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Innerhalb dax veraﬁche gur’ Darsteylnng von Anﬂethosin aus ”nluol i

S
S ¥
o

"onsgemis“h nntér starker R&hrnng auf 300 hﬁlt.

2.

"V/J

murden folgende Ergebniase erzielt... o o
Lie Hitzﬂgung von Toluol va;Iﬂuft‘quantitativ, wenn man teine 51- R
txoeauze ana 5 Teile@ Salpetercauze (D= 1,4) und 6 Teilen Sohwatel-;

_ eﬁure (66 BS) qur 4 1eile Tolnol zuh Anwendnng bringt und Roakti—_

1
1
1

;uf dieoe Weiee wurden ca'3 kg Loluol nltrie:t.

Lie Lrennung der isomeren Nitrotoluole konnta in befxiedigandex .

i

| Weise durch Vakunmdestillation in sinez kleinen 1dmezkolonna,ﬁnzch3,

Tfen in 4 eku hinauagqhen 148¢, :4a'j = | "E‘i

-gefdhrt werden, wdnn man die Tropfgeschwindigkeit ‘nicht dber 1 Txop-?

Bl 980 1” geht ziemlich reines o-Hitrotolnol ﬁher.' ino kledne
Fraktion ion 98-105 besteht aue einem Gemischcaller arai 1aonoron

~H1trotoluole. qu,Rﬁcketgnd ist p-Bitrotoluol,welch§s duroh dqneuto

fakuumde;tillation ze7F ernalzen wuzde. F = 54°

.;Die Ausbeuten sind._' o

5.

357 p- Nitrotolngl %

'In dieeer Ko}onne wnx

452 ¢ o-Nitrotoluol:

% Isomerengemisoh

{
H
dén die isomeren Nitrotolnole !ontinuiorlich

. ! :2 R . A r HIEN '

R

Die Oxydation sur} p-Nitrobenzoeauurn gelgpg gnt mit wéseeriger

K Mn 04-- Lugnng. Rohausbeute ?5 % Naoh aex Reinignng auzoh Unkxi-
-H o

atallie&%iqn 1n HO. ﬂ. The. l ’

2 : .
ra bei - diaeer Oxydatiop dde Rodukti&& ded VII-wertiggn Mn nnx bis

| gnr Mangan%tufe %erluuft, wurde vezeucht in achwefelaaﬁrar Laanng

K ln 04(91n3nﬁparen. Auﬂcrdem wurde die Owdation n%t verdinnter 8‘1'

pegersauro verancht. Diéee Versuche hstten Jedoou nooh keinon Erxﬁlg.ﬁ
Der "chmelzpunkt aer mit wTaaerigem K Jin 04 erhaltenen p-ﬂitrobongp.,)

| aaure wuxae 'mi 137 - 138?/ermit‘teltf (I-iteraturwe;rt 158°) A7

V,\
Vereuche zur Rednktion dieeer SHure . Lind in Angriff gepomman.‘.
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: I’ Anlehnung an ein teChﬂluChe° Trennunvsverxahren fir n~- und P -
Kres S0l wurde vechnischeg . hohkreool bartiell chlorlert Cnlor halti™
pro liol Ronkresol 60 'ol 55 Chilox enLSprecheqd einen- m-ures gﬁhalf
von 60 P oleaean@ly en zeigten, dap’ eine Abtrenmmng deg b 1 2020
" 51ede“den p-Kresols vop D Vl-m-xresol Kp 2350 ohne butw1n upde
'Aoloane aichy MO”llcn ist. ‘Aur Grund aleseo )T’ObniSSES Wurde vor
einer AbufennuA3 des p~ reoolu Abotaqd genoxhen uad es wurae unﬁér-
- sucht, ‘unter welcnen ued%a sun; cq sich chlorleftes Lohkresol mlt el:$
- nem Chlor en&W% vonfa\ liol p Cl und b) 100 ol p Cl in fasser in\
~.L ung brln"en 1EBt e, wurde geLumden . .f JHw Zﬁ
'Hl f Chloflertec'xohdre“ol 4 Wb 1as4 sich dvrnh Anwendung von: Na*ﬁx
”Saiden, Von . .urol ung "ﬁﬁnthal nicht in Losung brin§1 ' ' L ”{
__2 ) Dareh . Verwendun% von ﬁa-Sulfdnaﬁ.(Edler)'Eann c@&@riertes»de-
kresol v, wasserlﬁslich gemapht werden.~¢olgende Jlschqn”en 8ind geeig
ney - | ‘ ‘

L lOU o Chlor“resol -(; R L*-” o _'* S
. : 5 i3 uulfoaat . A SR T v R
05 & HpO. . | £ SRR R —

aurch ferdunnen it deff L ihs sser blS auf elne bhlorkrusolhon%entra-
‘tlon von' [ N‘WGPQ”Q 1~alt,qctioo blanite ozw. 1?hwaqh k01101aa1 gebrubte
’ } b

Losun en/qrhaltcnr1nurch}verdunnna mit uesungswas er\wurden weire

Emulélonen erhalten, die .erst' ngen lwnrnrem Jtehen*unben‘ ausrahmeﬂ
_und nach /ochgn 01 auss chelden. - S T g

