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,"er'irseen snterse- ar ~etnellylfsloria ce oppeli. d .rer goiste

Jdie end. Ultire ,estillztion durc. ife © :ionne s

Cam “iedepunkisverlaif wie der suenl.ien  onsta.nz Jer

T3 KL vor  ore

Y
ipuptfraktion, ds.adile Syr
'_ _liej‘erte-.

: K§7‘0 = él.QQ'- £2000 (= 0,500

1.3070 D2 = ot vl

' Phe ved der “yotheee deos fe lexens as Irotyliro-ofd

~5'es‘-.wn‘:;rom‘id in® lae 2lyluzlsverury @ fterteterden

centen war “Ur efre lestillztion weuer aer {

meroe  Tipetengey

3
en -“éi uiters .

‘jver lynz! cen von honenen liegt welt wenie

ger Literatur als bei den

xenen ¢or, owelr sus den ‘roeltfen

von Soday nnd Baoord ) hervorgent, wirien nach der romitiermethode
nir Oléfine uis Binschlie.lish 2. den Jeplenen isrrestallt, “yi-

theser von Oktenan-und “8haeren olefinisrher Yohlenwasaarstslfen

nach dieser #ethode werde: auch, soweit eXannt, In e jiteren Jgh-

ren nicht Tericthtet. aner sol te srundsitzlich dar Jersuch einsy

s9lehan “gnthese erntmali - am l-ionen ironzefiinrt wv‘r‘cuﬁ.
1) o GHo 4 c2H504 + HOL = cna-cx51-ofcvi
2.) +ir : = sty rec s retel_t
©3) .

4y

\

- - ) .
Lle ersten ieiden l:tufen =ind die gleichenwle telm lajd=xcag .le

'i’._o’pplun;; verliuft glatt, wenn men sreloc den frihar cemecnten  rfan=
" rungen mit einem ‘serschuf sn .rignardresgenz vnd c.ter “Uhlung
}erei‘Fat. ’ )

Der Basrométher mus wogen relnes hohen ochpunxtes (ca, 25.’)0) im
"'?’,\,l'zﬁpenvaiil;wn vei dnm destilliert wercen, de 8508t §crseﬁzmg ein=-
tritt., s 1KY s1-h so ledic
erhalten, "’ ‘

N ein stshiles, farbloser “rodukt
. '
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VOr sieh, wenn mer des flkohole.

Tie Lerleaanu des senromithers Tuste e, erTulls mnit figiant Wo -

den, -da das- Jlefin ted ¢frem e on ca. 145° gicn rient le.reyd

,ahdest1111erpn lidt, servels  “hep elederder Al%orole nuite s .ch

bier :{t'”ylelkbhcl‘ ales  edt Jferen. jpar - romitier w roe slee
neckh dem rleichen Terfebren wie vet an tX-nen zereetzo,

¥ie sich ergab, cent g'e fetresniuns dne lafing sm letchtester
feck a;ﬁ»:-ku'.t‘ert, ‘en

Ruiecks+end jbrut."cht, mit  peanp nd ger%ie en

dunnte ﬁfqtaqaure Zugint, bis dra
ﬂic“ e en 1z nt. Yo 2L Caebme der J1efine it oacven
1

.{ewhhrt, da dege nuerherige cmdee Lthern nd lkoe

hols “chwieriskeiten terettut, ’nch ein fecveet, qen fize o lpdpe |

doqén-hlk‘*oi-- ilid. ren, feRetepte de S Cepe

I
“liate . zu ho.n reren.. i

Dﬂﬂtillption e r"a(|10nA~"' sl iilatlon Lo-r Latriug d‘PCUZNIUiPen, 1o

S

Ieitdk s o
i mid s,

zu vermeiden, ds dus satrium bet d'escn Lemparat ipep scimilzt
und “toien-v. r“rsrnht Foruntor eine syaere Frixvtionicrr.n  lei-

det. danzels el n@n'geeignef 1, rfutwirkenden Vs{uhmre:lurs w..rde
des Xonen cel nurm&lem wraclt degtilld crt, weg sic} ell;eﬂe.“ et
d1esen OIEfiqen bhne baobachtete aomerirleruny d-.rchflihrer

1HEL.

Konbté des ~onen zum »rqtarrﬁn Fecracht werdon, 2o = vden ot u;~

Lestiiletion nup éi eJeliren-Prakt ocren verelnict, cie 1ie i craten,
éleichen Er=rar“|rrp unkte btesalen, )

Yipe en u”sgrem;>nztitut sUs f1lyluromid ino A-hexylnutost mopeo:
nthetis '

das _hien nach  cerd derzestellite,  :nn
“nkf - 16° v"P, .ale ei dem +von “ev tohmidt nd Uitapr,

. 4]
ertes l-soneh © zelrte die -leirne rechung, wie

£t der Tratgprun

oren. Da 68 9°ch deznsch um ein rein wee Troduke

dsrgﬂetell*ﬂ"'l-
hsrdelt sird dﬁe' on d'esen VYerfpege terichteter Leten zu

Korry: eren, ) ;

fP-go = 1h6,22 = 1dilo (10,05 ©
E=a 229 o I :
Peaaase 0 g0

hg.ih {verechn, h3 3)

o



Ci?s-ﬁﬁf ii—t.ila.,:r - 3?:-LL;C5H11 = 4l

’In/;'olx.-s-: ;llvlu:lh,;er'mt entsteht neuen z-lonen duch 3~.etny l-
J_—okten, ou* im Jorlsuf lelcht abgetrannt werden konnte.

