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‘ﬁs‘ist‘uc;udat aus Gy CloubkuAOu'uulbu Lihmir;zuﬂ Vcn Autl'laiioa
“holi scher S”hveTolsquIe,~A11 1i“oder Chlorzink. lafl r Hitze-ein G9~
_mig;h von &onaen ations rOuathn he IJuate1len, 61 ous zwel oder
'ienreren molekxlen bvﬂlohey“n unter. Austrltt von eln Oubl mchrcrenv
mclek cilen Wasser entstchen.»ble Ausbeutc &n u"oloheenvl u”clohexdnon
ist hlerbel gering, - ds sich-elin. ErosSer Jrﬂzent“"t7 an. hohcvmoieku*
laren Kon saulonkoroduhten bilcet. Bes sere Ausbeuten llecht ein.
andeéres Kona tloncveridhrenqibel dem;bchohexulon anter thlung
omit ga,iarmxgem Chlorwasscrstoff g 5”ttigf'mirﬁﬁvbel-a1evem Prozess
bildet siﬁh'ChlorQVClohey 71— cyﬁlooeya 10y laus dem in einem zweiten
.Verignransscnrltt durch: ¥rhitzen bezw. duich Llﬂhlrndng @ﬂlzoule—*'
bindender iittel chlonexgnyl—“vclohexunon bezw., C loncxylluen—' *
cvclohexanon geblldet wird. /11e ~bei fellen ]cdo“h bn entende mengen
"‘a)hérmolekuluror Produkte an. Uberdres. ist eine techinische AuvfiAruug
"dieses V»rLuhrens wegen der korrodlera rden Eig ens:hblten des Chlor-

iwas~er to;fes mit bchw1er1gk01ten verknupit, B
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S urue nun Eefunden, dass mgdn Cyclohexenyl-c VIUMCAru)u aul tech-
nisgch we sentlich einfachere %eise in-einer- 01n2190n Verfuizens slufe
und mit' guter Austeute unter weitgehender Jntcerdrigkung der Bildung |
hdhermolekularer Kondensationsorodukte zus Cyclohicxunon durch Ein~
wirkung verdiinnter Schwefelsiure bei gewShalicher oder wmcuvech " urhiin-
ter Temperatur erhalten kann. Zweckmissig wihlt man die bedingungen,
d.h. Scuweiclsiurekonzentration, Einwirk unputemgcrutuz unl Zeit so,”
daes 50-70% des eingesetzten Cyclohexcnons um fesetzt wirdea. Bei
hdheren Uwsrtz csteigt der Anteil an hohersicdeader Prolukten stirker
an.

4l 4Oy icer Schwetelsiure z.B. ist Cyclohenencn in :lten Vertiltnis-
scn miuehbi o, Beim Erwidrzen trilbt cich die Lesnar and sonueide! bed
£00° elnes botrichtlicken Teil des Cyclohexancn. uuver-indert ab.So-
zern nur orwirat wird, entsteht beim Abkiithlen vicsder eine kl: re Lij-
vang. Licct man aber diese L¥s sung linpcre <cit tei - uz- odler um

c0-40% eraihter Tempcreatur stehen, so scheidel aich :rreversitel, b
rianend otap nnch 1 Stunde, cin sehwezo rclbliun ceiorhiten U eb,dey
Yei der testilletion unter verminderten by ick net o “
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Cyclohexanon O—u’Cth@XGHYl cvclohexanon vom Kp.g. mn” 17io nPben
nur 1= 5% hohersiedendem Ruckst&nd ergibt. _ I

Nach. Abtreanung der- Olschlcht kdnn-dle wuuserlge bWUIQSCthht iJr
einen meuen Ansztz Benutzt. werden.,Bel mehrmallger Benutzung 1st

