 3iwure auf den Koh- -~
leava« e“stoff festz u%te’lon. Tm die Zerteilung des Cjclonexans in
der Siure zu V”rJrOB"rn, wurde ol:ne mlt "Fr ttenrohr"-annu:atu.

: ,
bezeichnate Vorriehtun; ~euaql*‘ die gus cinem 50 nm welten und

”’JSOTmm”lvn n Jonaer"rl ohr besta nd ar iesgeniaﬁeren “nde ‘eine’

sey

1,5 1 fasgen kqul"F_ufﬁﬁ-icrhng_undﬁdﬁnau‘ ein Rickflufkihler= -

T - _ S
mittels I or"aWchllff aufgesetst waren. ‘An unte ¥nde war eine

1’cte Hr, 2 ei »eocb~o1zcn uhd de r“&a*unﬁeffbéﬂiﬂd—.;w.j

v

vck und ”&nn versenen.»
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lysatoren blleben ohne Elnv1r£ung. Verschiedene"engcn konz;&




analyszert—wurde .4-Im —F—l—ltrai;mden der—mo3-s~t1c.<etoffgeh

Phen°1phthalein-Titrat1on d1e organlschen auren, berechnet als hd;pin-Vﬂ
vsaure, bestlmmt. : o '

-




S wron. Y »uatriumnitrit in-die :salpete
eaure Ldsuhg dea CJCthOIVlawina dio.ReaLtion sofort -in Gang zu

| ...rcr-d oh.ne diesm 7usn.'bz des hawoz miraestens 1 /2-3/4' Stunde vergin
gen, big - die eraten

yc.:.onexyl mln—Oxydatlon-;"k‘

g

N B Tt -
emperaturs|.-




-.Auﬁer-:dem Natriwmitrit a.ls Initinlreagene wurden noch‘; vergohied.ene K“ta"
lysatoren engewandt, welche bercits. beim Cyclohexanol ihren’ 8“"“13“
uinfluB auf” aie Ox,/da.t:.onsreaktion erwiesen hatten, ‘..B. 1’5’10 0 V 5’
HG(WO )Q'VZ H,0 und Platlnlcrte Porzellankuscln- Diese thalysatoren

bewirkten eber keine Verkdrzung der lanben Reel tion8201ten:l3°ndern nur‘\

elnc Perlngere Verbesserung der ﬁusbeute als dem Aufwand an stzrkerer”'

baure entsnrach. AuBerdem ﬁurde das uinbrlngen des

stnr&ere uaure sc‘

i , ’ ‘ 2L
nux_ln venlgnr, o”lentlcrenden Versuchen einer Oxyaafr




L. 60 0 War keine Einwirkung festzustellen.'Bis zu?~'eendigung
der Stickoxyde-mntwicklung we.ren gleichfa.lls Rea.ktionazeiten von

' ur 35 8. C6H11Cl notig.-Die Ausbeute lagl eiv20

in keinem Falle waren bessere Umsetze zZu errelcheno In

’_tlon'festzustellen,

das Chlor verlleB dle Apparaturvunv




: ! A.Olefins gegen Salpetersiw
tration und Tempera.tur.
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aus Cyclohexanol u.nd. Issiéa.mrca.nhydrid her::estellt. Da.a Rohprodukt
mzrde rektifizicrt Kp17 s 64 - 65 o '

istion des_Cy- o L In 447 {’: 62 uiG‘G IT"O (mio wem.g V205 ver.aetzt)
hexylazetats,

75 C 62 5 g re:.nes C:;clohe:.,;laz:etat elnf'etropft Die Reaktionh‘kam so-
~fort—in~Ga nZTun d—zezgte e:.ncn LSt deMmol
A-e;'%:a:uf—“zrc*r’o‘.én Ab.x(u!l.ETu'L.I :40

velee “dlplnsa.urc eth_;l_ten 56 22r




L4528 53 4,va
-’ure, C’Z'und 70~1cn {berehlors” ure angerandt. Alle diese Kétalyaa-ﬁ
toren erwiesen sicl: als vdllig unbrauc“bar- alleiw die Schwefolsaure V

~und nur -in- Form- der 98plgen S4ure eltl ~te gute B ebnisse.

von'dllls (1037)'~ae1(e 331
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Das uesantﬂlldfder n nnlvfac ien Veresteﬂlnrsvpran>