Auch te: ul.a e vle:in konnte festieste i werden, du:d das Ver-
hultni'x on Z-Honen zu ,'—-viathIL-l-’o.'ten ca. 70:70 scetr. t.

3

bie Ueuotimktlow enthilt das Zu cr.erterde cio~ und trane-z.
.onen, die sxchcx;i(,n_ be. der relutlv grofen xetient an_ e nurashr
Tglnen kleine KocHrunktunter c..led hmosn kdnnen.

- o L& g (. o
Bppgy = M.k - 25.5.93 (2 0.05)

‘E® < g2 . .
:nzg = l.2ue sz = 0,77
SRy = L5.51 (berechn. :4;.L;)
5,;@1‘&91 1) U pHgC L0 HO »czasph - HCL = CoHgUHalUCLet-Cou,
2} - 805 ; = t,aHSCH:'.r-cH'Jr—U-LEELS
30 ,{bmgcsﬁli ¢ = CQHglitr=Ci=Cat yi,
- . “sflyy
LY, -zn . '_ _ = uzﬂrvd—(.r-CSHl,

uas ciB- und tra*zs- J-ionen wirde {n elrur Frawtlon wit e neca
’(ochaunktincervall von -Je3 uulacfunue:n.

RPio = ;,,,7.45 Ry L O 0.05.)°
E ='= 102° Cod
0?8 = 187 ' DZE =l o, 737,

DRy = L5.18 (l‘oe'roénn. b3.5)

3 307 2
Hoch ¢er Rro uthcrmethode Thutto d eses lonen 8owohl ane ne=vpe

2¢ H..CHéM/_;BL ©CO0 = CgH mCHEGHeL C .
l"mildahyu, &l? auch rud n~lapronaldehyd dar estellt wsrden
kdnnen. Ain vorliegenddr Capronaldenyd erwies s.ch aba: weon
‘nlcht -zu cntferﬂsnder Veruareinl jin i dareh nicht idonti fzler-
bare nldeh.ydc als vollkoamen ungee! net, .
«vgen dor zu erwartenden schlechten susboute ’nx elner {ynthene
nuch Soord (s:fegel S..13) sclite n er e- ne von rischer und {tol-=
fers® a5) beschrisbene. neuartige : yrithesc-'ein,,cfuhrt werden., C€J
1&B¢ slch sowohl durcn deralpelum o ¥'IHEa 4 Yulicarbon: | (am

" eighetsten '!:Lckelt'e'k';'f'srcé}bonyl) als auch dIrekt aus der dom e
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anter Druck in Leh

e lurstellan, von' i -en &
v‘cc_vmiortea Hicrelhydroxy qd| darh . erlsiten van .ohl-
_gestnllt sus Aneisensihure und foure) amil e

YY)

gchrist von flessnrfel seleitor

nélr ente, recheddén .den: se Yelnat ve. toichu";"t-’z‘:av ¢

difchels -

91lus und - ader: 31172 .reuhren dlese

~8ls sach ¢n der o .scheilun in % ner Loltelul.ie (glle ilcrou
auch .hnchot unu i.,u'..Lr{j Yo is uznuten ool lleh” par Uicice 1-
-"C'ar‘tmn:-l LEP-lgA weheloun, eines . td. .rllegels neoi, . lesen
Werdan. -ud wer Vérvreuch an sac.senuiive zuw LT,

'uuner vurdé ule andere. uethoue au JaLlt unc = :'.'z:nA,r;:s v her
CO=izombe '~ ¢slite sueBsergas Vorssn.un incen, su: o¢ r v ei-

res.ilche & c:a

X . . N .
ne -Drucrvilsche car i.ohls :ndloxyd nd Lo.a,

welche belde zlt der firignardlé un . ie. enrec tionen hervorrufen,

o N . - . 4
entlfernt worden.wsr. iese Versuche ionniten aber aus technischunf
Srtinden nichi menr in clese arte:t hl‘f,"“"o...[’cn verden,

7~iethy L1 GHy=CH~
©-oktem -

«..L,CEHT(:’H-'. H5 = iZZ. ..uuﬂ \.d-( 1'
; . T CH, [
: . o - i

Das :lr dle ¢ ynt'hése bénb‘tig;te i-ilexyl:rowlid sa2llite zuerst aus

i- ivromid (aus i-Amylalikohol) durch “sttenverldn;orun, ait-
:el§ Formaldehyd darzestall- wenden. #1s. AlMchol <a:a e n 1-Bmyl-
alkohol ("rein, zur Fetthestianun ") zur Yarweniun-. “~ wirde
.aber verautet unc. spiter-lurca Mezsun der optlschen s tivitiut
:‘.)“s-t'!ii*'t ¢al és sich um.elnan .wungss.arle liconol hande Lte. Auch
durch schiriste r‘z-a‘.ftionicrun wer ez aLer 1 ho 28 iic. cen
1-tmylzleonol

uner\.ﬂn..pnten, optisch aktiv:.n Au\,‘a.'lA >hol v

-zu tfennen, da ‘sowohl die nochpunkte, als such d:e srzelmn on
séhr nahe .oleinandeér liogen (siclieriich sinu zie »el @ -1l:tein