N . '.h.'
oA

"vthTkPeSGl b . : i'; - h; ‘fm%%tgi ]
- 100 g {aéser\x e I E A :
Dle 1 plge, mvt destllllefieﬁ/ﬁ sser hergestellte Verdunnung 13% el-,
ne vetr&bte kollo dale Losungi il Leltungswasser Wird .eine welﬁe |
’bmu131on erhaltba Das 1‘fLosunv brlngen des hoher chlorlerten Chlon
*kresols b 1st schwerer und,veﬁ;angtﬁgréﬁere Zusatze«qn oulfonat alg’
dies bei Verarbeltuawvdes Chioykreséls a érforderlich ist;l;suf"
'3.) Durcn oulfonleren laouen Siéhlhﬁsfdonkreuol Chlor&resol ung .
Chlorlrespl bﬂW@Sééflgsiiche1Sulf§éénf§n'bzw; Waés§%lﬁslichefﬁé
oulfoqatqfhersbellen ii,j - 3 = )-?”“ . vﬁw

Dle uui;pnleiun des ohkresols ge gnﬁt am elngach%ten. Durch Ein-s
wn.rkunb molarer heﬁgen dgoo 120 :plg auf- Rohlrusol Bed 20°'untef. g'y
= .

Vasserkvh7unu Wird elne g, 8%;71gg b

¢ fonlerun' erzzelt. D@pﬁﬁ Veu-'w
b1 allsleren mif HaOH bezw' 31und Dlndampfe auf dem ‘asserbade .

wird eln Salzwemlsch (D_3+)_erhalten,‘daskbe1 Z;mmertemperetur elne*
Losllohkelt von“ca 20 %% N IS

Dre Sulfoh;erunm‘derubélden Chlorkresole a u.

b wurde mlt H?SO4-v X

hfﬁ
;
e



3052 .;)l

100 ib und h, ()4 kona. (94, xlg) dunohﬁcfuhrb. min webonblicho
'Untbrschiod in ger- Jlrkqu bCLdeF oullonlerungsm1ttel onnte nicht
e stwestellt werdens ou] onjerunrsbcmpﬂrqtur = 509%.. !esenblich Lﬂr
die schwerer erfolgende gulioquerun; dbr bhlorkresole 1st ein gef
cigneter {jberschup’ an H2504 el e ‘ v
 Ch1orkresé1 a mltuels 1;8 Tolen ‘{2004 su7£on¢ert fuhrt zu elner ca
182 Sigen Sullonlerunb. LOSlLCDnOlt des groo voun . Ia2304 be freiten ;'
a-Sulfondts (-33) =% 5 bpei Alumer uﬂmp\e.fatur. Chlox‘luesol b
mittels 2,6. lolen"izso4 sulfOﬂlert er Abh ca. 100 plge oullonlerung'
“1slichkeit des Sulfonats: D 35'b)\~ 5, 6/N SulTonlelung mlt ,8 o=
len ﬁ2894 ergibt 1ed1ﬂlloﬁ 7% vhige. ouT 0n;e*un~~'das zugehorlfe\.
Ua—Salz beSlth gine. hOSliCh&Olt von’hur 1 9 H. Von den erhal enen
stofien: b} 313 Dt)j\u. D35 b'wurdpn' uster our UntersucnmnU 5’

de51n11z1erende flrkunﬂ bereafﬁestollt.
11-\4lkylkondensation = - NP
l-) Shelliécnweroen21n, dZO—O 776 oledekennZL;Ler = 176 2 wurde'
enlorleru (Chlorrohalu = 21,5.%) und zur ALK y11ondenaatlon mlt

. Jalaa evnxesetzt. ‘Die- erhaltenen Ole wuraea unter der DGZClCh-
nung Lo- "~ 106, an dle ~qrna utocﬂhausen hreield, als ;uster abﬂe"e—A

Sbef. N :

2.) Die ans (er LObOHLfa'TlOHLETu 1o erial eleﬂnulo G&i —'Praki
blonenﬂwurden chloriert. (1 1.i01 Cl auf 1 101 KJ) und zur Alkylﬁ
kon&ensatlon elnreseoat. Die ﬁ;be1te@\51nd noch nlﬂﬂ# auexchlos—

plsen. - y o .(. o . K . “ ‘ ‘ : 1 fom et _._f . » . [

“TII. Kunstvaselln R LT e
s wurden groBere «eauen,bé“a£f1n wnbieﬁchtvals:Ausgangsmaféﬁ}al

-

furjdle Herscellqu\von ,uqobvaselin.‘.‘
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;"I ) Teerflrnls f\, . L e B : ,

" Aus vorhandenen Ropstoffen Wnirde nocnmals fur'dle Bauabtellung ein |
Posten Teerflrnls v9n ca. 100 kg hergestellt, Nel%ére Anforderungen
seltens der BauaBteTlungtkonnten noch\nloht erledig .werden, da die.
Rohstoffe (Leicht&l] bzwy Schwerbenzol nlcht rehr erﬁﬁltllcﬁwaren.:

B Yl

I, ) D631nfekt10nsm1ttel S :“‘[{ffw« L:f”.. _ 'f;-

AN
Erganzend zu den. Arbelten uber Ilerstellmicr elnes Austauschpraparates

fur Lysol wurden hoch folgendé: Untersucnungen durchgefuhrt.ﬁ\ b ,5
1) Serlenversuch zweprks urmlttlunv der zweckm@551csteﬁ Sodamenge,
“um dle Bestandlgkelt vewen Leltuﬁoswasser 20 erhohen.-f,fﬁ B j

Die besten Efﬁebnls° wurden mlt elnem Kresylolansgiz\folgender\g

, Zusammensetzung gefundeni ' ;_ R oo N
P! L8 Kresol L R :

o ' " 5 g Emalgator :

, ; 0,5 g Soda . A : , :

i ~ 310 g Wasser-A - i

: Gerlngerm Sodamengsn (0, 25 g) haben;fasv dle glelchB5W1¢kung.