“uorlum oe tmtl"+ aleoe Aaaahde dﬁrcuaus,-Jle swch d ruus er”ebender

_"crun en %“etermimrnacgfqlfendcn Kaplt l aer vc1ohe en-ﬁydvat181erung

' noch deutlichor &

oo )4
AOTRY

"QSSﬁlger~achwefe1°“ure e1 e errcbllch

‘  rend des Versteran”sprozeﬁesfOrleldeﬁ_
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. hine derarti e Arbeltsnelse,
o gderllchen Bquuen HESOA in 98oi ge 5
| - lung der Emulsion bonotlmt

e‘umd nasser, welche zur Herstel~

wurde, brachtc aher den: groﬁen Nachtell, daB
die nach der yasserd'nnfdestlllatlon anf ungef dhr 25 - 30 % verdinn tnnte -

PR

seawefelsiure nun nicht mehr auf 80 Ji, sondern aﬁfwgg % konzentriert

werden multe. Das, bedeutot einen erheblichen ehrauf fwand’ an.“"“me.

dus diesem Grunde wurdel dis folgenden Versuche vieder mit

- .. . . : ‘-
e B0l ger Yiure oﬁnaﬂﬂmulwator»&urchgef*hrt, vobel anstelle- des Emulgators .- ¢}

oin gegen och\<Lelsnurc Les t-ndlscu allpnatlsches oder aromatlsches L-

swnssniltel verve ot wurde, welches den Zweck hatte, das Cyclohexen nur

__in verdimitor Yorm mit der Sclwelclsiure reagieren zu lassen.

-
o

ie sus den eing;ancs: ”Pdel”te Rea'tionsschema ?r. 6 ersichtlich i

zur Cowinnane des flye 701evens Cyclohexan ala Zwisch cnprodukt bc—

!
|

Da es vorteilhaft ist,-die Chloricrung des Cyclohexano nur bis

verdinnten Orclotexyleilorid- ~Liswg zu treide:, unm die Ent-

whor gechlorter Irodulite zu vernciden, kans éurch freoltionierie

vestillation elne Cycilohex;lel:lorid-Cyelohexan=Ifisuns beliebiser Konzen—
L - w2

1 oaere u6u11u vierde.l, Gle ne i des Clhlorwasserstoffs

dann: vise Lisun von Cyclobexen i Cyclohexan {loicher oder iihnlicher

Yonuoatrotion ar;ibt. ) . ' , -

oo

Bs laz elso nahe, Sy cleotoxw. als Terdinnungsmictel ngu“c"dcn.

b

Cyclohexan prwics aich im fegonesatz zu Toluol, Mdylol, Benzol und Benzin

gls fitr dingen Zw;cﬁ s s oooicinet, dn es kedinerlei Realtionen mit dAr

Seimretals 1rf= ein “nﬂt ' -
- _\ 20 [ [ L e o ‘“ ‘
) ) T ; E e e

Die -folgenden Vessi hehd wurdeﬁ nnﬂ in dex Veise dus“efuhrt daf
4

uie Crclotexen-Cyclohexan=Licunyg (1m Lolpenden urz nit hAd—usg. bezelch-

net) verschiedener Xomzentration ia einem cylindrischen, mlt Stufenrith~

rer versehenen Gefidf vor selegt und auf mindestens 30 C vorg enwrnt vurde;

dann wurde die zur ualbesyerbildung thooretisch erforderliche ilenge

Boﬂiger sehwetelsiiure unter intensivem Rilhren zusetropft, Unier Wirmea

entyriclklung ging nuﬂ die Hulbesterbildung vor. sich, wobei das Realktions-

~

, nrodu“t elne braunroto Tarbe annaohm und viskos wurde. Nach beendetem Z0e

PBhrai i e Mo

wurde noch einige Zeid welter gerihrt,
-
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‘J chQJ. elasiiure v
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e po{ym}n‘.sr'erfc‘s
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f Jlufe Ilm:alz _(5-

Halbester | " Aol llusbeufe 75% |
HoSO,~K W ' N

. M T /Equff'to_'i___ S o -0//dun_q: _96,4_%

Vef.s e/fung.

T / I . .> . . -F. - . ST
' P S Po'{ai ~ - [ psg| €2l 22% des eingesetzten Cyelohexens . ,
i Arol ) ~60%iq i,

Po(ymem'a//an 25% T i S

| Ho 504

- | 0% | Lo -
— V / | g - ‘ i __'

Kwhw-Lsg. | .78%igelsqenthiilt 2% des im VI angew. fyclol;exen.s
Halbester : .
Hz S0y~ Lsg.