_rg:e‘?l lerten Dsten auch nur mli Kritix su:izunehnen, da ricat inm-
@ér Klér darsus hervorgeht, ot es : ¢h um individvelle orper
nandelt). auch ve’  elner Destillatioen ae- dargestellten ’ a

konnte keln .)'oné.» rer Effekt erzislt warden. e hier also
i-Hox}yl-br;mi»d ‘vom iniutylchlorld aug_shond Uver i~ mylslikohol

daus:ecte war ve ¢ des los en

sgnthetisiert werden: Cie
Synthesegangos relutiv gegring.
poen = 138485 - 128455 (_ 0.05)°

T 20 _° ' 20,

vE::" z-vﬁsri't' glasig n“p = 1.4120 D i

MR L;J.L,l (perechn. L3.%)

= 04725
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ton LI
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1), 152041 = 142,58
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”60
s —_starrt ;;;12515
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MR_= [3.6C (berectin, I

'1 Ev {verecin, L2
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due larel mitileson Ieaktlonerivor, Jr GUrCel aeennrnlse o
uiafizi:rt. S )
L1k {;5);,[,&,i.2;;iu "‘2"‘59“ -‘5.\,1 = L.E._”:. 2(. 10, :
‘2). < BT, = U '0",52'}

.3t Cligen -0m

. \ALZ:M-ML_,‘

h ’ Mtz
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L e HoC Heg b
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'»Dia'i;a‘rs;e‘lhm des n—\/alera.uie Gydes zus synthetls eriem Neimyi-

-alkohol nach der \u;.ichsq liethode erie’ 2ler eine Yeronders
schlecpte ~usbeate,
‘detion des
* hydsynthese ans n-
'estzer’?’5 berasr zum 7zl sde e un

Goe katalytl sae e

oders inc
Ed

-..,ie" Aldciyds war besondars se
\racden C-:

g

ccte 2ina Ianzarlsiscun
/%10ch wassar: ; “'a]\.iukt naci
Selter-en 3 ‘ntfhﬁso 7

Ein verhé.ltnismaﬁh grofer lC‘StL Llszionarick tend hatie wen elgen

"vto ndet,

t:unlicher\ ruchtsrti*an Ceruch' de i ter, os war s.so durcr Llse

prooortioniaru.n Ain Ggw.e von “esser ain Vé&erianszjurevulareater

cntsta.;aen (L&n.nj.Z’a"o'scw Rea.tion), . 1 einem < =2rireten

Isove‘__ere ldebyd weren dioze Ves hHi€nae -r‘.ici:t' :eozac.tet wope
‘den. - '

Dex Il’bromsle“-uthvluthor fiel in der del uioromathern '.‘.Lip..on
Augbet'te jals strohgelyes Produkt an. rus i ‘(aie,rsl:oh_;\.‘/v rhane
‘dené vasser..ce'n: lu!‘/z nleo ik fyntnnse nich meriensw rt un-
gilné,tig. ‘Dor S-iromiithbr lornte nech der ™iritellun, _nicht so-
I‘or‘é ereini, t un? welterverarteltet we. uen, socdal immrhaﬁ, L
ochcn ein sterk verharztss “rodukt (vzl. rihere “sobaszhe

ni ger.

. tug en) enustanden war, das sich schwer druch Destilist .on reint-

gen lieB. Aus dissem Grunde waren d e um inde durch £olonnende-~
st1 1% tion Dewonnonen Fraktionon des lonens nur sehr ,;'sri-n;;,‘ s0e
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.CalB3 a.x*-_w.en..i”.zieru*:, Cle Bamnsnanalyse zhg_:ezo_-_'en wurde.

C-1) CdBCU\'LLZ‘.A_Q - CpHgO - GGl = (,;;,cx.zvnég“cl-c-czns
-Cllg . i
3 ) . :

2) - -3:-2 = 'L: SLHSBKRC szar-o-:zﬁs
. N : . - . . ‘15
- ~ IpiigCy A . ' "= ¢H 153, (o Yo BIES

3) ' Sy g S )(,lrlc PCH~0-C i 5

P R v -3 ‘G:Hf) '

Ly~ ‘Zf’-l ‘ . =L, L A=m.-ch'zi9 .

Hierzn wurde eln - =Valeryldehya (" .ercik, :ur wissenschuitilone
Zwecks"). verwendetl, der dle erforderiiche Brechung zeiste, .le
sich sputer Yol siner Unter suchung, acr o.tische sktiviiit zolig~-

-te, drelte ér das polarisferte Licht — 1.870.‘ Daraus :;eht hervor,

daB diener ldeh;,’d aus Lirungseuylallchol gowonnon worden war: und
neoen 4-vel-:raldeh;;d noch 2-uethal-l-butyraldehyd mit el nem A8ym=
metriscben fohlenetoffatnm enthiilt. (Dle Dmsikalincnen Daten lie=
aen ulso el beiden /ldehyden auch sehr nu‘\a vele nander upl eine
"‘rqnna.n}- i3t so unmdzlich, )

,Da aucs der fraktionterten Destilk tion Tezaltierende ?’.Bnen, wol-
"z_:hﬂs ein’ Senisch von T-Methyl-pf=okien un” 6-"eth"1~§-okten dar-
stell‘b 261t “eln=s optische aktiviist mehr, was aus dam -/ev'—
sc:minden des asyusetrischen Xbhlenstoff atoms, an dem_ sich’etne
DOPpelblnL.un._, ausbildet, folgt,

T=iethyl-Se-oktens

Epogo = 137.20°= 137,52 &4 0.05)°

E : erstarrt glasig

R NEC . Dzﬁ

0.7216G-

. "RD = 43,77 (verechn. ).;315)

