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Xn den Letcten Jatrren nehaen tll,e Verüffentllehlüt.
gnn über neue Dertyate ücs l r2r4-Trl,arols ctAndlg ru.
Zahtrletcb slad üle Pateate, ln denea dlle lrerrenduag
dlessr verbtndungon bry. lbre lterrtrllm8 6escäIttrt
u§il. So collea Verttaduageu rlt dor 0*rryfe
-§[-G(dtr-)-$:: la Metdlralntguu6udttela daa änlan-
fea voa §tchtetremetallea verhln«lera (tl" Zur relet-
tlrea sntrlcklrrag rca Sel,lfsrbenrehlchtea ru 1üSc-
graphbehea Hsbneebtcbteafltrea rlril rcr6eocülcger.
deu tatwleklen Verblndr,rngea üBruactlenn dte scher-
entslekelbm §llbernerblndungea ütliles rna Je u6
&nrentrrrtlou üie §atr!,ckrrr8 üer l. oüet der t. sDü
2. §chteht verrä8erur rn Frage kmea unter anäoren
&rtsaptotrtasole (e,. ü! DBp ytt,6S rfra'dle Verrnn-
dug von aulfonaäure- oder carsonaüuragnrppen*tre-
gendon subetastlven Dlhydrothtotornlolu-r llpurtdln-
oder Dl,aluostllbeurerbl,aclurgen nlt elner oder rehre-
rea tH,arolrlageß alü eptlrühe ärtihellungratttet ge-
sehütat (r). Der l*§.-Farbentaüuatrte urrüon Kmdeu-
cattmsreaEtlonen Too Ver$laihngen rlt etnel odrr
rret, Fäaferrlngaa,ln &enea dlo Grzgplenng I-I|E-Cl:üI-
relnaX, vqrkmt , uad Alilebydea pateattert (t a ). DI
5-ß-&1noäthyltrlaaol unü elnt6e Dertrate rtrken blut-
dlttlekgenkend uncl hlgtmfur§hnlteh (Cr5"6!. BEarotrl
asor,s, beoonülra daa 4-lietboxtrr-s.hllrstrsnrotrlarol
tetgua gractrtrrßrbenm€ndle lgtrkung bel l{liucetw.ren (?).
ra der Hoffnung Antttunol.nlttel ru crhaltea, rnrsüea
att frlasolou gekuDlelte ?htodtarcle hergeetertt (a).
II.A*0FFEr tI.§rEt'Knür §'DouAGK rclgten" daß wtehttgn
Ttberlulostatlta dlle Onrpplenrng n*C(*I )-tjII-S*tt!82
enthalten (g). Darmfrln gtnd Thlodlasole und arcL
Oxydlazolone (1O, tt) hergestellt und unterrcueht
rorden. Angabenn da8 t 12r{-frl,aro1e auf thre tnbrr-
lnrlostatlgcho r,xltrkuog rntoraueht rurilen, tomten
ntcbt getboen weüüsu* Daa grraus[-p5rrlnlittn ( r] er-
rlsr slch ala rlrkcaa. §ü enthiilt dre etyiihnte Grirp-
pl,emng (XI), bol der anctelle der -C-X -§tndrnt dle
-GrC- -Blndusg gteht. In 8telcher l{et*e werüea a}er

dar
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trär4-'l'rlazol unü dso ls?'4-Trlazolon Blt threu llerlva-
ten d,er §trukturfordarung entsprechea,

B-ü - [Bri
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Ille \,'ennendua6pu$gt tchkelten von Derlvate$ {er
t,2r4*Srlazola slnd alao sehr naalgfaltl6 und erst
ar elnem gprt,*gea .Iell arachlogsen.

$le von il.oi:t{r, -,. und §.Bsll/\rzl(y (r3) besetrlebene
DarEtellungmaethode ourch Reaktro$ voo eyancarbon-
o§urehydrazldea mlt prlmären allphattschen oder rr,B:
natlschen Äninen bletet dle Högtlchkelt, blsher troch
nl.eht besehrlsbene | 1214-!rlasotre herruatellen. Ab-
ueichend von dea tibrlgcn bcechrlebenen Re:ktlonen
tritt bel der ümsetzung von l{ß-cyaaacethyd,razltt ult
Ani}tn neiren üam 5d{ethy1-}-anllino-i rp"4-trlacsl
sla llebeoprodukt dae {-Fhenyl-5-oethyl-t r!e4-trl*
asolon-] auf. i)ie Aüsbeuten an frlacol und, §rtazol"oa (x)
earlesea steh al,s st&rk abhninglg von tlor $ar,gei;ureoetrser
dle üem Geolseh von tyanaeethydrazld und fintltn irr-
gegeben trlrd. Ile Ecelnflussung dleser seaktion dtreh
tersshleden groSa Antell.e schr,refelsüure .u untersu-
chca, lst d,as Zlel dleser Ärbelt*

(r) gr. ?riiraere lleaelchaung *trlaaol' Eteht l.uf *ea
fol6Scndea ?e!!ol tür 5-,:ethyl-Sanl1lno-1,2.4-trlozol und'Trlazoloa' für 4-i,henyr-5-cötiiy1-
I 1214-trtaaolon-5.
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Für elle Drchftiärung der geplanten i.xpertr:ente uut-
dan etua 25O g i[8-Cyoacet]rydragld beoötlgt. Dle Dar-
etelluag dteser Verblnüung tet erstoallg von B.GßHLE;I
(f 4) beseirrleben Borden. Daaae[ ergtbt eln Ve*mchl-
ansata 5 cra'm (6+*) Rohangleuto. salbet. urenn dte
l{eagen jodee Anaatzes arf das 5-f,ache erhöht serdcn,
lat üer Zeltaufwand rur flergtelluns der benötlgtea
äenge betrüchtlleb. Arl das Abdaopfea dea ttasrera ts
Vaknrm bet {5o ( Uef 5-faehea Aneatz etrrra t ltter }
entflillt der gräßte r.atetl dcr Zelt. Er mrrtle iteahalb
zuai.ichst unterauehtl ob ohae 6rö8ere Verluste dle Uag-
eeürngnge reduztert uertlea kann. Be! elnlgen Voner-
suehen lagen üle Ansbouten bet 6O-8O f,, uenn aur der
l0.tell des Laut Beschtelbung notsendlten t as$era v€r-
vendet wurde. f,:s zelgte sleh au8erden, Oaß es gletch-
dfftf g tet, ob Kallum- odar ilatrluohydrcgeneerbonat
Bugesetzt ulrü. Ilöhere Reakttonstencperaturen eral,edrl-
gen dle Ausbeute, dena ln elnen Fall stleg dle Teope-
ratut uiihrend der Roaktlon auf 85o und ille Ausbeute
betnrg dann nur 516. ;:lt el,nea ütersehuS an lsdrogen-
eütbonat lcana dlc .&rstreute noch etr.rag erhöht yerdpn.
irlrd dle Senperatur des tleseerbades bla zrrrc sleÖepunkt
des $asaers erhöht, lst kelne Versehlochternrng der Au!-
beute festsustellan, Dte Desttuatioaagesehwlndlgkett
wlrdl Jedoeh betr':ehtlleb größer. ?rrn Extratrte:ien dea
Abdampfrilckstaoüee uurd,e nleht absoluter sondcra nur
96{'*LEer Alkohol venrendet, da das Bohprodukt doch noch
ctnnal rmkrlstal§stert uerdea uuß. Der Sehmellpunkt
tie6t trel etua t8Oo. Das Uukrlstalllglerrn aua Äpetoa
ertrtes slch bet den benötlgten i,iengen ale unaweekmäßlg,
da dto rxisrrchkelt verhü1tnlsoii816; 8srlng tst.Alkoborc
elguen Eteh dafilr begser. Das a.us absoluten Alkohol
unkrlstalllslerte Produkt schoolz bel 185r5-t86o.
n-Butaaol i'rar als Lüeungentttel aoch bogser g;eetgnet
aLs abeoluter Alkohol, da bela üskrletalltrslerea dle
lenperatur höher ganoEmea werden knan nad belo Eln-
engea der r,ösungea lmer r'rasesrfreieg Butanol surilck-
efeironnea wlrd. Belm r'lltrteren lm Varkuua gl,nd dle Ver-
danpfung",averlu;te nleht ga:rz so gzoß wte bel der Yer-
r*endung uon i,thanol.
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i{lt der folEFnd,en Jtrbeit*reise qrrden d,te bestea ,;r-
gebnlsae errlelt.