/1_DEr Kresylolansatz zelvt aber dann eln séhr hohes GelierVermdgen.Az
 Gr0ssere(Sodamengen wirken aussalzend: - .
2y) Versucne die erforderllche ‘Sodamenge sofort dem Bmuldator bei.;L
',selner Herstellung p;nzuzufugen Yzy. im umulvatoransatz elnen Tell
der erforderliphen ﬁatronlauge durcq ooda zu ersetzen. s{wu;dgn »
keine rwinstlgen.dlxe_;ebmsse erz1elt.v ' o o
2310 Verwendung von~ technlschem Rohkresol (Huster von-, der 0irma :;-J

' »Gesells¢h. L. Teerverwertun" Dsg. Jeiderlch) an Sﬁelie}des blsher (;

A aﬁgewandten o-Kresals aub ungeren eigenen- Chemlekallenbestnnden \ l2~
. Die blshorlgen urgebnlsse konnten im ”esentllchen bestatlgt werden: .

1.
Ty

s

‘

.FragWurdic ergchelnt lediV1ioh der oodazusatz. Die aussalzende qu—
ku.nfr 11t beil Verwendunf von Rohkresol/orouser und it besonﬁers be1 .
Herstcliung derﬂGébrauohsverdunnunﬁen mit desﬁllllertem Wasser in Vr- ’

-fscheinun Im eﬂdgultigen Kresylolagsatz wurde daher per )odazusatz s

wieder’ weggelasseh. An 29 11,45 erhielt Apotheker Buhrow einen Nu-"

steransatz Lresylol ron. 500 g, folﬂender Ausawmensetzun" .
A \\ ?; ¢ tohkregol +
AR 25, ¢ Ymulgator (Naphtal Furol/J 1 1)
- -, 50.g Yasser -’ VR
.Der Ansatz soheidet ia der halte klﬂine 4ﬂacken aus, d g’ aich aber

‘durch einfe chos sehiitteln bis Jur uuSpensLonsleinhéit«au tailen. Die
Gebraucnsverdunnungnn mi't 5, 35.-1.% Kregolgehalt mit dpsilierte' '

3

.....

Nasser sind einwandirgi )1e Verdunnun"eﬁ ﬂlt Leitunvswasser schelder,
5 Plocken aus; die 5 uﬁ 3 plgen gosungen erqb nach l1n0erem otehen,
die"l jige Losung s b{prt.r;» L SRV

’ ! ‘ AL A0 . : '

Die Chlonlerung u4; oulfonlerung von '
Rohl

;6en0 QP 6 F cresol wurde in Angriff.

™~
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fEs wqigen eini.e“sé;fenvéﬁéﬁgﬁé.ﬁber das’ Bleichen von araffla und

Verarbalten % Bunstvabelln durchgefuhrt.‘nur teoﬁnlsche: wecke er- ~
usehelnt das B eichen mit 2 m monsil bel elner memperatur von 150o -
“‘fur d1e . Daner von ca, SO,MLﬂuten aq gweckma381gs%en. Hohere Ton31;konzen~
: tratlonen bbw1rken nur noGh- verhaltn1smass1g gerlnge mffekte. ERE

Als brauchbare funszvasellnkomblna ion wurde . folvendeﬁ Ahsatz gefun-\\
'den. 604 Hy IIT %40 % Paraffin, [ . -7 S

DR
e

mrhalten wird eln recht steﬁps Jaselln. Die Verwenduag von HY II\\
'fuhrt zu wenlger stabllen Jrzeugnlssenk die 7um Ausbluten neigén. nm
34 kunft funrte zu einer unbe-x\
:siﬁhAParsffin kristallin aussehied, Ap.
23, i1, 45ﬂerh1ali Dr. 3, Lond%, domberp, Jje ein 1 Pg-uuster hunutvase~f

- it
Jdin oblrer%’usammensetaung he rgeétellt\untor ferwendung von "ebleich—
ﬁtem baw, unxeblelchtem Paraffln.

IV, stonfraktlonieruné ;~,,;

g PPN i
A
-Zwecks Veitervemarbeltunﬂ 2 Londenoati nsy rodukten mit Nanntahkln
sollten aus’Esbon die(elnzelnen 1ohlnnkésserstorffraktlonen dyreh
Destlllamlon abgetrennt werden. oie™ uestl 1on wurde mlttels R
n9r~“ulykanerkolonne mit. volistdndlger Loqdensation%dyrchvefuhrt.j
Durch’zwe maligé - Déstll}atlon yurden die CiO und G- Q;akrlon m;t’”

$1nem!Siedexntetvall vou éa 5 ernalten. ' 'A”~( ] AN %1“nu<

Ve -Schmlerolﬁgndensqtlon ; "."i' _,ff PN o
;-ﬁ7zén der: Pirng Stockhausen u. C%e \¥¥eféldb_u%fé?TH?T,Bézéigﬁﬁﬁﬁﬁ”
;"¢1nera101 4626 érhaltenes Prodpkt’wqfdedghlqriért'(lj{g:cl:auf A
100 01, entsprecﬁend einen bhlorgehalﬁwﬁﬁh;ca 13 4). das. chlorlems.
b Produkt wurde mit Aalan NERAYE

/setzt D1e ﬁirmaf hoc§hau3éﬁ,érh%g;j“(:

I gearberteéen»Reaktlonsproduktes.;
] o .