-:ne thyl-

6-okten

\oHeOH S HCL = GH,CH=CHCL-0C_ii
1) g33gfzcxio’\zason HC1 = CH,CH~Cl 2t

. . CH
‘ . ‘055 o . LEg
v 2) + B - = c“;-‘j””"”‘“r'n"ca"s
. 053 ] .
fs)( Brngcs i ) = /C§3§Br-§;i-0—cziis
- K cu, C:H
/ "
7n = C=CHeC _H
v RN
4 e

3



“eliotiyle
e 7-okten

3-isthyle

t l=ockten.

o 1-he pten

A - H = ¢ - et
([:“12-(:}1-0 LBI‘ BngC,j 11 Cl{2=CI.I (.:u:-b 5H
oo ont :

;3 é-mmethyl- CH =LH-CZ—L=‘1' - Br:.{gCaHSCH-gCH,_,
° T2
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. . ]
2ol der ‘arlegun, des Be.romalhers 1n ¢as uwlofin konnte weyun

des hoher hochounkts des .onmsns xa.cis lestgestellt werden, ob d.e

Reaktion -cnpad 80 s 'ontan verliuft ‘o .o Lia anulo,e=n 3-.rom.thsr
des L-=1thyl=3-.entens. _le . us.eate vt sucl bal dlesem OLitdin
L . . - H

sehr schls¢nt, sodal die drel .al*tlera: Frustlonen dirh ! emane

anslsyeen geirdftlvurcean. oo
N, N -
#(= Z-.etnyl-l-ozten) . B

‘(‘142:\.;-; H.Zn»;l - ur»is\,skill = . ;g-'-‘;-\ oy 5;"11 "
i \4:'.3 o 'i X f.r';.5

Eln ¥letner ““erscimi an let‘wall_y Innls-1d sollte quantitative
TMasetzun; des n-cmylbromlds bezwecken. Jrvdem liit slch nielt ume

mllylehlsortd lelzshit 2.0~ Lectllletion -atisvacn.

v.ilzc #ich dle #onilun: nur sebr zd-ernd.

~T=oktenz .
Py 144478 = 1L.83 (= 0.05)°
00 = 1.1:183 wot D"‘ﬁ = 0,740

':mD' =) 4,33 (verechn. 13,5

il

. 3 . ..3
Daﬁ im Yorlau+ dem 2-Nonens abgetrennte « curch 11;lunla eraiy;
entafnndene ~ 3-tlethyl-l-oktern wurde .elin frait Io"'ina*'t.v orinli-
rungsgonsy -ci der Desf!l]afkon die ‘Jrarhun," hin zu r- nem ilndest=-

Cwert abrillt, um dann W' éder wegen cer nun 1 nnctzenuon Lraktlion

‘den 2-Wonens zu;'s_t:e"gen, braucht hierve! nur ay: kl-'neto -ri=

- éhung;/,ﬂesc_illie‘rt we:den, url reinés y-.vthyl-l-okben zu c.ohiplten.

}f!p.?é.o = l}B.oz__- 138,47 (= 0.55)° .
Ei erstarrt glasig 5 )
220 = ..Lm,o : o = 0.7259

MRy, ,-4- ii3on2 (beréch-n- 5.3}

2:
’ CH : i
5 ¢l




1). aus 8ynthet . slerten 1~ An"’nhlmhol.
'..lcuuo Tateachen bine: L.n..l‘cx Lrechua. lostonenbel dea in
Yorlauf von 7-uethy 1-2-okten ghretreantén 3, 6-Dimgthy 1~1-he o
ton. Llcges Vlerin Honttzt eln ua
wclchse sich erst im Yerleuf der  ynthese aus 1ldet. & ol

12 tf'!.:cl'.'cu schlenstalfetom,

sich hier, da o8 slch um ulalo;lsche Prozesse dandelt, lle
Rocem:orm ~inctel len, oinc optische Alktivi tut dart al:xo nicag,
eintreten. dor Verruch - lostit § t dien,

Hy ’{60 = 12640 - 134,13 ( 0_.35)

E i erstaprrt . lauig 5

530 = 1i1n b7 = o.7a1:
= 41.2L (verechn. k7, %)

CHrun ;samylalicohol:

Auch hier wurde aur kleinste rechan: destillisrt ux.%uj “ie
Houptfrakiion :L-n> 2- Toile getrennt. auf Grund des v-ufsge(nz_;ama-
..terinls mUssen hier die beiden Ieomeren vorilegenh i R
c—c-«,-c-\,-c-c . tna C=C=GTemT0aC

. ¢ ¢ , ¢ < i

: Das j,s-uimshnyl-l-hepten oesiuat ¢ asymuetrische sontren, es k¥ne-
) nen absr nur. zwel opniscn aktive Isomure entstehen, da nur ass

-

-»usvmner.”iscne ‘\ohlensto""atom, wolches clter von dey leoppeliiine

'Auung en\.re“nu ist, aus den ’)1oio,¢..o' selaueven 1-1«::::,'1&"'»0:101

: sta::unt, daa andere aber ersh curvii dis rv’utuese entstent. e alk-
ivitdt de" belden xohlcnst ffatoms verstirkt s.cn wlso beli den

einenl ..meren, .-oge&,en siep) sich im wnderen 1 la eni egensesetat

beelnfinis ’