145 g Jleethydrazlil r*rrrd,en geoehoolzen, olt 3OC ol
:'.?asser versetzt und au3 ZiucrteüIletatur aDgektlhlt.
DaDD uurüen 2OO g liatrhmhydrogeacarüoaat tu6egc-
ben und la 2 l-§undkolbea tmter $ehtitteln odsr
§i,ihrea lo lrerlaufe von 4O $tlnutea 2tO g Brm-
eyu tn klelnea Portlonen eingerorfon. lurcb ßithlung
rvurde dte teoperatur unter 55o genalten. Da.o Gealecb
bl6eb tlber tlaeht ':tehEa und vuröe üans la Vakutn
tu sleüeaüea it:asserbaü aur froekcae elngeÖmpft.
3e1 el:rlgeu Äns:itzea nclgto dae üernlseh beln .i!,n-
eas5ea sehr zum Stoßcn. Dle Apparatur mrß deshatb
entopreehend atrfgebaut geln. Der Rückatasd wurÖe

herauogekratst undl la elaer großen Relbsehale ult
etwas 'J6d-tEBo Allrohol rr;Jadlteh verl,eban' Dteeer
iltel lst rlann nlt I r5 I Alkohol urrter ltilhren b1s

zuo Sleden erbitzt rsordea. Dann rurde durch elnen
großen Büehner-'irlchter 1o Vakuua flltrlert. Dor

Rtiekstand rmrde ta öer glelchen i{eleo noch ret-
nal ntt 5OO nl Alkohol ausgesogen. rilrs dea ver-
elnlg;ten älltraten krlstalllstort naetr Iilnengen
urd :'rbkiilllon äae .'{ß-0yanaeethydrazld lu 6roßca
',irelßen i'iade!.n sustr lUrs der i'.riutterlauge konnte aactr
'cleilerholtem Ilncngea und AuEkrtstalllslerea noeh

eine betrüehtllehe ttienge sewonnen worden. ßeto llln-
eigea :;eheldet eleh lm ;;olbon gclogentlleh ixatrlrp-
bromld. abr das dann sehr heftt6es Stoßen verursaeht
uud eveatuell zwlselrendurch abf lltrlert uerdon !r,llß o

i:ugbcute ::,1t 2oo g ;'atrtur:h."clrogeacarbonat: t89 g
g-lß

nit 26o g iiallunhydrogencarbonat: t84 g
9r*

llukrlstalllslert r;lr:rde aüe o-tlütylalkohol. )le ltoh-
substans vrurde unter iiüh:'cn ralt I I Läsungsolttel,
auf 8Oo erhltct, Uou &iteirgtand '*urde rlekandlert
und dle ab,r3eg,osseec l,Ssung rrclter euf lt Co ercilrot.
L,'lltrlert trurde rrri.cder Lrc l:akuuni durch et',en gro0en
Bilchner-Trlchtcr. lle Jrusbeute an F.elngur stanz be-
trug nae!: r.:lede:'holten .lncngcn ünl lrüeung und
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änrszlehen des iitlcksta;,des 154 g t 1g§r.

Ia zruel EjIIen ururde vcrsueht, das i'.'asser durcb, Ertrit-
sen au? dem Asbostdrahtnetz sehneller äfirudaapfca. iia-
bel war elne tellnelea ütertrttzung des 8ückstandes
oleht uu r€rlnelüea. Dte Roh*rsbeute glag au? 7@ ür,
?5S zurr:fct. lfaeh deo Auezlehea dleE Rllckstandes Erlgtal-
l!,slertou aua rler 6rilnlleben Ixisung kelne rTadelal eoa-
dera gelbe Blüttchea aua, dle bel etwa 18Oo sehnolzen.
Srst nach deo r.,relten llretrlstalltsloren btldete das
CyanaeethydraatC dle typlachea langen llad,ela.

Bel der ileratelluag deg benöttgten Cyaaacethydra-
slcls urrde voa 8OO nl 7€e-7*", IlydrarXalüsun6 €rlrlgo-
gangen. Sorgfältige Frairtlonlenrag ergab 291 g elnea
De::tllJats, das zrsisenetr 118 nnd l22o überglng. ,tus
üen Vorliufen uaC ileo Btlekgtand korintea {O g Ilyd,ra-
alnsulfat ,.:euonnen wetden. !,ilt den 291 6; Ilydrattn-
hydratlösung tutü 5tO nl Esslgsäureäthylester slnd,
7a4 g Aeethydraztd unril nach &rfarbettrrag des Deettl-
lates 92 A ilydrazlnsulfat ernalten '.üotöen. Del elner
durehsehnlttllehea AusDeute von 7* stnd aua den

t44 6 Aeetbydraztd lai g, §ß-Cyanaeethydragtd uu
gev;1naen.
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iio dle frrbelt$relse kcnneuzulernen und sle eventuel.l
su verbesscr:n od,er su verel,nfaehenrwurde zunlichet elne
versuchatelhe Daeh der von E.G§[lrd,]l und *.BiisArzr(T (rr]
veröffentl.tchteri Vorsetirlft durchgefi.ttrrt (Voraucha-
reihe A ). Dle Siiurekoazoatratlonen der beaaebbarton
Proben lnnerhalb elner Rclhe stand,en ln Verhültnla voo
I r ! bsr. t l ,rrr. Dteee Abstufung lst auch bel den
and.eren Belhen betbchal'tcn wordea. l,B aelgte cteh, daß
in der beaehriebenerr tsielse das Anllln nur sehr rmvoll,-
attindlg gbdestllllert rerden ksnn. Obwohl iu ctl,rrarten
uar, daß üas Anllln, das ln Valuun der i-iaseeratrabl-
punpe bel etwa 75-g5o gledet, auf dcu 1ü)o h*t8rn las-
serbad tlbergehea uilrdo, rrar auch naeh 2-stiladtger Destll-
lation Boeh aahezu dlle Biilfte von Oenlseh Trlarol-
Trtazolon-Illphenylharrrstoff festgehalten vorücn. Dag

llberEehilsslge und nteht abäestllllerte Antltn uuilte
nach deu Aufnehmeu nlt lrrasser dureh liingeres 'ioehen

ebgetrleben werd.en. In rJersueh B.4a ua.i R.4b sollte
dae Äntlta ta Vakuun dureh Urhltzen ntt klelner Flarrne
abdestllllert worüen. Dle teaperatur tn der Sehaelze
otleg ctabel auf t60o uad vrurüe t5 illnuten gehaLten.
Eela r"ruskoehen üer Sehnclge nlt l{asser gtn6 trotrdea
noch Änllln {lbor. Darru srrrde dpqa 1r Versuch B.4e und
B.4d voa tler $lasserdanpfdestlllatloa Gebrueh geuaeht.
I),4 tll.ese r"trbeltsucise sehr elnfaeh lst, wurde bet den
g6yt,l1etr Versuchsrelhen nut danaeh gear:beltet.

Trlasolausbeute bel versehle.dgner Arbettgyclgq

ilakuuartest. 1m i',rasoerbad

Vakuunclest. oit illrekter Flanüce
:rias se rd, lup fd,est 11.1 at I on

or92 g
or?6 g.or88 g
or'16 B:or?1 I

Bel,n Vergleleh der lrtalolnengen tst :lle Ausbette bel
der'rlassCtdeo.pfdeetl1l.atlon aß ungltnstigsten.,t'te dte
Vers;uchsrelhe 5 später relgte, lst dtes dle Folge der
kürzeren .;lhltrungsdausr baw. der nled,rlgerea DeEtll-
latl.onstenperatur. ETlr elnea Vergl<:leh de! .,,r6ebnisse
tst d,lege lrliferca,z oh.re .-:ed,eutun6;, da aIle Vereuehe
unter glei,ehen Bedla6ui]6ea d,urch;pftihrt wurden (Zeft
der iiassorrlarupfdestlllatton, Voluaen dcr Lösunger] uo,r.)
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Da olt Aneiitzea voa 2r5 g Cyanacetsdratld ln IOO al*
Rundkollieo glearbeltet uurd,e, let beln sleien dlo änt-
ll,a-§assertenge lo Dmpfraun ln tierbilttate trr Geeut-
Benge erhebllch, eo daß dle Stedetemireratrrr atcät alleln
von der Zugannrensotanng des Gootgches gondern guch voa
Erhltaen abhängt. th aueh tn dteser ;llnaleht bel Farallel-
vorouctreu ühntrtche BedlngungeD elostellen lu tsöanea,
nurüe cla !(olben ult elnen Änaata f,jr e1a &raoocter,,
desson raueckcllber bls ln die Mtsehung rcietrte, ver-
uondct.