B L R Y .
‘cﬁ%lerolkohdensatlonsumge%
«12.45 ein*ﬁuster‘deg af-

{ a 1\ \'\"'V"
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Rahmen der Darstgllung von Benzallehjd und Banvoesaure aus.
Tolgol Nurde @arallel z0 den 1aufenden Ar>e1ten nzch dem, Gatter-
mahﬁvorfahren versucht, durch katalytlache LuLtoxydatlon AT bré‘fh-v

o v . e [t

//S/Een Jrgeonlssen zu gelangen._ Co ﬂ | i

. . /
‘Nach otudlum der theratur Ramen‘fuﬂ dlese ?eaktlon Kat\\ysauoren f,
1n Praﬁe, dle 1m.Vésen llcheﬂ aus ‘den Qtyden der ’etalle Tisen,
chkel nund Lupier bestanden. Dlese Oxyde wareﬁ avf 1ragersuustan eh
| uu getLgoen, ﬂle Blmsteln, Aculvkohlv und Blslcherde. Aber auch Jle:
| etalWe der’ 5 und o. ﬁrunoe haben 31ﬂh hwernach hewiHIt, 50 7. B.
Va1w41n,r,olybé a und- Jran, also etan daren Leqélw"elt gegen=-

uber Sauersto;f 1~1=ht v;;Jﬂdcrllcn 1st. T A e

[

i
: .

Versucae mit\ﬂléen~ "Lc‘el— Ai Yuoxer-Katalysatoren, deren'gun-
stlwste>Temmeratu§ um 4000 nerum 11eoen soll lahrte gedoch zZu
“keiner be-rledléenden.Ausbeute ‘an Benzald eth Sie wurden durch

Ver lunea der .1trape au; Bims teln hercestallt ynd 'zamen allein, sowid
Jin uemlschen 7ur Aaweﬁduno Dle TeJxeraturen Wurden vw1schen 350° und
400° varllertt_ebenso das Verhultnls Lult/moluol. ﬂur ~er1nge lengen
3enzaldehyd Ldnqteq/uber 400° 1n deﬁ_Vorld"enlachvew1esen werden. |
Von deq iletallen Janadln, ~olybddn und ‘Uran stand “anad1n51\re zur .
Ver urunolmVersucne hlh ~1e sem ataljsator bracht'n "ute mrgebnisse.'

7'Die - Hérstéllung des Xontaktes weschah uber das;Amm6nmetavanadat,
welches Jurbthuflosen von Vanaulns‘ure in wilsserigem Armoniak er=
halten wurde. Dlese Jerbindung .wa e durch Jinda':n.pfen der‘uosunﬁ
auf dem sscrbaa im COz-otrom auf Bims teln nie:d er"eschlaven. '
»aBel 2/O° wupde dann im LuLtstrom pALE V20r(\xyd1ert. )

P] - ~

In elner "anven'gemle von Versuchen wurdun dann durch Varlatlon
W der ?eaktlonsbudlnbunﬁen die unuulvsten Joraudget ungen fir dl(

T N

. ’ : '
l) i i elaem Gemlsch Doluol/Luft,- 1 ?5 vurden bei 380° 34 %
enzoeouure und 12.% Benzaldehyd ez, a f Vﬁrbrauchtes :bluolf“

Darsteillunrr von Bpnzalﬂeqyd und unqzoes ure ermlbbelt.c

,‘/

erhslten. Der ho*takb bestaud auu'5 SV O5

~ )



) -3 &7
-2 -
\;2) Bei Erhohung des Luftuberschuoses erhoht gich le Ausocute an
Saure auﬁ osten des Aldehyds. ’ -

ek T

T°1u°1/L“ft 1isoy o L
hontaﬁ%’ ;% . Vg 5. ;~(.Ausbeute:.aaf““40 Benzoesaure \
”./// ~g-="3800 ) S ;35 5 % Benzaldehyd

-3) Bel niedexen hon%@k onzenQrationeﬁ werdon Zwarn. hehere Ausbeuten

erhaf%eq, aber daga guq? hihere Temparaturen erforoerllch.

/Z) Toluql/Luft 51 2 50'). ﬂ'\‘

- . ' Ausbeute:"ig\ 30 7 Benzoesaure
Kontakt 2 % VQOS Y ”TJ; 4 Aldenyd ik
i t = 5800 o ' \ AT o }y | ﬁ
B) Toluol/Luft #14 ,J,<‘ o
. Kontakt = 2 ¢ V209 Avsbeute‘ 1& 45 7 Benzoe$aure ]
.‘S t = 4000 el T Aldehyd
SRS "‘.x,_ L 'L{“
c) Toluol/Luft - A ' -%'14%,?
Kontakt 1 % V P ’ Ausbeuﬁe. ”7; 42 % Benzoesaun
4QO°2 ' > t ‘ ;\ . \\ o Aldehyd

o ?\ i
Elne’Erhohung der Temperatur auf 450° verglngef te: dle Ausbeute wegqn
zu starker Oxydatldn erheblioh.v(HZO“Bildung) Versuche mlt A&tlvkohlé

#als f%%gersubstanz hatten kelnén 7ﬂlolg, da Aktlvkohle bel 400o im '