Die oDrvscheAl:‘-ivitat der l-auoti‘ra,.t.kon i J.le&;'t Yel ca. - 1,25°

und £411% dann L,or die Haupt h‘axtion II- bis anr ~ 0.26° ve: der

erst&p }“aktion des hachJ_auAsrav. veaninehl siedet 3,5-Uimetaylele

hepten niedrl er als 7,6- Lime%:hyl-' l-uspton. Fine JZrennun;; isu

Jrited ’ll\,ﬂo R . 5 ‘}

1) Kpqgo = 129;0L - 129.49 (i 0.05)

020 = 14122 ' Dzﬁ = Ve

.2 -
MRy = L3e43 (bery L3.3)



1) KPogo = 329159 - 129483 (= 0.05)°

. 20 _ Iz x) - 20 _ . . e
an" D= }?‘,196 L L= 7 12,45
/MRD = l;,j}.l}t’: {berechn., L3.3) A

i |
3 .

Pentade.c&n’e‘{ t

Eefn_tade_cen'-l Pentadecon~-1. wurce 5'.:5' Dodecylechlorid uné ..1lyl'.romic durgestellt,
T rf.-, ¥B wurde’ 1n letzter %oit mehr wch in Jor .Litorstur besch:j"eben'ré)
~77) 78), und da die in_ld‘.ese:' Arteit r-efundemen physikelischen

_Dat'éu nicht Eun':'.'ese'.%i.tlich'vo:i den in.Ger Literatur neschrlebenen

E'r‘mlthn,.b‘.'-’;rde du»-l" fentodocen®1 zum (7. stain dea Arbeltever-

" fakrens: .ge‘maci'xt und’ zu % iederaols .en klen durgostellt, wobel. lie

geﬁmﬂenen erte st ‘ostt Lgt ‘werde:n konnton.

Zum Unterm.hled voanen in der Literatur jemachten angsben, rwur-
do d‘.e .&cppl‘.mr, dCuln'lJ lbromids ait de. Grignardéreaeus ohne Kih-
lung vorgeuommen. Yon dez zur Re nlguang eln.,opre.‘iton Hatriumdraht
“und den ancschiedenen Ve.sunreinloungen wurde a.)ch.stlllierl: and
nicht duréh Zentrifugleren geirennt..:it €3 % rolnztea dlefln was
‘die Ausboute 10 bis 15 £ hSher 2l. in de: pigteratur beschriesen.
CIIHEBC“ZBI'_ BYHgC ;T .A5 — mxa—c -i-\....nz,? '

25 20 _ 26 +
D.h_. ,_/O <7755 ) oty = 1.4383 o .
W .= 71.25 By, = /u,25

o gmy —---),l ) Lapt = :3(-3,5
anad_e,ce'rf 1 D1e Darstellunz errolgte, analo . dea Fentudecan-»l,_ aus Ceuyl-
o * chlorid uad A1lylbrorid. :
2ry [4
C1glts50har s T C1s
le;,g%\: 0.7915 - n°p = 1.4h62
L!D "= 89.8lL EMy .= —0.36
‘smp = 24,25  sdpt = 328,0

£

Y i . . i
x,)h}er kann nur angenormen werdea, Jdal Jeim lessen der optischen
: .lctéjritét eine. Veruareinigung in dile ubstanz kam, donn die Tellr
Iraktionen der Destillation hatton eine .irechung von 1l.4120 =

1,412,
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" Bei d‘e'r- Lerstellun; dea +‘enigdecen-c il

nene Treo

"hiz znum blelcngewicht rentstellen,
: 1
hier 6 . tunden uétiz.

ﬂmluzwrungsrc:r-hw' zzdi"keic besinf lusss

“Zondern o=z feasiart 2.%. @t

von der Art des angaw&ndten

»

o

N
»
et
e
pma

“tritromid tauchten |

e sl

Dio»_i}a:.'stc_llun,‘; des 4Lrotxloru'cids e ivge nach = .ner Varséhrift

von Cla.aen (:;' Cem Je'iw tosdrie-lich Satont
. .
wird, cai Al .Lunlag;erun,

Qe, Im L&, 6rsatz zi Llaisen wur doz Crotylbronid g Relni,ung

>ild nieht Lesbach et wnps

flY der folonme frektioniert worden, wobel day “hermometer lan; -
sam vgn B8o~166° st

iz

Gy de . rechun-sinde- Ty nslen “romids
debel bbhzr ale der von Claisen us e ‘eharc. ¥ine spdter =it

reinen Crotyibromid viede hiolte onizrun - zel te mit dem
“rrdagselbe 3ild,

gta dnnh, Aa m-Y slner srbelt von Young

v

lhnusamﬁ L8 Tle fe Temp ratur sy

LiZs cratu e lum :
wd ..insie-n aus dea Jainre 19564:'1‘}’-, 4ul dee retyibpromid sich bet
ho.
mis dem es oin lci,n evicht blidet., .
wmese en cesinungen, wie sie

%ur in das sliylis

ror

7% 3= ir~leh tan ualacerte,

u'elh_x-snlﬁ nun Lo0as wna dllarveis

Lel asr relai.v lan SBWAD rPrAarFtonierin | torlia. 0, nur das nied-

ri; s.edende La c=l=buiten erhslsc=, .. . ~imess laufend aus.dem
l-iEr=2-buten nuchiebiluet “lrd, konnge nie: fast reines Ll-Bp=2e
‘puten eilmibur aur o oa etva £ % niedrigsiedende't;