Versuehe rolt gerln6en Säurenengcnr also gr;j8eron !rt-
azolonantellen,ergeben eln ltohprodu!.-t, das durelt lhkrlstal-
llsleren aus Sagser nur ull?ollEtändlg oder gnr alcbt ln
trlarol, und Trlanol,on serlegt werden krnn. Dle aaeh tler
t.hkrlstalll.satlon ert:altene ;ieagq aa Rslnaubgtau ent-
sprlcht Caos 1a ketnom Fall arch nur annähersd. dcn ul,rk-
llehen Vertä1tols d,leser Stoffe ln Reakttoaegeolseh.
Ia Bezug auf dle Srlacolauabeute sind dle r:.rperlo.lte
uit gurlngea Säurecengaa crar ualnteretsant, zuo Ver-
6leteh rüre es jedoeh Eertvoll, uaeh elrier Trennungl-
uethode zu arbelten, dle es gestattet, isrssagea tlber
die nlrkllebe Zusamc?ensetzung des Geplsehes su aacben.
Dte dazu aotweacltgea irlisllsSSeltsversuche konoteu aber
erst durehgeilihrt werden, als auB den 'Jersueben det
niiehgten Relhen gentlgend trlazol und Triazolon vorhatr-
dea war. Dle uarealen i'lerte Cer erstr?n Versueho rrrrrden
epliter berlehtlgt.

Da ln d,er -[lteratur (1r) Bur qualltatlve tn6aben tlber
dte Lösllehirelt ganae.trt wordeu alnd, mrden elnlge otl€n-
tlerende Beüi.rm'.rng,ea iturehgeführt. i,s utrrde der Hlek-
atrrnd, clnes bestlrrntea Voluactrs gesättlgt.'r f,ösung ge-
uogen.

Versueht wurde aueh olne fraktlonlerte riillung dureb
rürsüueta der Lösuug ln 10;1-tgs3 atroolaugc. I .g etnes
{ionl,sches ott 'Jea {ic[r-telg1::teryat I 122-l4Co nurde ln dor
gerade lotur€adllen l,.enge J.auep geli:st trnd dano tropfcn-
wetse arlt r,.sslilsiiure ve?ectst. Ils 'begann bald eln flok-
irtlier ,riedersehlag auszufallen, der beil elrrem p*-'.;'ert
von ungeführ B abflltrlert vrurde und bel etva eä?oecheoll.
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Es waren or4 g. If,r"ch uelterre Zugabe yon Esslgsüure fLe-
len noeh or2 g aus, dle zniseheu t52 und l42o cehtsolaen.
Dlese Tleanungsoethoda lst ;edoch nllht besoaderä 6ttastlg,
Ier:n der ftüeketand der üasserdarnpfdeettlXatlon dbkt
üanach behandelt wtril.

I,ögltcqkelt dee 
, 
trlasole rmal del lrtaqoloae

Löeungoutttel
Grarm ln I

frlarol
t?'5ol st"a.n.

0O nl LUsung

I rrtazolon
tBo i st"a.r.

äcetoa

t-&ylalkohol
Ätner

;itnyfatrohol

Benzln

Benrol

Dtoxan

§sslgsi-iureäthylest er

Ietrachlormethan

Haeser

l r9T

I r44

o rÜT5

,.71
flthIe
oroo9

5rl
o1975

sehr
wenlg
oro45

7 r85

'l:'
lroT
68lrs

o t2!
t416

2 12'
o.o15

I,ol

t r94

lrg
or*

4,21

orOI

o 126

4 t54

or94
sehr
wenlg
o,'57'l

t6rt
46rf

4t '9
tr{
7 n58

51 
'42
6r8l
orl59

lC '5
r tel 95r5o gpsätttgt (aocb atoüt b€tr §leder)

Dte Fäxlung ms Baurer Löeung braehta entEehelüende vor-
telle. rn verdilnnter salrsüure lgt das Trtazor sohr gut
liisllch. DaB Trlazolon löst sleh ilsr!,n nlebt be;oer al,a
ln ,'iasser. l§rs der elngeen4yten salzeauren Lösung läßt
slch nach den äDktihlea das ln agrädon r(rlstorl€rl Bllar
falleade trlazolon abtreanor. Dlreh Zugabe vaa 25(-ltgr
Armonlaklösung 1r übersehuß tlann dana fast reloes rrl-
azol auspfällt werüen, tlas, wentr ln sledender l$suag
gefä}tt rlrdrln größeren Blättehen bel,a AbkübleB oua-
krlstalLtslert.
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Ih dle Zusaoeaa€t;uag des Rohprodrktel mniiherad
aus deo gemssenea Schnelltntenall, ar üeltluneur lflL?r

ür dle §cüEet'lkurne vo Trlssst-Ttlatola6aatlcben
nrf6§aomaa. Dabet ael,gte ee gleh, daß Eaa eutektt-
sche Gemleeh bct t2or5o schatlrt. Dle znr Uatetrrr
chnrrg vertreadeten iienlaehe trrurden Iäugere ZOlt ln el-
ssr lletbeclrala lorrleben. Die ilooogeolslernrn6 durth
§chnelcon rnrde versueht. Cenlsche alt etua lA-1A$
Xrlasol erstartten belo Äbkiihlea 3u harten glallgen
Hassear hrch 5-gttiadt8se I',rtrltaea der SehaeXran tn
stoüsnüeo Wagser lonctc bet etnl6en Mlechuugen aoeh

ille l(rlstalllsttto! erelcbt rerüeu. Dle |rarpmtste
der glaslg gpbftebeaen Zusroeaeetsungon lqgea bel
Etua 1160. l;aeh iler E:'eruru"g kosatan Jedoch lrelno Ver-
unrelnlgrngen festgestellt re!üen.



-tO-

lPria:ol" das dureh sls-
üerholtea lhtsrlgtalll-
alerea oüet &lreh Subll-
tnatl@ gerelalgt wrüe,
sclrall;t bet 2A9 ,60 t
relnet geaehoolreacs
Brisrol Jedocb bal t92o.
Dle iEtstalle dleser
Form uatcrschetden stch
deutltctr von der aad,ercnr
llau erhiilt sle dureb
laaehes ADkühleo der
Schoel,sc auf doo Objekt-
träger unter deo Deck-
g1as. (nua r )

Arch bet slederholteo Seh:riellea uad, EchneLlea Abktih-
lea blleb d.er Schnclcpunkt üea eraanrteu frlasols bel
t92o. irrst nach filnfsehaoaUgpr Sebnelsea uar ell:e i,t-
nledrlguag dea Schnsl:prnktes featgustellcar dle auf
eXne gertnge Zersetmrng znrückzufllhrea seln dtlrfte.
iriurde el,ne :,robe ües bel 2A9-21Oo gseehraollenen trl-
aaolg wührend I §tunden laogsao auf lSco aügektlbttt
do'on sebooll gle rulgchen 198-2o4o. Iinarrtc Probea
wurden nach 2 §tundan, I Stunden, 2 Tagen r I ilocbe
und 4 Hochea untersucht. §elbgt nach 2 fagen lag der
§ehmelrpuatst aoeh bel lgza. Dle Proben, dle 4 $ochen

aulbsrabrt EurdGar scüBolgen ariaetrea t98' rrnd 2too.
iillrd dss er{arrte Proüukt vm ObJektrüBet 6ekratgt

untl wleder gaachnrolaea, so llegt der Schmelzpun*t bel
etwa 2099. Sehon das Verletsen doe tElstallgefüBea
odor das Alrhüben des Deekglägcheas genllgen, um den

Seirmelscuokt zu erhöhea.
rnpft Eaa gsseheol;eues rrlagol alt nicht gerebool-

uenc8 anr so orstatrt es an rüls3al.1en, dle bel 2ag-21üo
oehmelzen.( Bll'A A)

Btlü r

-

ßrrtarü,er frf$ol
§chnellpunkt: t92o
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Blld 2

llrlarol, §ehoello tptepfB
§ehnelrpuaktr 2O9o

Etld t

-

itrlatalle ürr btl t92o
uad des bsl 2O9- teh.cl-
condcu lrtaaols.

