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Zusatz zam Patent 512 718

Patentiert im Deutschen Reiehe vom 1. Dezember 1927 ab
fas Hauptpatent hat angefangen am 6. November 1927.

in dem Patest giz 718 ist ein Verfahren
sur Darsiellung hochwertiger sauerstoffhalti-
ger Verbindongen peschrieben, bel dem man
auf alipbatische Kohienwasserstotfe bei Ge-
5 genwart von wasserfreicm Alnminivechlorid
Kohlenoxyd unter Druck einwirken laBt
Es wurde nun gefunden, da} man ebenfalls
hoclwertige sauerstoffhaltige Verbindungen
crhiilt, wehn man hydroaromatische Kaohlen-
10 wasserstoffe bei Gegenwart von wasserfreiem
Aluminfumchlorid mit  Kohlenoxyd — onter
Druck behandelt. Schon bel gewthnlicher
Temperatur geht die Reaktion vor sich, doch
cmpliehlt es sich, zwecks Beschleunigung dex
15 Reaktion bel erhghier Tempcratur zu arbeiben,
Der Druck kann in weiten Grenzen variicren
Die hydroaromatischen Kehlenwasgscrstoffe
keAnnen sowohl fiir sich allein als auch im Ge-
misch mit anderen Kohlenwasserstoffen oder
so Verbindungen angewandt werden, 7. B. kon-
nen hydroaromatische Kohlenwassarstoffe ent-
haltende Fraktionen von Erdélen, Braun-
kohlenteerslen oder von Produkten der Kohle-
verfliissigung  Anwendung finden.  Die er-
25 haltenen Produkte kinnen als Auspangs-
materialien fiir Farbstoffe, Ricchstoffe odex
pharmazeutische Produkte dienen.

Man hat bereits aromatische Kohlenwasser-
staffe in Cegenwart von wasserfreiem Alu-
miniumchlorid mit Kohlenoxyd behandelr.
Hictbei wurden arematische Aldehyde er-
halten. :

Beispiels

Eipe Hochdruckbomhe mit Rithrverrich-
tung wird mit 100 Teilen Cyclohczan und 6o
Teilen wasserfroiem Alnminiumchlorid  be-
schickt mmd durch mehrmaliges Aufprcsscn
von Kohlenoxyd usd Enispannen entliifiet,
worauf man unter eimem Druck von etwa
120 at Kohlenoxyd unter Rithren auf etwa
70° crwirmt. Unter geringer Temperatur-
steigering setzt bald die Reaktion ein, wobei

der Druck innerhalb kurzer Zeit auf etwa -

20 at fallt. Man preft wieder bis zur Er-
reichung eines Diruckes von ¥20 at Kohlen-
oxyd mach, riihrt weiter und wiederholt das
Einpressen des Kohlenoxyds so lange, bis
keine Druckabnabme mehr erfolgt. _

Das Reaktionsprodukt besteht ans zwel
Schichten. Die obsre Schicht enthalt wn-
verindertes Cyclohexan und wird abgeirennt;
es kann heim nichsten Arbeitsgang verwendet
werden, Die untere, dunkelbraune Schicht

*} Von dem Patentsucher ist als der Erfinder angegeben worden:
Dr. Heinrich Hopff in Ludwigshafen a. Rh.
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stellt  die -Alumﬁﬁumchloridvérbin.dung_ des
s« | wendung finden.

Reakti.onsproduktes_ dat. Sie wird auf Eis
gegossen und unier Zusatz von -Salzsdure mit
_Wa_sserdanipf destiliiert. Dex gxifite Teil
gebt mit demn Dampt fiber mnd bildet in der
Voilage eine Plige Schicht, die, vorn Wasscr.§
abgetrenat und o Vakoum fraktioniert, destil-
ert wird, -Bd 12 . destiliert das e~

haltene Produkt wischen 199 md 150° fast
quantitativ fiber, Man crbalt etwa 40 Teile
 eines schwach. gelb gefarbten; apgenehin Tie-
chenden, Oles mit einem gauerstoffgehalt voO
ctwa 10 oy, Beim Ausschiicteln dieser’ Oles
it yerdiinnter Watronlaugs gelt ein Teil in
{Asung. Beim Ansdnern mit gchwefelsiure
erpilt man ein ranzg Hechendes 0L das’
swischen 119 bis 125°, 10 W, giedet ind Teile Haxahydro—m—xylol yerwendet, 80 8
aus eiper Carhonisinre “der Formel CyHy0s 1 halt man auber etwa 36 Teilen aromatisch
besteht, Las Chiorid der Sure siedet bei | rechender Gle vom Sp. 53 pis 1707 17 O,
182 bis 184°, withzend das Amid hel I74. aoch 6 Tis 7 Teite giner Carbonsaure. :

: Beispiel 2

100 Teile Hexahydmtbluol werden, wig in
Beispiet 1 beschrieben, it 6o Teilen wasser-
freicin ‘Alnminivmehlorid versetzt, . worauf
Kohlenoxyd von 120 @ Drucl  eingepreft
wird, Man rifthrt bis zot Druckkonstanz wmter

and axbeitet in dex iblichen Weise auf. Man
evhilt etwd 42 Teile sines gwischen 5o bis
12c° bel To mm Druck siedenden sanerstofi-
haltgen Oles neben geringen Mengen voR
-Carhensiurcn. : _
Werden an Stelle von Hexahydrotolnol 100

. his 175° sehmilzr. -Die Siure st wahrschein: | N _ _
lich mit der Cyclohe;&a.ncarbonsiurc jdentisch. B . Beispiels
‘Das mit Natronlauge gusgeschiittelte, micht | 100 Teile tydrierte Golyentnaphtha vom
geloste O giedet wmm grificd Teil zwischen | Sp- 125 bis 190" werden it o0 Teilen Alu- .
3 his 107° bei 10T Druck. Es stellc eine miniumchiorid yersnischt, worauf Kohlenoxyd
" siflich aromatisch ricchende Flissighelt dar | von 120 Dbis' 150 at Druck aufgeprelt wird.
© ynd besteht Wa.hrsr;heinlich-aus' einem Ge- | Man yiibrt bel 50° his zur Beendigung der
misch von Aldehyden, vnd Ketonen- Es re- | L{ohjﬁnoxyds;bsorption and arbeitet nach den
agiert’ mit Natrimmbisulfitlfsung unter Bl Augaben Vo Peispiel 1 anf. Man evhilt etwa
..dung ciner Fristallisiexten Verbindung. - Mit | 45 Teile aror fisch riechender ¢le vorr Sp- -
_ Semicarbazid erhilt’ man ol Semnicarbazen, | 190 bis 125° bei 15100 Druck von dhnlichen
das aus Methaiol in glinzenden Blattchen Tigenschafien wie dic Produkte des Belepieist
vom -Schmelzpunlst £ga° kaistallisiert. 7| neben. 3 Teflen. Carbonsiuren.
Der mit Wasserdampf nicht fichtige An-

ceil ot vin dunkelgefirbtes, zihes ol . ParENTANSPRUCHS

An Stelle des Cyclobexans kbmmen andere Abindervung des Verfahrens des Haupt-
‘hydrearomatische: T ohlenwasserstoffe, % B. |  patents 52 718, dadurch gekenmzeichnet,
Hexahy.drcto].ucl, Hexahydroxylole pder- Ge- daf man- statt der aliphatischen Kaghlen-
mische hydroa.romatist:her Kohlenwasserstoffe wasserstoffe. als Ausgangsstgffe hydroaro
aws Erddlen, aus Produkten der Eohlever- matische Konlenwasserstoile verwendet.
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