‘elches

"Ir:oA...re sntiielt, wes hHedeutlet,. dnid die 'J'"l'-_:crun. v el langsamer

vor =1cn Jinze rnaif stebi in ‘herelnstis: "n\, d4’ ia dieser Ar-

beit Umle

lerin " eines ireinen i-Lr-2-Lutens n ‘cli nach monatelan~
=i etwe 2.° nicht e achtos . orinn ,rmn..e, withrend

adio azmerlikane: unic - d.esey u.nsbnnuen wo0list.ndi e Isomerisierlmg‘
L. denn zur thnlaggerung

[ o

700 F-irel-dutsa bel - ledatemperatur aur wonlie 4inuten, waren

‘adth.u-dere Faktoren dle
lnhea elinem verschiedew

LEnach muses aenen ar Perpara tiar noic

non u-ﬂnhclt sarad dar veryvendetan rn.uurstc, ktnnte man viellelcht
srite veraatwoar-lizi wac.acn. . ’

nicht T lntramolekular um,
€73 50, als li;e eln Ge-

_da's “1lss der hentitzten

Do Crotyloroctid dagert sich aber

misch der bHuiien

srusrsucnungen Uber Bute-
A N :
S/ waren Cle emRELSE asw der entstmhen-

ne' ans Crotilhal 1
fetnyltetra~ -

den lsomeren :)léx'ino rL::-*r'u'ls sentadocen=-2 uné

dzcen~1'als von der urapriinsilchen Lnaamsensetovn. des Gemlacha

dex’ croﬁvl‘mlo*cridﬂ 'mabhiingd.; zu ervirten, imdoch beainrluBt
Srignardreagens, vom LYsungsm!ttel
1 1




und -vom Halpren im Crotylhalcrmenids . ar den &in: lubdder Zetten-
léngo konnts sus dor Literatur nicht’ sntnommen werden. Aul slle
Félle mifita v- t
tndecenc -.m'%. iechilerigkelt’ sie-zu trennen, ‘ere.hnal werdens

n

viranhorein alt dom intstehen zmeler -isomerer ren-

#1o. schen: au.,,c..sbe.n, wurdo dag (rotyl romid zundchot nech elner
Vorachrift von \,lalaen‘” sus .ethylvinyl-carblnol unu 45 ~iier
51"051\/03301‘"(‘43 fsinre du goetollt, visl cinracher und angenohmer
f;astcltet nlch sputer dlese Lm rstellun., ewe butedien und 00 ai‘er
'.'.;romwussuqst;.' siture nuch e‘ iner Vora:hrift von R. Volgt 83) . ,xur
'di’a Synthese des Pentadacqn—Z wirs eg .nl fche
das reins’ 1- :r-2-buten oder das Gemlsch’der Liomeren verwendet

\,1ltig gewasen, oD
vilirdes i an iend dev shysilke 1is:huen Suten 2le- e nheit besass

o T .
nazhprtifen zu kdnnen, wuarde trosdden das vetere Jdur o Jestilla-
tiow rein‘lssliert. m auch elns geringe Umlagerung zu .vermeiden,'
‘tuBte. Lei .Tomperatursh unter 20° Ireiilonle:rt werden: D:e hier-

zu beavtIgic wirksame "Xulonae w le Ly Yerleul diescr Aroeit ent-
elt,/
xro,wxmo "lit benﬂiz..e:x Valmummantel ). Heoan d3r Verwendun, -2 lner

«:idmergpinalc statt de r rillictrper, unterschisd s'e sich vor ale

Anlehn an Jie von Jaans. n konstrulerte *ullkbrper- -
ung

lem im .,o.nmxen'{o')f von Zes Bishe» hesc:r.eSsnen Xodellen.

Mu- den Aul cau' des :entadécen-2 mit Lro®:lhromid wurde Jnjec;-'ix)
be'mt:igt’ welches d’urt':J{ ::etfenv‘erldng;a:wmg gusn .
_restellt werden .miBte. 'T()'Jndecyl‘nalogenid
»H*eriihr ¥onnte einmal auc Trioxyrwethylen und Docyln.a,;ne—unrwhlo-
rid Unaacylulx-onol und aue diesew das .omld berelitst woirlen.
'.)or andere “ep ‘lhrée vom Decy lchlorld uner dss C¢yanid zum Un-
ae

Lecy lchlorid dar-

Zamin, wesseal Bwnzoylderivet nemch veSraun 5)- mit :hopphorpen-
'v-t"chloriu in unuacyl- uni Benzoylcnlioricd gesz lten werden konnte.
Da o&s ‘latztere Verfehref orst kurzlicn w.eder in e.n.r Aivelt
von [‘uLdu und Drahowzal aescnr eoen . u“do7 > aolltc Sunachst
'd.macn ‘,carbeluct worden. -n dor sisten uhu.fe zelgte sich bald,
deB hier. die angegehenen heakitlonszelten wesenitlich vorlangert
wer;}enimﬁﬁten; sollte halowegs quengtitatlve Umsetuun, des De-
cylchloz'ids:zum' Cyanid errelcht werden. .les ergzab sich sowonl
'beim;h‘a.‘&ﬁ‘ioniereh des Decylchlorideysaid-Gemisches, als auch
bei doL ue.xt:i.mmuzu, dea uyanid—sﬁhlox {agehaltos 1o Bodcﬁsatz.
Henn man bei Verwendung wvon . lkylbromicen mit den - in der, Vor-
schrift von - Suida Ie ‘das Lecylchlorid engegeberen Zoiten S;ut

ausl'ommt, so. stimmt dles m.‘Lt den Untersuchun.en Asin.els Uboer-
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'eln, ¥onuch 4le Alkylbromide At Mlo‘xetv.;l.amn 80 Hul so schnell
wle dls ~r“"'rcc‘:enden hlor *¢ rna leren. 'ehen dan ver. chledenéen
andereni’chwieri ckelten, die ~’:h aus der e
svhrlftcr