Di+,$_?

Prüparat Yoa Rtlö t[ naeh
ärtltrea euf lg5o

Belta raseboa lükülrlca nach den InBfea erlrült ruan betde
Ponnea uebonelnsrder (Bffd ,). Betrl llrbltsea anf t92o
sehnllst Jedoeh ln illeseo Falle dlle elne Foaa alcbtr
ooDdertr legert eleh slcbtbat la dte bel 2O9o tehael-
se$de u0( Blld 4 und 5 ).

BtlA 4

i(rtetslle belder Formea
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Btlal 6 zetgt t'rlstalle
dee aua ','Iasser umtrt,gtal-
llslerten frlaaolsr
Aus den Löaungsalttela,
mlt dl,"nen dte Vereuehe
sur Lötllehkett üureh-
gsfilhrt uurdec, krlstal-
ltslert dag frazol ln
rirlstallea aua, dle bel
2o94t0o sclusel,zeu.

trlasolkrlstalle
Sasser

Beln §:rhltzau dea bel Zlreerteuperatur tetrocknetea
lrlarolooa yurde beobaehtet, daB tel tllo zunächrt
Wasser ea§elcht. Ergt naeh längereo Trocknea bel tt0o
lst dae Trlazolor saaserfrel ru erhaltea. §g rcbnllrt
Arrun ebeuso ul,e das uraaserhalttge bet t5ro. AEs dea
berelte genannten tösungBmlttelri krlstal.llslert daa
Trlagolon la iiadeln oder Blättchen, d,le bel t53o ge,roel-
Esoo Ane Bsslgaliureäthylester uurden nebenelaander
bls ru el:reo Zentlmoter lange Uadela unü btg lu I s
brelte quadratlsche Bl§ttchen von t ro Dlcke erlral-
tea. Der §chmelzpualrt belder Foroeu lag bel lrro.

trilrd das bel lttrrnertenperatur blr sur oeulchtakoa-
stans getroekaete Trlasoloa liiagere Zelt ln Trccken-
sehrank auf ttoo gtrrluzl., so lst eln Geulclitsvcr!.ust
festsustellca und vorher apröd,ea, gläintend ,n unÖ
durchschelaendsn '(rlstau.e atnd tetlrelse zerfallen,
lelcht gerilrilekbari tile sebea d:ua ret8 ve*rlttert
&lgo Bel trtasolon, daß aua organlsetreo Lösuagult-
tel auekrtetaiitalerte, urar dleee lirschelaurrg ebea-
falla festzuatellen.

Qusntltatlüe Uatersuehungen ergabea folgendcüertlr



Iit.
Gowlcht
vor deü
Troeknen

Geuleht
l}ach deo
Erocknea

Dlffernt
üerletrts-
verluat

1n t:,

ßcunerknn63

1

2

7

4

5

6

1

4,727

' 
1581

1]2A5

9'06l

,,267

,.0o4

, '248

,rB9O

,r188

5"?84

8'549

, |a15

2,94'

7rl&

a§57

or79,

or41?

a 1513

o,192

ort 59

orO86

5.14

5r77

5 r79

5 166

5rBB

, r2g

2 161

feln EGrrfI€-
beae i(rl,st.

klelne
i(rlsta1le
große(rlstalle
feln lGrtle-
bene d,r$t.
Iclolne
.lrlgtalle
eß l-&nyl-
alkshol

aua absoh.
!"1ethanol
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Dle kleftio, i(rlgtalXe nrrrden dureh aehnelles Äbkr.iblea
uaä ltührea geslittlgSer träßrlger L:isungen erhalten und
dlc groBen ln tlbl,lcher iletee gezilchtet. Itln TelI dle-
Bet (llstalle tnrdc ln der Relbgenale feln rerleben.
Dte itrobc 1 blleb bel ilonmaldnrek ln Erelecator über
riteselgel, dtc tibrlgen iiroben blleben bel Zlqrrerten-
p€rstur etwa 14 Tege an der Luft bls zur Geylchtt-
konstanu stehen.

Illn üoL troekenes frtasolon kanu tlel Zlm*,erteßpsra-
tur etr.ra o16 :iol (tOr6A g) Haeser, orll i{ol Ilmylalirohol
und or15 ;.1o1 liettrlrlall:ohol f,eothaltea. Dle lilerte der
Versuche 6 und 7 slnd unsleher, da es nleht urryahr-
schelnlleh lst, daß ilte Krlst{rlie aue der I,uft tr'euchtlg-
kelt aufgenonnen babea. In betden FäIlen uar bel etlra
lr?a frufblühen rmd Dmpfentulcklrng 8u beobaehten,
allerdlngs sehwäeher a1s bet dea ri.rlstal'lea. dle aus
s.rasser urrkrlstalllslert rnrrden.

Dlege Ilatereuchungen Eelgpn, d,aß ee notsendlg let,
ancugeben, ob das trlaaolon bel Zlmerteuleratur oder
bel tt0o getrroeknet nordea tst. In dlesi;r Ärbett alad
alle rlngaben auf das uasserfrele Srlazolon bczogeu
worCenr
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lilhrenü srBr üas {r}-Dlaolno-t p2,{-trlaaol ala
Veriblad,-rng bcsGbttcbeu üirr0e, üle steb dulü orf-
ülereaee Stoffc nlcht rot ftirDt (15)r glbt das
5.;ücthyl-}-aatllao-l a2't3-til,eaol u1t Oryüatlor-
mlttela ln tmtratrlertcr Sctrefelsäurs elne reht
lntcnelve vlolette ?ärt-.8. Uutereucbt rurde dlere
?artreattloa nlt $lschungen voo kotrreutrlerter Scbe-
felsäure rnd Chroorilure, Cer(fV)-mlfete ilar6ao( If)-
oryd, f,alluoehlorat, Etaea( f lt)-su!fat, üarreratoff-
peroxyd (rO/), ttatrtumttrtd unü t{atrtrmttrat.
Iitn überseäiuß üoe Orydatloaralttel fithr3 zu rüt-
Llehcrea frrbtUaea. ![tt Yeereratoft]eroryd bll,üst
alch ettt nacü clntger Zelt elnc Blanfärbuag, dle
äann la elu sehoutstgca Braro Xtergeht. Ähalleb rar
dle Rcaktloa ott Eleea(ttt)-cutfat. IItr verbla8ta la
Otcst fall illo färbunt laages. Uagseratoffperoryd
silt Sllbergulfat la toozentrtcrter Schrefelsäure
reaglertcn aleht achncller. tllt .'.htrlurnltrlt uoC
Iletrlrnnltrat alnd telne lnteaElven FärblrnsoD B!-
balteo rorüea. Bcla Bryätoen oder Verüttnnen olt
Xagcer vargcbrta6ct dls vlolettc fälbuag rnü ea
blolbt elne scü§.reh gelbc töauog. Dle glelchea Ory-
datloneolttel rlrtea ln vcrüOnnter Sebrrefelaäure aleht.

Dle Bcaktloa tana kattl duretr dte Orydatton eloet
aoch vorbandonca i;eDeaproduktea venrraeht uer{en.
ilalge $lalc auo veraehledenen Isrungsllttel lr-
krtstallleslertea frla:ol gab dle Fälünng ln glel-
eheo §laße, vle daa durch Subllaatlon gerelntgte.
§ubltolert rurde bel ztOo. Unter ülesen BedlaguEgea
dllrfloa clch ooeh vorhaadene l[ebenprodutte (OUyaro-
tetrertae) rrrtetreDr Ucan ste flüchtt6 rlnO, uüßte
üer Scharlrlnrnkt Ces $rblüaateg berabgelet:t uerüon.
Das lst aber alcht der la1l.

