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8 wurde ferner fostgastellt, dad men duroh erncute Behandiing der -
Ogyketons mit Alkall in Benzol unter Ausschlus von Wasser diese volls .
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'Isoﬁutyron'fﬁllt bei*der#fabrikatién des Butylyls entweder direkt
oder uyglicherweise als Oxydetionsprodukt einer-Alkoholfraktion dese

selbven an uné dllrfte als ein Produkt der CO-Reduktion fiir ein Verfahe
ren gur Hergtollung,von T:;methy1butag'einegdiskutierbare Basis gein,
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Ghlorierungs

* Die Elnfihrung sines Atcues Gl in Isobutyron geschieht in einfachater
Weise duxch Einleiten vou Olg in das auf 0+50 gekilhlte Keton, welohes

naoh lirreichung eines bestimuteén gpezifisghen Gewightes abgebrochen
‘wird, Verwendet msn dagn @ine enge Ketonfiaktion vom Siedebereich
120-450% und gestaltet die (hlorierung kontinuierlich, so dirfie glch
-evtl, eine Destillation_des;qugggloreIBObutyrona (Siedepunkt 142°%,
dng = 0,956) eriibrigen, jedoch muss @ine zu weitgehende Chlorierung
{“~zun Dichlorketon) m8giichet vermieden werden, wihrend nichtchlorier
. tes Keton die Umlagerung nicht unglinstig beeinflusst und bvei der De- .

-stillation des Umlagerungsproduktes, d.h, der Skure,. als Vorlauf -

laight sbgetrennt und wieder zur Chlorierung verwendet werden ksan.
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+ "1+'Mol Monochlorketon) und ta; .5 % Natriummctall in Fulverform(bezogen
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- Wdhrend friihexe Arbeiten gur Daratellun ‘von Triptan dqurch katalyti-
Lo sche‘Eydiiexung'von*ﬁt@ffan~mit,dam}céA_omskelett,dessrriptandg‘wenn‘
8le eine Aldehyds oder Alkcholgruppe an einem tertidren CoAtom sufs
wiesenﬁgggzgigt,hatteno,dassfdiesetGruppen'béiferhphter;Témpera%ur;_
und/hzys oder dem Einfluss von Katalysatorén leicht unter Bilduag .= . .
" von @gJ-Dimeinylbutan abgespalten werden, erwies sich die. Dimethgl-
'isOpxchlessigsﬁure-unter?diQSQn‘§9éépsu“fen*hinsichtliqh ihwer tere
t1dr gabun@enen Oarboxylgruppe als wesentlich sisbiler, Sowohl die . = .
. SHure als aughfdar;Eétarﬁwuxdénﬁinpﬁggénwart,von‘Qu@GryOQKOntakt. LT
“-nach ‘nehrstiindiger Behandlung bei Temperaturen dber 250° und 250 atii
- -unverdndert purlickgehal ten, Eatalysatores, wie 5058 mit starker Spalts""
.wirkung, degegen bewirkten eine érhebliche Spaliung in Propan un,ﬁQQaaﬁ”“

Nicht spaltende Katalysatoren mit hohem Tonerdegehalt, wie 7360 und -
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- nur-auf dem Wuge der GrignardeSynthese versucht worden, die alleirn’

‘behandelten Shure ca, 30 ¥ Triptan aufgefunden wurden, kennte mi
dem nichtspalteonden sulfidischen NioW-Kontakt 6718 eine Spsltung ..
s0 gut wie vollstédndlg vermieden und aus dem Hydrierproduk? etws:’

40 guTriptan neben 40 %4 unveriinderter SH¥ure und ca. 10 % hthers:eden-
de -Anteile und 10 % gasfUrmiger und flissiger Spaltprodukte isoiiert
werden, Es da#f daher angenormen werden, dass mit einem Koutakt,

der dm Verh#ltnis von NiS g WSz wie 2 : 1 statt 1 ¢ § (im :ontait
6718) aufweist, ‘in dynamischen”Versush die SHure in befriedlgenicer
Weise zum Triptan aufaydiriert werdenr kamn, ' '

Grissere Mengen Sgure werden augenbligklich hergestellt, um sie Dr:
Donath filr dynamische Hydrierversushe zur Verfiigung zu stellen, Zur
Hydrierung -im Autoklaven sind noch der Ruhrchemie-Kontakt, ferner

Bi auf Kieselgur, Ni5, Wolframsiure und andere Kontakte in Aussicht -
genommen, spesiell im Hinblick auf die ErmSglichung der Reduktion
unter niedrigen Druek., . - T

‘Bislang ist in Deutschland die Herstellung von Triptan,’soweit.bekannt

schon wegen d«s lig-Verbrauchs wokl nicht in Frage Lomm$ . Das darsze-
- legte Verfahran stellt demgegeniiber wohl einen wesentlichen Fortasnyi®s

. dar, Die Kostsn fiir 1 kg - Triptan Glirften s.ch bei einem angenommenen

Gestehpreis fir 1 kg Isobutyrom von 60 Pfg. (I.G.-Verfechmiggspreis

20 Pfg,) auf venig mehr als Ri 2,-« gchitzen lassen., Das in den USA
‘Jetzt angeblish in grosserem VersuchsmaBeiab —sgelibte Vexfahren zur

- Gewinmung vor Triptan, welches vermutlich in u. = thermiscien Alkyiie»
rung. von Isobutan und Propylen besteht uné ein neben Triptan noch -
_die Koblenwasserstoffe 2;3-Dimethylbutan und 2,3-Dimethylpentan snie
“haltendes Alkylierungsprodukt anstrebt, macht sich die dort anfalleng

. den grossen vengen aa Erd- und Xrackgesen sowie die grossen Erfanrune

‘gen auf dem Celriete-des Krackens zunutze.,

‘Patentserutzy

" Die Herstellung der Dimethylisopropylessigsiure ist im weseatlichen
-vorbeschriebon, wie eingangs erxwshnt ist. Aveh die Hydrierung sauere
stoffhaltiger mit unseren Kontakten ist generell S voYe
weggenomnen: Es bleibt zu erwigen, ob die Verhesserung decg Verfahrens .
‘durch Zusatz Wasser bindender Hittel patentfihig vnd die Jberfilhrbaers
kgit des Oxyketons in dis SHure in :der Literatur beschricbern oder in
der-oben genannten Anmeldung sinngem#ss enthaltien ist. Beispiele filx

die Tverfilh.mg der hier verwendeten paraffinischen Cartonsduren bazw.
Ester in di= entsprechenden Kohlenwasserstoffe von gleicher CoZahl:
8ind ‘in-der Literatur anscheinend nicht bekannt, soweit tisher fest-

gestellt werden konnte, -
grz. Bueren.,