”Luftstrom kt@;k sintert ; \ Lo ‘

1

gAuf Grund dleser @rvebhlsse kann gesaﬂ% Wﬂrden, daB 31ch fir dié Dar=-
_stellunb von Benzoeépufe und‘Beazaldehﬁd reh; katalytlaqhe Luﬁtoxy-.
»[datlon eln Vanadlnkﬁﬁfﬁﬁf“am—besuei élﬂne?, der aus Ammonmetavﬁnadat
;durqh Oxydrtion mit Iuft- 2u V205 un%érhéﬁﬁ 3000 dargestellt wird wnd
‘auf Blmsteln f&etraﬂen 1st Dle/ﬁ%nst1¢ste—R§aktlonstemperatur llegt ;
1% ‘rund)400° das .nstigs*esReaéﬂlqﬁsgemlsch‘bélm Vefhaltnts~

£

5 25 und daruber Die Kontaktkéﬁzentratlonen konnen

nnnnn

»él - 5 % betrégen. Bel/nlederen Konzentr?tioﬁgn s Q\ hohere Tpmperaturen
zweckdaplg. :f¢ﬁf K‘ I e fVL

VT o o AN e A
v. : A - ¥—«'§ \ . |.‘.', ] \ N . 5 e
-Be; allen Versuehen tratea kelne‘uxp1081on€n~a ‘o D1e Exploslonsgrenzen

| : e
fur Toluol-Luft~GemlscA5 11egen zw1schen._,§fwﬁwﬂw

Toluol als uﬂtgre Grenze’
',&%.$%1901 ais gpere“Q;gggg.
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‘T Darstellun* von Amasthe51n au Tgluol
. \ .

3
\Die erste Reaktlonsstufe 1st 1mmer elne

" Dabei wurd' ein qltrlergemwsch von 150 g 280 (66° Be) und IOO‘g
~?INQ§ (440 Be) auf. 100 g Toluol zur Anwendung gebracht. ;5<‘- '

In Zwei Ansqtzea wurde e1nma1 90 7 Toluolﬁmsatz und dann lOO ¢
lijoluolumsatz ’r2191t tr= 300, Die gerlnﬁere Aus@eute a im ersten <
- Ve*such lag an elaer unzurelphonden Ruhrun ~des uemlsches N

Die 1 ennunv d#r entstehenden Isomeren.sdff nundurch deuumﬁestil-

e

. . . f/ ‘ ‘// N /
,Der weltere Vei}auf dgr oynthegé’\ann nun aufnzwel verschledenen L
Jenen dufchwef 1<? WPrden.;l'g o 'y B

- . S Look -
' -~ --LH o Lleele : R A
: . (,0\9 “" . i , :
&)/ Wy o f'f AN i /0
R Y A * . A . ‘ .
EREIE AR AR - _ NS '.\1- __.?
. AN N T ' \1' ,. =: .: o - ! ! [ »
Man OXJdlert p~41tro+oluolﬁzu p-ﬁltr#benzoesauré Did/; Operatlod
solﬂ sehr gut. verlaufen u§d mlthhﬁomSQQre_oder Permangana%-gute,

Ausbeuten vehen. Danﬂ wlr redu21ert zZu’ p-Amlnobenzoeséure. Dlese

u
Reduhtlon’ve lauft analo~ der. Aq1llnda§st°llunp aus Nltrobenzol
, mlt Pe und HCﬂ p-AanobeaaoeSJure wir \9 2NN zu Anasthe81n verestert

_1?)7 »/c\Ww /\ " - /\u} /\ | {oozg ' /ka;
-l "i“‘w ‘h( / ‘z“ ' ,,I l - r ( N L //‘

\/\ \/ ." :\V-f'_fv -
SNV - Wheooh Wy
i'Ne)‘ - Nﬁ&_ N“‘wcuj ' }‘N“(OG“‘T. ' 8 Lo L

v < ’ _;,\. . A 1
N g 5 . o 'f\. N :

A
N

man reduzlert Aunichst b-rltrotoluol zu p Aplnotoluol, stellt dann ‘
,»das Acet~n-Tolu1d dar, oxydlert Jdann zy p-Acetamlnobe”zoesaure, die
in quantltf_lver Ausbeute 9mtstehnn soll Mit Ho1 Wird. dann dlE

._Acetylgrupne abﬂe balten uhd dle p-Amlnobegzoeo ure zuM‘Anastn631n
' vereﬁteru NG - ‘* [ '

5.
b

S N - N oL e i ,,v""_;,:/g~ T
Jelche ilethode dia gunstigere ist sol1 untersucht werden,
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ung vor chhlorbelzol" .

500 g Benzol 80~ 850 '51 Ly
_ Al;l o wasserfre Y
7/4 Stunden it 5

";~"‘2. 'ﬂ
0 l/h Jel 454 52 chlorlért L h
CnlorauLaahme uqvollJo 1d1a//Neutrallsatvon mlt 4 ¢
Chlorben°ol nSfesamt\BZO

Paradlchlorben

Kalkhydrat
zol 30,5 ﬂ, durch lltrat"on'ﬂeWanen L
,g fluSS.eChLorounaole 69, 53 ) st ;f
besucﬂ 2008 - O I PR ; '.7.!';ﬁ
¥ Annewandt‘ 447 g enzol, 80-850':"5"a I SR
Coo215 g AlClB, wasserfre1§ - ' e
, 4 Stunden’ 1t 70‘1 h.