Eelgea lrlazoloa 6lbt dloac Färbuag atebt. Ertarol
ta Trluolon lägt sleh &rch dlese ReaItlon aehr
ecpflndllsb aaehselseDr t{lt ttlalol verrra*tnlgter
D!.pbenylharnstoff rolgt zua§ehat ebcnfat l,a üle Vto-
lettfärbüngr dle ball tlef b1su-grüa ,*lrd,. Aueh ott
verdtaater Säure auogekoehter und aus Alkohol ua-
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krletalltslerter DlphenyXha-actof? retgt ehe aehacll
yenebutudeade Vlolettfeirbun6. In glelebet t{ebü !e8-
gl,erte Irif-Dlpbeaylharastoff, üer ara Dtp];nyltblo-
bamstoff hergestellt uorder rar (16). §ln fllretc
auf dte ehernlschea Torgtinge bel der gettnd,eoeB Sarb-
reaktlon toante nleht gefuadea rerdeBr llat I s2r4-
trlagol als 0nrnilkörper des 5-Hethyt-5-8nl11no-t ,2r*-
trlarols rlril als nahczu uneapftndlleb gegen Oxyda-
tlousnlttel beschrleben (l?). TIIIELI, orydlerto &tdo-
nethyl-trlalol ln räSrlger alfallecher L:'rua6 nlt
Kalluuperusnganat uail er'lelclt dar gelt gef?irbte lro-
nethyl-lrlarol (fa1, Dag Sllberaalr Ist orange unÖ

das f.ugferaell duntelgriia. EEII,LT und DBtllttl{ o:rydter-
ten ln iihnlleher $elae üas 5-Jutno-la-tropl-l ,2r*-
trlalol nnd erbleltea tlas ! a72D!-a-propyl-5r53aro-
l"2r4-trlarol als gelbea Kör1per. Dle eutepreohendea
Eydreroverbtadunten atad farbloe (f 9).

Ia ul.travtrolettea Lleht fluorearlert dar trlelol
setrüach violett. l; rllSDlpheaylharasto?f verbält alcb
:lhn1leh. Dae lrlasolon d.agegen leuehtet verLtiltats-
n:jBt6 belL relB bla b!äull.ch.

Das ge§ocknote 'llrlasol rnü ar;h Aer Dlgbeqylbarn-
etoff üerdsn vm Waasst n$r echlecbt benstst, Bela
UnErtata[!,slercn des Trlazols lst dtlEse itrreshelnung
von Bed,eutrmg, Orößere llengsa Irlagol löeeu aleb eelbgt
bel starkets 8ührea mr langeu ln alerleud@ ttr&rootr.
üeceatl,lch seäD€LIer lrt dte lfrrung utr tättlgsu, u€ln
das triqrol üt §tsobol ageta!,gt rtilt. Di,e Zugrbe leu
l;etrulttela (Fera, Flt, Av[ut] ns 'rfasse! Erri,ea alch
abeafalla alr cebr rrtrhrngsuotl. Der Scärelc1nrnkt ürc
Belntr!,arolg utrd ünreb üteae §toffe, üErE er aach {or
Itatrtechea a1t rentg deattlll,erteo I{amer grraaeLea
rnude, aleht beel,aflußt.
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Bel elntgen Versuehen, besonders bcl denen Blt
li:ng",erer Reaktlonsdauer oder höhercr Reaktlonotem-
peratur, konnte aus den elngeengten ui;ßr16en l,ösun-
gen noch etn öl1ger harzl,i3er stoff laol.tert werdea,
nle E.B. aus den RiichstünCea vom Vereuch t0.5b. Bel
d.er VersuchsreLhe lt lconnte aus d,er Barrren elngeengten
.Lüsung Trlasolhydrochlortd und Erläzolon abgetrcnnt
werrüen. Aue dera Fil.trat sehled sleh nach Zugobe von
Anmonlak dle enviihnte Venrnrelnlgun6 ab. Dle Fürbung
d!,eses Stoffes lrar veroehlod,en (plb, grlla, brarm
oder vlolett). ii:lne gsrlnge dbh"'iaglgllelt von der
lielnhelt des veaflondeten frnlllnsalzes vat ztt beobach-
ten.

plr:se Venrnrelntgung let nlcht fLäehtig olt i.ias-
serdaupf. §le lst unlösIleh oder aehr sehrcer ltisltch
ln kalteu und helßem '.;'agoer, leteht Iöe1leh ln /tlkobol
und Aceton und ln vordtinnten Siiuren. 1'.'Lrd dle galg-
Baute tiioung mlt wenlg Ilckelsulfsttrösuag versetzt
und ult liatroalauge alkaLleeh gemaeht, f::11t eln
sehmutglg vtoletter illederseirlag 8118. llaeh Zug,,abe

von j(oba"lteulfatl6sung und iäatronlauge fälIt eln
sr:lrcrutatg brarner liledersehlag aua. coI[I begchrelbt
dl,e gletcbe Reaktloa bel der Vearenduirg von serlz-
sauren 515-Dlamlno-l-phenyl-l t2r4-trlazol. De das
5-irletlryl-5-anlltnO-l 12 r4-t tlazol d,!,1'se lieaktlon nlcht
glbt, trlrd es eleh bel CORA (ao) vlelleleht aueh
un tle §ealrtloa elner Vearnrelalgu-tg handeln.
Trtagol,-Irlazol.oa-üeutsehe kiinnen dure,h ürolrrleta].-
llsteren anrs i'.?asser von dleser venrnrelnigung getrenat
E erder. Dle abgesehtedcne harzlge i"iasse enthält steta
aoeh ettras frlazol.

AIs 'faetnoels für {obalt oder ulekel ist dle von
COHä besehrtelrene Beaktlon nlcht geelg;net. DIe
§npflndllchkelt wäre rvesentl.leh gerlnger als dle
,achwelereaktlon oit a-iil,troso-ß-tlsphthol unrl sluethyL_

glyoxlm batr. Rubeanwasselatafi.



_f7 -

§g mrrden folgende Versuehsrelhen durehgeft.:hrtr

Vereuchsrelbe
Versuchsrellre
Vercuchsralhe
Verauehgrelhe
Versuehsrclhe
Versuehare the
Vereuehsrelhe
Vereucherelhe
Vorauehsrelhe
Voreuchsrelhe
Vcrsuclrsrelho

Versuehorelhe

Versuchsrolhe

Verguchgreihe
Verauehsrelhe

A
B

c
t
2

,
{
5

6
1
8a
8b

9a
9b

lOa
tob
1l
t?

mit 4 n §ehwefelsiiure
verschledene Arbeltsrielscn
aoastlge Versuehe
alt t n Sehwefelsriure
mlt 4 n Sehwefelaäure
nlt { n Sallsliure
rlt 12 a Sehrefelsüure
ai,t lfasger
Varlatlon der Lteaktloastelt
Varlatton dor Anllluaenge
nlt Anlllneulfat bel ttSo
nlt Anlltnsulfat bet l52o
olt ÄnlllnsuIfat bel 14ro
clt Anlllnsutfat bel t64o
nlt lbLllasulfat bel lSao
ult Anlllnsulfat bet 2250

ntt &oalungulfat
mlt Autl.lasulfat bel veri.in-
clerten ltealrt 1 onebed ln6unger

Dle von H.Ol:gLü§ und L.Bg$AfZiCY (lr) 6etroffena
Iestatellung, daß dle I?tartolausbeute bel etacr be-
stlooteo Salzsiiureoenge ela i.laxlmlm erelcht, rnrrde
dureh dle Versucharelne 5 best;ltl6tr und ilurch dle
Vereuchgrelhen I,2r4 konnte gezelgEt uerdenr üaß nlt
Sebrvefelsüute dle glelcrre libbänglgkelt su beobach-
ten lst. Dle frgebalose der llereuehe rstt 4 n §alz-
siiure ( notrre, ) und 4 n $chruefelsiiure ( nelbe e )
otnd, auntiherad, glelch. Dam,lt let bewl.esenn r.aß d1e