1edlgllch -dafiir zu sorgen, dass die Saurekonzentratlon, z. B: urch
Zusatz konzentrlerter Schwefelsaure, anqihernd aurrecht exk lten
rrlrd . oo ) - : -A4 } P .
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Dbr Rudw iulS’ulcU&hglt der bcnutéten Suure kimn voa etwa, Au Lla
etwa T0% 'scbwanken, wobei mit stelcender Konzentrutlon - untcr
sonst gleichen Konﬁensatlonobedlngunhv; ~ die- Pecktlons reit verkiirzt
bezw. der Umsctz gesteigert: w1rd d1e Menae der hoaermolekuluren
Kondeushtldn produkte aber zunlmmt R S L

‘Dus nuch vorllegendem Verfa ehren’ erhaltllche chlohexiaxl gvclohexa—
non kann als solﬂhes oder na ch Hvdrlnrung als Lubunssmlttel/benutzt
ynrden.' [ A - ’ ’ S
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600 Gew uhtbtbllc LVu]ohexanﬁn.werdeh in LUOJ th}pntstelle- 40%1bp'
bchhefelsaure elnaeruhrt und - die anfangs Klare: ‘Lésung 48 Stuaden ‘bei
60° geruhrt. Dle ubEeSﬁhledene briunliche Olsvhlcht (428 Gevichts-
teile) wird abgehoben, mit etwa | 20 Gew1chtstellen wusserrreien N*trw—
amCQrbonut-olnlae Zeit . verrxhrt wobei sich Rle rgrbeb@ fhellt, gnd.‘
abgesaugt. Das erh?ltene,Flltrat (417 Gew1 ht%tmlle)“w1rd unter vers
mlndertem Druck -fraktioniert destllllert wobei eruulten'werden: '

11¢ Gewlchtstelle unverandertes Cvclphexanon, )
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257 Gewichtsteile Cyclbhekenyl—cyclohexanon vour Kp.
27 Gewichtsteile hohersiedender Riickstand,

ks werden-also verbrducht~ %288, Gewichtsteile bVC]UuPYcHOﬂ, die theo-
"retisch'"%52 Gew1chtstelle Lyclohexenvl cyclohexanon erwirten lhoven.
Di'e -erhaltene Ausbeute von 257 Gewichtsteilen ntsoxlvht 72 d.Th.
Das in der wisserigen Schicht enthaltene Cvclohexznon Lluibt h)vrbei
unberzﬂks1uat1gt
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Biue Hischang voa 2000 Gewichtsteilen 40%iver Schweielsaure aud 1000
Gewichtsteilen Cyclohexanon wird 48 Stunden bei Euuntemoeratar se-
rilart. Hierbei scheiden sich 642 Gewichisteile U1 ab.
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CvcloheXanoﬁ 1n glelcher Welse~behaﬂdelt wobel sic h 104” Gchl hts-
telle 01 -zbscheiden. Die, abgeachladenen Olmenzen uerden nuch Vor—
rifhren mit 3% trockedem: Natr11mcarbonat unter vermindertem Druck.
fraktioﬁiért uestllllert wobei- erhalten verdqq;

891 uawlchtstelle-un%erandertes Cvclohexgnon;.
646 Gewichtsteile vyclohexenvl cyclohexznon ‘und
<41 Gew

bezo*en auf verbrauchtes Cvclohexanon-‘Ef?agen die brndltenen A4s~~
beuten an. Cvclohexenyl-cyclohexanon 64%. d. Th., wobei ‘das: in'der ver-
bleibenden wasserlgen Schlchtfenthgltene CvclobexgnOn richt beruck—"
ulChtlEt ist. Die wisserige Schicht kann fir WEltﬂre AﬁSat?G verwen-
det werden. N T ; s
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E'ht steile hohervredende Produkte. '»rx“
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Vertahren ‘Zur ﬂefbtpllung von Lyclohehenyl-vy lothanon duaurch ge—.
kennzclchnet daus man - Cvclohexaﬂon bei gcwohnllcher oder schwach er-—;
hohter Temoeratur mit verdiinnter, waoqerlger Scbwefelsaurc bch@nﬁelt