/h Chlop beg;: ¢®~55° cb]oraert
Jeutf\lislert it

*[qllcgﬁidi%e ‘
3, 5 Sa Kalkhydra :
0 g Jon311, &hhﬁache R

Bleichy Bos
arbaufhel unv . hellbra
! , Iben; -in 5ésamt787o By nach deq T —Vund Pon51lbehandlpng
U760 g R ST o

‘,f;'_'\:n"- 7o

JT?%LY s l> Jach?orbeaaol 4 5
i e F iiss

~

Q,
..unlorbeuaole 54 é

¢ /

o Angewnndb‘ SOO-g,Denzol '89-350
"15 g PeCl 3, wasserfrel

ievt, 'Volisféhdigé\’
. J lert, Filtpgt- Lit)3. . |
S undeigebieicht‘ G elchw1rkung;{'a

i ~chhlorbenzol 55
Llss; hlorbenvole 45

qngewandb‘ 500 g, uOhOéﬂZOl - ~'{%;;

_ . P 8 Fe 013, wasoerfrel

jf”- slpd,7o I/h:be1_40545°’dhloriert4 Chloyaufnahhé-z

3 i1 abnehmend; B T

L6 —Phlombefgole 913.5,/” Sy e <L :

" Behanalunv mi ‘3-: Kalithydigi und 1 X Tonsi1, p Parhe! dan aoh noch
dunkelpyy - n,’ Kgine fre1w1l11ge krlstallauascheldur“ b81 71mmnr
temoeratur :

Bei “Qo 15 7 Krlsta

“yurde, . :

leasse abfiltrlert d1e zum ﬂex& mleder f1u381g ,
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,ﬁE bnls der Versucue 2006 bls 200‘ co

N

3 7 . I : L R Con :
_Gerlﬂre Chlofldmenven (O 2°54) s1nd vnzur91chend rrroi,ere engen

" (3 %) brlrven die- D—chhloroen)olﬂusbwafe wie im Bellstel, V. 1922

. 8= 903: unwadboen. reCl; scheint dem A1C1 hlprbe aberleren pary selq.
_”hau LOﬂbGﬂ&Ol s1hd brauéhbare “r"dﬂlsoe kgum ,Zu @erean. ,

s Benzolchlorleru 13 -im yllndev § RN ?@f; “ﬁ~gg§‘

l tem
.

.‘l.
’

Versacnsaqor nulv.'ulaSZJllnier 450 Lm Hohe, 40 Jidul l
Versnch 2010 :

- aneﬂandt. 250 Benzol 80 -850 .
IR Ty5 . g Pecla, wa$ser¢re1

O S . SRR
é’? btunden mit 60vl/h bei 30 - 40° chlorlert h]orwufnahhe
sehr "ut, Farbe nach’der jehzndlung mit.2 % Valkhydr@t.;otbraun.

Gesamt - Chlorbenzole 470 g 0402 1,35

b= chh orbeﬂaol : 40 4 ,' »'1‘
fJuT;zge Chlprbengole 58 ﬁ, DQO 1 398
Yerswen 20113 | | ’

o Angewandts 25(gBenzol 80850
' 10 g T_biQGHdrehSU”“e, frlsch

B
~¢

. N
Sy

:“232 btuaden mit 60 ¢/h bei 50 - 400 chlorlert Anfanﬁs schlechty
Nach V°,btunde gut, :

Chlorbenzole insgesamt 480 g,y D?0‘~\l 366 _
Neutraglsatlon mit 2" N]Kalxhydrat Farbe dunkel rotbraun.
p-chhlorben&ol 31 4%, , 4
- fhisg, oglorbenzole 69 9?0 =H1,393”

—\

Ve*such 2012"*
Angewandtz 25p g Benzol 80 -850 -

10°g HiuendrehSD'ne, gebraucht<1m Versuoh 2011
. 2 g frmsche Lisendrehspane :

2 Stunden mit 70-80 1/h be1 35 = 400 chloriert,

Chlorbenzol insgesamt 465 g, D40 1,332 T K
Parbe he]lrotbraun, klar it 2 A Kalkhydr t ﬁeutnﬂisiért;

?I

plDichiorbenzol 42,55 o

¢ flise. Chlorbenzole 57,5 % Dzl; =1,378
Versuch 2013 " '
Afigewandt: 250 g Benzol, 80-85° S Lo
Lo g gebra cﬁte “1sendrehsnane aus 2012 g Turﬁggénzj

30 g frlscE 'ji it-Drel-..

panen ge;’
- Piillt,

SR DR
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2 stundan,m&t 70-80 l/h bei 55 - 400. chTOrlert._ :fff'w“i’)
Chlorbenzol 1nsgesamt 490 g,‘_Dﬁo \- 1, 360, hell-rotbraun.‘
'Neutrai1s1ert nit 2 % Kelthydrats ~© o 0

 ;fﬁ” p-chhlorbenéol\ 46 % R
pjf /fluss. Chlorben ofe 54 ﬁi-};D2O_= 114&5'
Versuch 2014y : LT

* Angevandt: 250.g Benzol, 80~ 850 ?“; SRR

: S ‘ 20 8 gebrauchte Dlsehdrehsoqne,

‘2wstundgn mit 70 - 80 1/n bei 593- 600 cblorlert.
Chlarbenzole inszedamt 510 5, 0% - r&agg

/

‘ o p-chhlorbenzol 44 p ' '531
N o, crloseanie 564 0% Lk
:Vérsﬁch‘2015;" o e

S ‘~:;4

éghgqﬁandt‘ 250 é Benzol, 80—85°‘ f »