Reaktlon alcht voa der Ärt der Särrre, soadcrn uur
von deren ltenga uad Stürko beelaflußt wtrdr sofert
kelae atöresrden i.lebenrealctloaea elntretea. ille B1L-
dung von §ulfantlsiiure dureh ltnlqgpnrng d,es Jlnllln-
sulfatee, dle bel el ea Tel} d,er drrrehgefiihrten' Ver-
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sucbe mög}lch uräre, ttat nleht störead ta iirecbetnung,
Sulfanllaäute, CyanacethSrd,rasld und etsas Sehrefel-
säure reaglerton nleht üets i;rtrltzen. Dle Aragangs*
stoffe koanteo a(la! olcht quantltatlv arrückgenronnea
uerden, der tiilckstand aua dea töcungen enthielt Je-
doch noch elnea großen lell dea Cyaoacethydrasldss
nebes etuaa $ulfarrll'e§urer Dte i.lenge eloee entstande-
nea Reaktlons;.rroüuktee könnte our sehr ;;erlng aels.
ülae §türung der Vereuche mlt Cyanaeethydrarld, Anllln
uad Schnefelsäure bal. Anlltaoulfat bel höherel
Realctloosteuperaütren r,rar also nlcht lu emarten.

Da das §rlllasulfat schuerer lösltch let als daü
Anlltuhydrocblorld, trltt betm Versuch olt größereu
Schwafelsüureoergea dle Sehwlerlgkelt auf, daa Trl-
agoLoa vou frnl-LlasuLfat zu trenn€rrr ilurcb Piillen rleg
Sulfates mlt psrlrrnhydroryd, AuEkoeirea des Arrtline
und l'üllen des überschässlgen Barirrmtryttrox.vds nlt
Aseonluocarbooat ist elne Trennung möglleh. Da aber
besouders dle trlazolausbeute lateressierte, tet
dleses Verfahrea nut in einlgen t'iill,en {rngerleodet
worden.

Icider slnd bel d.er' :ien*entlung räßrlger Siiure
awel Reaktl.onsbeülogungsn ultelnander verkntipft.
Dle oarlaale Temperatur wlrd clurch dle Süurenenge
festgolegt. Ls ryar anzunc-hnen, daß belrte Bedingungen

- Siiure@enge und §eaktloneteoperatur - dle Beaktt,on
ln 6J,elcirer 'ulelse beeluflugsen. Da aber mlt gtel-
gender Süuremenge dle Sledetenperatur niedrtger
wl,rd, ouß bsl elner rulttieren Säureoen6e elu üaxt-
mum der trlazolausbeute erhalteu uer{en. ifekr'iftlgt
wlrtl tlies durch rlle fataache, daß bel Zugabe uon
I'lasser ( ;tetfre 5 ) ait otelgend,er tieuge und danlt
fal.lender Sledetemperatur dle Arsbeutu gerlager wlrd.
ße1 den Versuehsrel,i:en olt irnll,fu:sulfnt i.ronntea
S:iurerneuge und leo;-reratur belleblg vaüliert uerdea.
iller retgte sieh d,anrn, daß ott stelgender Säureaerg€
auclr clle Trl,qzolausbeute grö3er wtrd. .lne i:rhöhung
der Eemperatur wl,rkt ln der glelel,en 'rie1ee.

}aB aueh oitne $i.iureausatz, gelbst bel ret:,eten
Ausgangsstoffcn, Anllln und Cy*oacetiry.irazld nlt-
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etaander reaglerten, konate bestätlgt rerdea. fiEch ln
dreses Fall tet bgl häherer Teaperatur elno grüßere
Ausbeute erhalten uorden. Bel l43o fand kelne IIn-
setzung netrr statt. Aus elnao &naatr, der bel l6o-t64o
reaBterte, i<onstea trtarOl und Trlacolos lesllert tr€lr
dea ( 9a,on ,., ). Htt Säure trat bel teoperaturen urr
looo aoeh rrlazol uad rrlazolon lo Reakttonaprodutt
auf.

Bel alLen Versuehen let dle praktlsehe Arrsbeute
weseatlleh gerlnger als d,le theorctlsehe. §6s lnntr
auf elne unyollettin.ilge §msetsung oder auf elne Zet-
eetaung der Arrsgianga- oäor (rrnit) Zulsehenprodukte
:urilckzuftlhren sela. )le liadprodukte köanen eleh hel
den Reukttoagbedlngungen nu:r gertngfitglg oder tar
nleht seteetgea ( C.t , C.2 ). Bet d,en Verauehen
l.4r 1.5 und 2.5 konnte tn dea Rtlekständea nach der
Abtrennung der drel lieaktlorsprodukte nocb Cyaa-
acethydralld naehguriesen werden. In del 1O t{tnuteu
rar also trotl AotllnüberschBß aleht aller Cymaeet-
hy{rarld ungeaetrt vord,en. Bot dea Versueben l.l ,
2.t, t0a.2, t0b.5 und t2.trbel. denen dte Reaktloal-
tenperatur hoclr war, war naeh der Reettloa kela Cyan-
aeethydraeld festzustelrea. Dagegen war elne stärkere
Blldung voa Amoat ak, ilydrazln und (ohLeadloryd zu
beobachton. Bel dea vereucheo mtt gröBe.ren säurenen-
geu trat bel der Reaktlos d,er Ge-nrch aach :isslgsäure
antf ,

Ret nledrt6ea iieatt?loaeteoperatureu ist alao nael-r

3O $ilautea noeh nleht alles Cyanaeathydrazld unge-
sotzt worüea, wlihread bel höheren temperaturen dureh
dle starlce Zereetzrxrg dle llflilung dcs trlazols be-
etnträchtlgt rulrd.

trn d,er Veröffentllchung von H.Gij;IIli:lü rrrd $.BEtr{AfZi(Y
(t:) uerden 5O i.ilauten als optloale Reaktlonsd.aner
aagegebea. Eg fehlt der iilnrarels, ob dlese fcststellung
fttr alle sgpgebenon vcrguche gilt oder nur fllr den
A,nsatc mlt d.er 6iinsttgstca trlazoleusbeute. Da das
C;aaacethydraald alctrt vollsti.adlg uageeetgt trurde,
lag es nahet bel verechledeeen $äurekoaaentrstlonen
dl,e Reaktloasdauer zu uartlerea (Versuehsreti:e 5).
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Itlit susehoeniler lieatrüioasgeit stclgt dle liengo doa
Dlplrerrylhan'agtoffs. Fach 2 ljLuuelos lat rl.:rr; i,lsrxfunra
dor'rrlanor- urid irlazolouausbL.ute errelelrt. rnterei
sarrü let, da8 bet längeren lieaktionrzelteo als 2
sturide'n mlt orl rr1 §äure dlo iriazoroerse abainret,
uli.hrend mlt t nI liiiure dle irlarolürlrotrge gertn6er
wlrti. fir0ö*rten errtsteh+.!$ gtiiller'e i,ietrgen etaer sehole-
r5.gen Veturirelntguug, die bun, .Ursiitzen ult tO rol
§:iure elrre Trennurrg unoti;3lich, Baelrte. Sleeo ölt6e
oder ha*rtga .'.,asse tiar tolLwelee stark gefärbt.

;'lruLlehe'"'ersuehe urit Alilfuisulf:rt bel bestlnraten
te'mperatureu uad, uerechierlenss säursvoruroen bel, glol-
chen Anlll"nmLrngeR konntca laider rius ze3toraugel nlcht
Cu;'ehgefiilr::t wertl..u.

Yerguclr 12.5 zeigt, dS bsreltg bal. 1o illnuteri
Lei Ter;lrerr,.turea ilber t60o dag i.,iaxiouo erreicht
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seln mu3, denn dle Verliingenrng d.er Heakttongdquer
brlagt kelne Vortetle in Vergl.elch aa Vetswh t2.4
und t?.9. *lqG Ver{ürsuog Oer Zelt a[f anrr 5 §tlorrten
wlrkt sieh nur gGringftigtg auf dle lrl,aao1ausl,'eute auot
vie rler Versuch 12.6 erkeosen lle8.