. / Verseifung - . |
’ . DL ‘~~'|Pg‘1{,3¢"}|‘ e ﬁpzx /,;9 eh/)é'[1;24~ %;a'es n vr ongew. C]c/a/)exen.f
N ] . o "o/g P . ‘ - ; »

1

2.5lufe ; Umsatz: 76% |
Fnol- Busbeute :  66,%% <

 Bnol-Bildung : 880% . = 40%/;0&1.& enthiilt noch 6% des
" _9 o S - U/.S}O/Uﬂg/l(/) eingeserzien
” ' " Cyclohexens .

| . Polymerisation:

- Gesam!
Umsatz - 94 75%
‘1 Brol-husbeute 896% .
| ,-j'/i"nallﬁi/a’ang 94 4 o '
57 %

Polymerisglion :




fowr

T unnefinr 27 45U 304 enthaliende LRickstand, nacn .thrennun(; des l‘olymerlsats

In .n"ctu It &c :
‘ne”&nr:t gmten .cat‘.lJti.,cuen ic-m i '11;[

a\u“d wa ke

I‘vax‘atisn.erlm isversuche untcr Vus,xt-; vor' C_J COOM odcr Ag.,voO vorge ommen.

3 4
Der allber ‘o«-tz ﬂiﬁE_Jco.OCl DF.L "ers,ccen kblncu 1mlu.l3“auf die

.".as‘.:sate 0"‘(‘1‘ r.ea.!:t*o“" o hwi-idiske
scehwiiidiske 1‘5

Sehwefe 'L.,L.m e=Tez hrauchas

ooRImonoss Er I

5 _'

- " ¥achden dic gun,. bl"steﬂersacasbedlngunfen-—ﬁ.;r die Ter—_ .
stell\mk; des u_/clohewlac-ne;eluuure—,,sters Tratre tqllt waren. bliedb noch
die FPrage of_en, ob wihrend des Hyﬂratm1er1mr*sprow~aea Vnrluste an Schwe-
felsiure nmtr ten u.nd ob dic entstandene verdiinnte aaure ohne ochwierig-
k:iten auf 80 2 e:.n';ed-.pft und £ir-neue Ansitze wiedervery endet aerden
kénnte. sus dicsen Srunde wurde bei mehreren lydratisierungsversuchen
gine Schviofelsi re-3ilanz auf{-;estellt.':?ach Verdinnen des Halbesfers ﬁxit
der erforderlichen Wassermenge wurde sowohl eine titrimetrische wie auch
sewichtsanalytische vestizmmung der 112004 ausgelihrt, Dann wurde - die. . .
Jagserdanpfdestilleation vor ,e.LO"mcm und darauf lem,hi‘alls dexr H2004-'

Gennlt des Destillv. ionsrickstondes vestimmt. Sclhiliel lich mu:de der nun

bei 50 mm Yy eingeengt, bis der 1I2a04-<}e aalt aul 80, % gestiegen war. Die:
“bei 50 nm g exr forde”llc;mn ,ulil»ld.l'l )fteﬁp sraturen lagen bel 40 bis 155 Ce
D:.e p.f diesg veise erialfene go,ult_,e 112004 wer ziwar etwas dunkel gvefar‘nt,
1109 sicn aper ole schwvieriglheiten {i :men 1’1§1en }Qrdra’clslerungsansatz

vpme‘;den. ©s eaab sich, dafld bereits br'l der nez-stellu.n,f des Hulvesters

ungefihr 3 - 47 7 der an: reviand ten uc-k.vefelsnmre in Form von b02 verloren

(_,ehen. Die anscnlle‘ﬂ" ende Bendndlun,,-—derdl &0_4 vcrl:.ef _ohne Verlus*be, so-.
das also 96 7 dex urs, . riygglich ang eududten achwefcls sure: w:.eder als 8 :ige

Siure Diir c:.nc.n nevon ’ersuc’* zur Verfi u;;ml;: s»nzdgzn. )

Pei der Oxydation der aus Cy clohcxen und organisohen

Shuren her. eJuellter Seter mit Sulpeters ..ure mus- mlgenommca \"erden, dag

in erater | ea.l'ta.on eine Vorseifunyg des Lsters su (‘rclohexanol und organ. .

cintritt. In mle1ter Stufo wird damn das -febilcieta Cyclohexanol

]
Wiuee .
viHn dnr L,.;lpuurn nur zu Adipingiure otydicrt.

t . g bl N 4~ . ) ) +




troten 158t, sodam ~rQUCrn bongen %on nltrlnrten nebennrodukten entstanden'f“
_gund 2,) orhdht dla freiwerdende 5chwofols ure die Loslichkelt der Adip1n~ 4

o o sa.ure, sodL.B dlc Isollerun{; der ”obildaten .dlplns:'.ure erschwert wird.

f [POT——

i

-' o : Bs ergeb sich also, dn? im Interessc der Ausbeuts und der
Reinheit der darsustellenden Adipinsiiure der Umwep iiber die Vasserdampfde-
stillotion und “biremmung des reinen inols in Yauf genommen werden mul.

, Dig im Jerrlo:.cn zu den blmmr vc.rofwnulz.chten ur'fe‘onissen
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