"?; . 50g: rfebrawcﬁre ElsendrehSD ne aus 2014
25utnnden mit - 50 1/h bel 25-30° chloriert
Ohloroenzole 1ps*euaqt 452 =,
e p—chhlorbenzol 61 pf“ : L
AL~CM, flﬁsq, Chlorbenzole 30 % D> :w#ul;282

. e R

‘ ; . ‘l‘ ! ‘ \1I-~,.~ ’ ( ‘

urgebnis der Versuche 2010 - 2015 iiber Chlorlerung im ZJI inders

Chlorierung im 7y11nder ohne Runren ist mlh Eifolg durcﬁ@uhrbar.
Als Latatysator sind Chlorldexnloﬁt erforderlich. Die. Anwendung '
von Bisendrehspinen selbst bel npr teilweiser Fiillung'dert Flils~
SlngltSS#Hle Yamis. ka%aly31ert’dle Chlorierung: storungsfr&l ungd:.
bewirkt-gute. Ausbeuten an D-chhloroenzol. Zweckm¢31gerw ige wér-
‘den bereits. gebrauchte Drehsyhne nltverwendet. ‘Die: Chlorgerunﬁs-ha
tem@eratur spielt. 1ng§rh "1b der Grenzen 30-600 kelne slchxbare
Rotle. Afesentlichy fiird die Ausbengesteigerung an p- chhlo&benzol
“ist, uberohlorleruﬂg auf /jeden f511 zu vermeiden, wie fder Veruuca“k
2015 im Verrlalc ‘u d%n vorherﬂehendcn auSwelst. ;b: F A

Bei der teﬁhnluchnm unlquorunr kain Yenzol bzu. Lonocklorbﬂnzol

(Sdﬁ..132°) aus.dem-Rithrgefii nach der- Yeutralisation vor"dem, oy m

"#iltrieren dqrch Destiilatlon viedérgewonnen wcrﬁen, well die,3. g

Dich orbenzgle bei 173 - 176¢ sieden, Hierdurch wlrd*der Anteil

der fluSﬁlven Gemengte le beim’” Xuqkrlstalllsler@n des p-D1ch70r-
\be zols vérmlndert und/éaml, die Augbeute an e1w1111g sich ab-

‘'geheidenden v-chhlorbenzol crho tw Die tatsachll /Auﬂbemte a

j hlorbenzol duréh fre&tlonlerfe Desti atmon wurde in den ‘

vor eheaden ersuchen nicht be°t1me Y. Fir nle Befreiung des dufch'
I 1stallisatlop bei etwa +1.00"° abﬂeschledenemap-ch Torbenzols von,
den fliissigeil Isomerfn hau SlCh das Abdecken' [t B nzol alq brauch}
“bar erwiesen. . 14 '
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fd)ﬂ“SOO vcrrlngertc ?e;tcrhln ple musbeutu b, Cb orolcilnen;,z g H(Z

“wurden ubgeul(ltrn mnd 1500 cn’ Cus auf?ef npen\15 Zder fliis-
sifen.indprocukte. bes trnoen (u“,a~Cblornréuxlcn :

C . | ' o
C,Q Vervhche'mlt{ZnCl, cut /kthkOhLL und chblorpropan

:-" '\h 50'

Mit fktlvkoble ule Tr,gerc Loi nz\konnten be1 ﬁleierrn Tcmpe-:
g‘R.r,turen ‘die (1eldTon Ver uch°erpcb611 56 eralelt werden, ;~ ‘

'”a).B01 55 0 \urden 4¢ y fluoulfe/TnunrouuktL frh(ltcn _NOVOD /7 j

{ RS -chlorprOp,len bc¢tcn9en Eio LbieOpultcr< HCl—Munrc betfhg
3 ‘ﬁ‘8 £ \14)0 cn’ Gig wurden cuigdiungmn.; 4
?B)'.er LOOO betrup dlf abgespaltcne HCl Lenge nur noch 7 ap bel

einer Gusnenge von 570 cn’ Demeﬁf’brechvnn wer die usbeute &
\I' Chlgroleﬁlnén sehr perlng nJmllch 5% -der {ebllueten 80 & kon-~

1) densicrter, pocukte 957 Wrer nlcht umgecetate Fﬁ” chhlor—

©opropen. /- Ao e T \

;ciLOberholb/a80° frit weltgehende Oleilnblldung unu Polymcrl atféﬁ

V4 ] . s o [ -
. K EE .o

) Verquche mlt €0 (1° Tr gergus llexertcn “IukflSCthlA glelcbgn
fr[pbnlyuc wie: Sth’>vOff _ f ‘! ,ﬁ } . ._,f>;-1 4“-

/
3

.Achnlorpro pen. poi merlolnrte vorgle eﬁé bLl Temnercturen )
'Porhhlb 2500 nntprh 1b; dlescr Pew ~cr4tur onustlnn untcr uen

%%en geqchlluertrn Pedlngung@n 1n gerlngen,Monden a—Chlonpro-

r ¢ ‘

pwlen‘ “"".;a_..~:::v.‘ _"‘ [N 5 i ;l' L ’ 'q = ) ’\ !1 .}
‘11\10h10r1o uroo in Vrlnem e 11 gofunccn,.