Bel nledrlgen i.eaktloastemperaturea iet also öal
I'ierxluuur cler frlaaolausbeute nur d.ureli eins cctsprechen-
üe Verl§agernrng der Dauer des §ieriegs r,u erreiea€rrr

Bal der BllCun.q des trlazola eue der Aeeta':rlno-
gulnldln 'ar!.rd ll',Iassier ahgespaLten. Dureb äte ZugeDe

uijßrlger :iliure und d;re r;rhlttea unter Rtl,eirflul rlrd
,{lese Reaktlon karxl bc-*flnstlgl. Ir Vereueh B.5a s!t-
de dae Genleeh so erttttt, daß d,ae tfarser ablaapfen
korrote, Iisin Versueh B.tb rurde öle §äure ln l.orr
von Änl§ogulfat r,ugegeben. t:e warelne Aucberte-
stclg:erung feettuctelleB. lrrurden dle glelehen [.ien-
ger: n1e 9a.5 bel i45o unter Rltetfl,rtg erhlttt ( 8., ),
oo 6ing dle Trlazolausbeute surilek.

r,§ lgt alao vortglLbä'ltr ilerllagua;jeR tru cehaf?en, bel
deaea das tr;iarced der Rea?:tlon eotsteheaüa '..faaser Got-
ferat rird. üle Versuchsralhcn 8rgrl0rtt uaä t2 clnä
auf dlega irelss Curchgef,tJhrt irorden.

i';r. Bcti ingu-:g pi phe ;;i1-
laractoff Brtazol trlssoLo&

2.5

B.5a

B" 5b

9a.5

a.7

1 nl _{ ,r ii2li§4
f,ileHIuß

3n* f;räuffli3o,,s5o)

t rTt ;r Anlllnautfaf,
ohne IiücifiüB (t;5')

c1lff g r^rnlllnstll"crf-
ohne Hir-6131oß (t4r-)

;[i",fr.;äl]ä"?iä[ti

oro?

a t29

o r35

orol 5

o )o7

a1t,

orj5

o.8?

or44

o'41

a,,24

o,'2

o 16?

§:15

o"55
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Sla durch el:re lüadenrag dor Äalllnnengo ille Reaktlon
beatnfluBt ylrü, sollte dte Tersuehsrethe ? zelgen.
Dle tigebnlsse slnd la üer folgendea Eabelle ge6en-
tllergestellt.

I{lt gtelgenüer Antllulenge or}r6ht slch also deutllclr
dte trlarorausbeute. Bel klelnea süureantellla lst dle
Eeelufluaaun6 beaond.ere auffallend. Dte lrlasol.onbll-
dung lst rdealgstons bel gerlngen Stiuresusiltsen nur
unbodeutead voi: d,er Äntltnuente abhän1;lg. t"[lt t uX,

Süure lst aueh elne tirhöhung dcr Trlasolonautbeute
bel üer Tunatrme der Anllluneage festr.uste!,1eu.

Ao!,11a, daa JO :'§lauten zun Stet{eu ertrl.trt uurde,
hlnterll.e8 nach d,er ..aeserdaopfdleettllatlon etue ge-
rlnge lrr€a§€ elnee flockl;en braunea ltiiekstandcs, der
uslösllch ta ti'aaser. aber löslleh ln verdilantr;r säure lct.

§l!r IIä[ru. rÄn1llnrsäure
Beaktloaa{amer: 5O ula

Dtpheayl-
harnstoff ?rlarol lrlatoloa

?.1

1.2

2.2

7.9

7.5

7.6

2.4

T.T

t

t

t

t

I
t

t

t

3 ot75 r orooS

r t r orooS

r tr5 3 orooS

. 2r5 I orooS

t o1T5 I oroS

r I roro8

t lr5 s orog

t 215 r orc8

orG

oro

ortt

orl9

oroS

oro4

oro4

oro,

ot!15

ar52

a r5'

t,o9

or?6

o18

or82

! ro4

1',2'

I )22

t rt,
I,16

o roTS

oroS

o126

oß1

Reaktlonsd,anren 2 h

'1.4

6.1

?.8

6.2

1 r tsoroo8

t rtr5r oroog

trlroro8
I str5r oloS

oro

oro

o t25

ac25

orä

or6

I,oB

t.1

l r?7

t,t7
orot 5

or98
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Bel Versuchea nlt etnern Anl1taübersehuß trttt d.leser
§toff als Venrarelnlgung lm Reaktlonsgemlseh auf. Ob

dureh thn dle lllederachlä6:e von lllekel- urrd (obalt-
hyitroxyd angefürbt werden (Selte 16), uurde nleht
untersueht.

i'Ierdea Cyanaeethydraztd und Anllln anstella von
Anlllnsulfat mlt Areoaluorulfat versetrt, wlrd ebeu-
fal,lg dle Btlrtuag des trlazolo begünst16t, Dle 1i'1r-

kung lst aber entspreehend der klelneren Aclalltiit
gerl,nger. Dle B11duo6 cles TrlanolouE, die unter Ab-
spaltun6 von Aornonlat erfolgt, kana dureh das Zuge-
ben roa Amaoalunaalsea nleht nrritekgedriirgt retd,ean
wle dle Vercuche der Belhe lt relgen. Dle Aunenüung
von /umoolunaulfat brlugt al'so keine Vortel,la.

Bel dlesen Versuehen ranrrde beobaehtet, d.aB d,ureh
Amnoalurosulfat dle Liisl.lchkelt d,eg Irlarol"bydroehlorlür
betri,iehtlleh ernleclrlgt wlrd. Aus d.er elageengten
aalzsauren Löeung fi.iIlt beln Abkühlen ulcht nut das
Trlazolon, eonilern rhreh iler griißte TelI des sala-
sauren Trlazols aus. t{trd das Flltrat mlt /lmoonlak
versetzt, so acheldet aleh elne gerlage i4en{Te elaea
trlagolhfrtlsBn i'les 8ll§o

Auf dlese l'Ielse rrrrtle rlle Relnlgun6 von ltark ge-
färbten Rohtrlazol veraucht. DaS Verfatrren lat aber
nleht vortellhafter als das ünkrlstalUalerea aua
lirasser. t g tlefrrlolett gefi.irbtes äohtr!.azol vou Ver-
such 12.5, Aas bel 2o4-2o5o schmolz, tnrde ln el,ner
Lösung von 2 g .Amoaltrosulfat ln lC El 'tlasser aufge-
eehwenet und salzaauer geoaeht. §is wurd,e eryänrt, bll
slch alleE gel;.!st hatte, und uaeh ADkilh1ea uod liingerea
§tehen abgesangt. Der Rüekstand wurde olt uenlt te-
sättlgtar Aoooaluneulfatlösung geurascl'ien, olt 10 al
ifasser sum Sleden erhltat uaö nlt Anmonlak yeraetlt.
iig sehteden gich belu Abkilhlen a J g trtasol ab, dae
aur s€nlg ,;efiilbt war und bcl 2o8-2o9o Eehmcls.
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tlla Tersuehe ult Sätraloeagear d1e öeer ru6e6eüe-
nen Intlla äqulvaleut clrd, ergebea aueb urter rsl-
ändertea Reakttonsbedtngungsn rnrar DlpheaJrllaracteff
uad trlsolon aber kala Trlarol (oüer go re.u16r itaS
es nleht lrollert rsrilea koante). Ua also elne gllo-
stlgr Trlalolanaüaute ru erLaltea, muß eln genIIgBB-
der thepsehuß sn f.Isb, nteht ats SaIr gs}trrüäa Anl-

IIln vorlranüea teta.
wlril anatells voo Äatllaanlfat (12.{} dte squl.

valeqte $ieage Antllahydrochlorlil ( C.{ } reryerüet.
lat kell gro8er UaterEcbled der Srlasolauebeute
festguatellen"

Ia der Rethe 12 atnd dte Versucbe nlt den Ztel
äurehgeftih*, rordea, dle cul,ualen lrl.azolaubcutea
der blshertgea Tereuehe uater Ber{lehtlchttgung al-
ler beelrrf1usaendol Faktorsa relter rrr ctelgernn
Dte Subatanlgouische mrdea runächst ta Hetrbad er-
sürut. Wla der Versucb 12.{ re16t, brlngt dal [,r-
hitzan olt kletraer Flaar kellrs sachtelle.