~lgung dtes<r Vor-

bDel, Wur es vor alles . zaltraanends Unetindlichkeit
dies @3 'Verfanrens, ‘die eos geraten schninen 11e8, ans ‘ir‘oxv'mpch‘,r—
len L.n'i Decylma nesinmchlorid nasy s ler Undecylel<shol darzu
Susllend? it {11fe dless nicht Lanz ' nfaclien, poher wesent-
»Pehrene “arde razcn unt nlt viel Nesa 'v‘q?.
A\.sb-c-r.tc s:xhllel)tay Aadecylbdronmt ?
decylcnlo*‘td aus lecrleiilorid 3z o,
tiver Una _,.-»:L’mnol.-"

lich €le santereon

e = 2puntausceuts Une
35,5 & Undecylbromid

Zls _,ﬂr.,telmn des . sntadecka-2 ceselnn dan in derselven ,.olvce

wio dle ubs ceatudecen-l, £ Janotine

el @I L

1 e -~ C Dz Ay P
Qcc},’lu.‘:‘v’nid aur 56 T reinen Cle - Spalsclins entatanden,  gahrend -
dusﬂm.u."-';uu‘o“z‘ elne Lisher afc iLowéadachteds sute .usheute
von 755

un Gr'._bn"ltu.c..x wens dirch, hohlens

&u Llelinzemisch ~m~. Jle. entsprechenden x’e"lusto |
#3erato ™ luan Deln u!‘l&l’l&)‘—

dleren wasr

n 18 bezwe. 4{be o.un entadecen~2~ gus Urx:xecJJ.joajd
lageri-ale Verhialinisse noch reldechta: s Was wlt érn von ﬁouu,
sefundenen .erten ~-ereinetimmt. (Hovoen: . ia -ctloden dor Op-
ganiceien Chemle, 2. Au lege, ., 2159 ’ )

Lor “'*ﬂc.‘nun,v der Leiden durch ,l’yl'm:.u,; g, entotandener  [xoe
meren, foatacccen-2 und G- ethyl-ta “rtCecenrl, Lem oln e gentlich
.wenl,, Veacnteter Ums tang su ,ute, Lul usn wolll Boora wng lchmitt
zam uxsto*l dnle hirwd sen” ), 4 ,mac,.'\‘ (:-Lnf.--‘. ‘ethylyraupe an cer L 0pe

pal iu.iunu den
Eln'InB ule uel den sarsifinen hat, Zatsdrhlich sledet von allen

czcmnlct erbiht, vea. gonuu den segen’~iligen

Hoxenen das Te %ro_met Liéthy lcn an hicusten und 2<-exen hiher als
dlie antaprec‘quan 1~ bezw.. Lslnomeren.

D:!.o L-,i_d en ve.rs\,hiedcnen ;:in .LLsse Cs. ethrloruppe au” den Sle-
depunkt der b idnn isomsren I’CntBuS(‘ET » serbatseten es, dann dig=
se Zu-t:'en.en. X zei«ue /"iub, da3, js nach dem verwendeben Unde-

-cylhulo. cniu, dle ’e‘dﬁn Lzomeren in verschiedenen -mn"snverhdlt-

nis gen ents»auden varen. Las Undecylclloria 58L etwe 1Y, ‘;‘, des
Brc::id ‘0 ’.' rentodecen-2, [ie doffnun,, tel ar\vemung des Jodides
wliirde :.i'-h das Verl, al.m S noch wo.ster nuch der Jeite des *‘-ntade-
- een=<2 veraschichen) e““ 1te ‘gich njeht, es varsn nur etwa- Lo

- davon sntstanden. ‘ ' :

VL*er Fintachhelt hslaer wird des :omuuacecen-2 sus unaccvlcklovlu

mit -entadec,en-Z(Ll) bezeichnet, das aus deum usromic mit rentad~



: Pentadecen=7. -

_-APE des

ldet Llci :o_en Ty GRS .6 e nBlon von urotylhae
@it ellylasgnesivmbels enlu s el sshr Jwoni Zur .. rstal-
Subeihularer uis
A0 Bat, QErch. sarietion ce-

corieht we's aach der :inen ousr cer uadarer cite zu

siine €l M. .ouoi mun €3 in der

tals 2us Ln den -ri:,n -omponentang,

Dkl Versendun  aer fuaologen des trotylhslogenids

“uil-der suf Jiese .c.se 2w hn lichen CleIine

lﬁicixt el - verns ic sus C. l;A,__ ir, 1)5< nervorgent, sind sole

- cvhe Vorsuchs au"'n schon angestellt woipden, die Zpgebnisae diese. .