. e . ) e
L A,

‘III{ In Trg%nyunr meiner Dl crtLtion unc Zuy gen ren Idcntlfl-_'
E \glerunb GET ulc}lorprop;anuraex von diesen ' ‘&ooukten vhys chem
'-»ﬂessungen durchgefuhrt vor zllem caie Bevtlmmung der Moleku~ ;_
A larfcfr aktion.mit demw Pefr xtomcter “Zur xlch nﬁ ces Refrek- - i
:tomctcrq d¢ente a—Bromnanhthclln ﬁnllﬁn But ersuuqe\\ﬂgtro-:’
' benzol Benzqldehyd . unc.¥ethy 1z”cloheyqn Unter e rufk°1cnt1—‘-
~pung ees nit Hilfe dieser: reinsten Tlch °ub tenuen crmitielten

Fehler W1rd"n fol;enac*“ﬂrte gefﬁhden-if;

3 B A 5
' ; ,l:': ' D N
: 1% Plchlorqroﬂcn: 1 4‘88 
z 1:2 ) 1‘ -‘?nL " I ;47292
ffIEZfT NS - 71,4510
e e Lo
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In fmschluj ﬁn-die: Yessungen “urcen c*nlrc nndcrungcn und eine .
Neuschrift des crsten Tc 10 nmeiner rrhcit n:ch ma,gcbc besonderer.”
'Geaicthﬂun?te dyrchgef brt Demit urcc aer exnerlmentcllc Tell
‘meiner }rb01t bgoschio wseh, S |

IV In Anlehnung an ehcsmalcldurchgefa%rtp Vere tcru%gs-Vorsucho annuf'

| Prop;lchlorlo rrdb- z itriumzcetet wurden diese Versuche mlt Prop: n- ;
und Butonmonocl;or den-wicder aufg“non cn. Geri: e L,ayﬁn Propdl—»

. chlorid: murden ruu Pronylzlkohol “herges tellt.. Debei zeigte 51oh

da) dlc V-reeterunﬂ nit gesfirmiger Chlorhcsscr°toff5aur'f af Qch'"1c-
rlkaItbn 8t63t, da dee wls 1 [,0~Intzickungspit ! cL.und tholvsctor
7ugeuctzt° 7nCl2 cine sekundure HE1-tbspaltung ke t‘l 1Lrt wcbel

in nrkebllcken Mengen Prop; 1en entstehl. Die ’nwenrup{ von Thlonyl—
thlorid bewihrte sich dug eﬂqn ‘bezue 1t diesen bhlorlcrungsmlttel
wuré‘n 70“ Pr0p5lchlorld erholten.. T ‘ |

Die. crvten Versuche mét Proy3lchlor10 z01bten«vlnu :
- ¢ines Yus-tzes von. Riscscif 1° Lusungcmlttul fur hg-ﬁcrt@t

1.). Bel 180° wurden ohne Eise geip O Rohester orhﬂlten.)ld Prop; 1-”ny

f;yCYlOTlL wiren nicht umbssﬁtvt DIL entatendenc, Chemenrer betrug 1,2
P 2)) Le1 ? stieg die T""cercu bOUuC untcr sons gL61c}cn Bcdlr ungﬂn
cuf 597, 57 Prov; lCthT]Q wurden /urtcler} Tten, degogen betrug.ﬂ

¥

'?\< dig Gos mcngc 7, ? Lir. im wesentlichen bee iffend s VroLrlcu  §§¢

2.) Dureh Jusetz von iseosir Onnt@/bel 1700 die Rehestersusbeute -
L eaf 804 yewtelgert werden bei nur 0,7 Ttr. Gasenfe 11, 6,,N DrOpvl_
1 “chlorid waren nicht umgesetzt. o .

v o
[

bufl Grund dle T Er{ebnls;c'wurdcn die folgen@en Vcravﬂorungsm“ri‘
uchc ven' nutblchlorlc nur in Gegenw.rt yon F19Ch%15 durchgefuhrt

’ .1\>t: i

3.) - t = 180°; Vérsuch°*émér'8.8tundeﬁ'
| T Rohestcr- 81,5 % ‘ -
| \\04 iy OL ‘zuriicks — B
G?smcngo:r - 1@‘] Lir. 75,5¢' Cgﬁé
' R 8,5¢ KW

ClyBilend: 95,6¢  Cliy-Bilanz: 88,58

-
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C4H901 zuruck I Dol

basmengc- - 18,2 Ltr.

CIm—Bllan._ 98, ; C4H9 hllunz 83, 7w

it .‘\ -

| In nb(trhcht der entqtchCnaPn Vorhfltnlcm Plp bohen Gasmonyﬁh wurdu

die Tumvercfur hcrub{(qet4“)1 g
: Z)uif;' B i‘— 1660 %¥mr uchéfauoz: 6 Stunden -
| | Pohoutcrjf~ T8 7 L ’
4{)01 zurucl _ 1, / :
Gasmenge:] 5“ e2 ﬁﬁ‘C%HG
.C}é-ﬁiLgnz; | 56,8 %12‘:ff 3 ;Ma-BllunZ 78 2d

4)~F y.; % 1550 Vervuchsdﬂuer 8 Qtunden
Voo Roheetpr. 80 o )

4H901 zyruck 2,1.4

Gaumengc O,f Lir

\ .

" Der theat simtlicher »rcropche bqtrug 1oo§g 11K lchlomdz-z‘*:}'it cintm
1e1ghten b recku’’ w ha-“cetgt und 100 cm Plsesslg R ’

_Veruuohe ﬁleq;WMérF”ltn1°mbBlv ghnqtlgen Frgobnisse' hcb mlt e
:chet 1 zu err?lcqen collﬁn ﬂemn dhet ﬁurc%gqiuhrj wordun
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: Der Perlcpt uB ie ﬂr%el e Zur D.rqtelldng von Benqudeh und
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