APbeiton sind fu ws lo:'ilram.s"- Dissertetionen niederjelegt wnd

av.it nicht apgangige \/qrm.ndex. AXR W orcen Limethylbutudien-hydro-

brsomid une lsouren=iydrobromia. .de usbel pewacpte ver. lijemsl--
‘nerung, wWonscli ass Verhiiltnis lae.. entstehenden vle:ine von cer
O ‘

alosens iwm Allyirsest ¢ hzng i sel, dlirite nuch den in
Gieser .rbeit gewr: hten Exfenrusen nicht zutrerter,

' L. o S s ot ) i
((.‘1 -(L ,,-COOH)Z L-LAAO;.&OO . “1‘5'("12)6 -CO-\\hZ)s»Cns——s

".ut.x.oo 200a bl rulaitylenlo .
- c;- (CE ) ;;-“‘“2)6 CH3 ——-L—rqz_.,

-{CY )6-\,'x ==——-—7<.~-(\,t%) -L.i o

3

‘bie farstelluny des mutnjccah-? :u.tolbt.e zunachst nach uan in

der Litsratur aubegeoenen lorsuhrhten‘c

I’dr .uie heduktlon des cus Cepry lsuure Q&rbestelltclr. V&Y LONs

wird' Gors ein rrenzisisches tutent angegeoen, Guuach mit wriolg

zu “z'be t¢n schilen, be: der ungenaven Leechreibun, des rfatclysa-
tors, 'imuvura“, -eshalh wurde eln \u,uor-(.nro'noxyd-hat:e lysatior
henlitzt,: de., vel. 180-20¢° und eliea aufasgoaruck von 150 ntue, !
dle ltedukstion glatit Auréhsiu:ihren gestattete-> . Abwelchend von der-
in aér .orschrift- un gegovenen uedlngvugen wurde oline LUsungamittel
‘hydriert. . . J |

gl der euschlie8 nden ‘eresterung des rentadecanol-8 mit ralmityle
'chloria, bolnng LT nicht, das Reaktionsyrodukt v8llig rein zu or=

vhnlr.oﬂ. Der Lster, der trocz seines honon dolekulargewichtes,
vLmen uohachmclzpunkt von nur 20° zeigie, hdtte danach nur durch
',Lm,{rlatullisieren gereinlgt werden kinnen. rach ullem wac {ibe-

“dle - Aaomeriuiorun" d v .0lorine bakannt Lst,wur Jedoch zn hoff. |
dn.. dleso ~puren or-gnn.tsch gcbumexmnullors aur e.ne guringe



Reini sung’

o j(oi::l;:pphk"t. L

Ers'taf%‘imga-
punkt:

R ndu.n,.) zu exlwlt“n, vurds s e ine ..-.1,3--4‘

" Reinir-en Uhaé- i ff‘!l:vrix'anit ebenro uncy

~Lle Xochpun: te eifgeben sich i ¥

o
Isomerisieruny -bewirken wiraen, une cges vor allsih daraur an-
kam, eine crenvadecen-7 mit weltgehond wi ‘Lel.ﬁtundlreJ Doroel-

i ung . des
verzichtet. ’
Die spittere anel.se des Jlerins

v
Jdetive  naliun, Lt cae

[S1 S

liumperman;mmt Xn noeton90) unu nectberige esclmman, de: ooas
ren,ergab, dall zu etva tz i rentadecen=7 enﬁstauden war, Ule reste
lzchen 1B P waren in aer ivuptsachs . entadecen-b. Vornusgesetzt,
dad dicse '4“ferzzpalt:ung bel ¥eameraturen Uber 5000 tatsachilich

foline Clef l.ne wit detinierter :telliun;, der .oppellindung herzu-

‘stellien bewnbttet waren ftr .dlq eln etretsne isom:zriclerun,,

die “puren Chlor verantworitlich ru mschen.

Um reinate Yolilenivasserstn. fe zu erlnlisn, iat such hler tus

21lceh,, inl elne st

vilrkende iral t toniercolonne.,

.Jeatimmm\, Jex JoJ)SLk{iLiJ' asn Laten:

‘Jewalls soiox‘t Im. Anscnluﬂ an die fraktionlerte Destiliation

© viurden ‘die ph,,'si_kalviscnen ionstanten ovestimmt. N

laus cs. {oloansndestiilai.on.

L Le wurcen durchweég sul den .ruck von 60 mr id: kerriglerv, wo-

Q
.zu dle Tabells de? Yurechnungefai.btoren von Beale.’*) disnt:, dte

.
Spazisllftr fetrolouafraxtionen auigeetelit 1lst. iine sgiecie
Feststellun des xedeo\mxtas in eineén (ledekbluchen erw &s sich

als unzwecknidlg wogen der b icltean Jerdamp:ung dep Llefirs und
g ger 3

)
.Vgcxx leicht eintretonder ledever): ;e und Lsoerhitzuns .es Jecap-

iasd '

Die Lrstar“:m,,s"uﬁkte J.iepen siel gut in elnor jeweliig geslg-

neten anordnung messen. .,ié, rurden deiiniert als derjenige Ther-

mcmj.e ;-’:rstanﬂ, %o im Lchmeizpunktrbhrchen gerade ein dentiskua

" dsutlich zu ercennan lat una 3ind nizht korri lert. vegen der

‘hohen L;:hmelzwlﬁrmen der Olefine vergenen bis zu dem runkt, wo
der” lotzie Hest- im Hohrchen gerade gesrlhmolzen ist,. mehrere ile

‘nuten und der thermometerstand irt ofi mevklich hiher sals der

"Ez;atarrun.rispunl_p;t",' da bei Verwenduny von .lusslger Lufu die
einp_erétur an dlesem Funkt schlscht ko:nstant gehal ten werden
; : o A

kann._ :
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