Bel elner Verlängenrng der Reaktlonaselt rlrd üle
&rsbeute renlg gerlnger. Dle Beattlonsprodukta alnd
dann aber sehr starts gefiirbt.
Dle höcbstr Ausbente rurde beln Verauch l?.l et-

releht. S!,e betnrg etrra 94fi üe; theorettachen $ler-
tes bezogetr auf dae CSranacethydrarld. In iler Ver-
öffentllchung roa II.GEHLSjII und E;BE:r^trrztff (t,) rtrir
dte Argbeute asch der Aufarbeltung der tlutterlauge
nlt 4Of .angpgeben. Da ee aleh ln illeser f.al,l ruf ur
dlas Rohprodukt haudeln [pnn, fehlt rua Verg1elch
dle Angabe, ulevlel Belntrlalol yor ange6ebanea
Schnelspuntst, ggwoanen ru!üen. Der Versugb C.I soll-
te ülese llnklr.lrelt besoltlgen. Ir der folgeuden
Sabelle glnd dle tirgebatsse dlesee Versuehes den
ln der Veröffentllchuag ang"Bebenet ltert§! gegesr
Ilber6eatellt.

Dlphenyl-
rar:rgtoff

Geset-
augbeute Relntrlazol

Llteratur

Verü. C.l

ort

l roS

7* E 396

, rT6t 1r#

??

2158 g 8#
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Dl,e ilurebgeftihrten Versuehe trasgea folgendo Zntmrn-
hänge erkennear

Dle trlasolauabgute r1ill erhüht, ueEa
dle Säureaeage gröBer tct,
dte Blenge dse frricn Anlllas grÜ0er lct.
dle Boatstloaeteuqrcratur böber lrt E tü
dtre ßeaktloocdaner verlüo6ert rctlil.
Das Martnrn utttal Lel Anren0nng gröBerer
Säurenengcu beretts ln verlrälta1di8lg
tsunor Beaktlonstelt crretcht.
Dle Anrreoanbelt vm fretoa' nlcht al'r
§alr vorltegsaden nüllln let etne Vor-
anactnrng fEr äle trlaleltlIiutrsr

Dla |Hasolonssbeute rlrd ertöhtr uentr
dle Reaktlonstealrcratur urd
dte ReaEtloaetalt otrtlnal alad,
Süure vorüandea äbör dle Säureoengg
gehl gertag tat;
Dle Ausbeuteünderung bel Varldion der
Anlltnaenge tst arBerrileo abhüngr,g von
üer Mangs der nrgeaetrtsa §äure.

Dle Dlpenylharastoffausboute rtrd erlröht, uer!
üle üeaktloacterlrratur hüher lst,
dle ileaktloasdauer verläagett rlrrl rnü
üle §Eurcn;-;€ §löBer lst.
Dle Anetrtrkung bel üer Vlrlatlo dsr
Jblllnoeage let abhüngtg voa iler }rlenga
der angegebonet §i,iure.

r'Itrd cu deu Genlseb von Äceteyanbydrarld rmä futlln
renlg i3atronlangg zngegetoar Eo yfuO dte Geaartanc-
beute gorlnger ( C.5 ). iatt gr$Beren §ergeu la6s
erfolgt kelae llnaetrung aehr ( C.5 ).
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vo H.§§i{rrlit§ ü$d 8.8i,:"T-,rzi(r ylrd als zulrcheaprcdukt
der Trxaaolbtrdung öas substlturerte änlnogualdin on-
geaomnen und folgendler Reaktlossablauf angegebeur

I Cil3-C§-it;I-IIII*Cii + C6tr5-I{EZ __+

II CEr-C€r-IIft-i{}I-C(.*lu}-§n-cru,

C%-90-F§-.$II-G (- § )-§fl-Crg,

-I[^o 
tT 

- 
c-lill-c6il,

4

-.> 

-.j IT
\rrl\,

,c\

Dle §eaktlon rr, dle trtasolblldtng anrr AeSrlanluo-
guaaldtn rmd selnea hrtvatenn lst berelts la ver-
eebledeaea Vcröffeatllchuagea besc,hrlebe a uot€cn "
&rs Asa§Iamlaoguaaldla stelltea J.f:ilsti,: tmd 1,J.

f{.s:ICEOf (23} bB, J.rHISLE und K,fisIDt::."trR},tCiI ttg}
frlaaol her, Arrs eubgtitutertcr &inoguanldln uad
Esalgsärreanhyd,rld erhlelteo ee ir,Büscil unü P.BAITER
(21 ). Dle Reatrtlon lron &tnoguealdlnaitrat olt ver*
scbledcnen ellpbatleehen sarsgasäurea unterauehten
BF:rütY und D§IIl{u ( rg }. L&j.B$:a uno scHrPf roduster-
3ea ln lrsal"6süure üas rltroataoguartdtn uad erhtel-
ten das entelrreclreade trlasol (aa). Auc substttuler-
ta Aeylaninoguanldlnea lot aa der ?i.idagoglsehen
Ilochsshule ilotsüm das trlagol dargeaterlt rorrir:n (15).
Daa eatclrrleht der Reaktion .nach Glelehung II.
. tJl€ dle durehgefüihrten Vercuehe zeigen, rl,rd dle

trla:olbtlilun6 aureh säureaugabe begtinattgt. Ec ist
anzunehmen" daß durctr dle säuro besoadem dte Boaktton
naeh 01elchu;rg LI katalgrslert wlrrcl, deon dor &ln6-
schluß der substltulertea aolnoguacrldlne erfolgt,
uto sue d,en obon rltlerten verilffentllehungea ber-
vorgeht. aush !.a befrtecllgend,er /.iusbeute, senn kelne
etarken iilneralsiiurca zugegen glnd. Dle Änsegeahett
etarker §äuren lst, Jedoch ketne Bedtngung f*rir dle
Srtasolblldrxrg, ulo dle Vereuehe der r;,eltre 5 besel,een"
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DaB ee slch rm elae katal3rtlache i'ilrkung handelt r €r-
gfbt slch ane dar Tatsache, daß mlt veceatlleh wentger
§ärrre üel alner eatsprechendea Verläugerung der ßraktlons-.
relt ätc gl.etche trlasolaubeute erä&ltoa rlrü' fheore-
tlsche Ertaä6rn6en anr §äurekgtdSrae dsr Änlto6rml0lo-
bll.dung uurden von ll.OEitl,i:,li led §.BiiiliätrUKY gsaacbt
(r3).

ffitt üou ületehuBgca I und II liißt al& Jedoelr nlEht
ertlärea, uarra ohae fuleg Jtniltn, mtt überecirtlsslg€E
latllnealr ketn ?rlasalroondenn nur §rlarol.on gebtldet
utrd.

Dtece rrcehelnrmt lteße slch dettenr üetrn antenot-
rea vlrd" daß slch But aur d€rl .äBtnoguanldln unä ulcht
ans gelaeCI SsIr Oas Srtsrsl bllüen kaua. ürrch Yerruehe
rlt deo Acetmlnopbenylguanldta könate dleae Frage be-
antuertet werdeair
!,is erglbt ElEh dann folgender Realrtlonsablaufr

III Cymacethyilrazld + fralllttsulfat 
-Aeet a lnopherylguan 1d tneulf at

IV Aeetarnlnophenylguaaidtnsulfat + Änllln
Acetanlnopbenylguaatilln + Jhelllnsu1fat

II Aset@lnophenylgeanldl,n 
-+ 

frlacol + 'llaeser

.Taeh lleaktloa fV kann dle r;rhöhung rler Trtasolaug-
beute bel,m tlbcrochuB rsn Antlln dnreh elne Veraeh,le-
bung des Ol"eleh6er$Lehtes erklürt serden.

?rlazoloa blldet sleh aus dem rlurcb Vcrsetfen ücs
fulnoguanldlna eatstandenen §estcarlasld (tr),

ig;_§
ll
:; t;

\/

v $b-eg-itrt-li§-c(=iiE)-ilH-cri1, + flao -+
cflr-gg-;;E-;iH-co-:;ll-c6ll, + Ifts

vr c%-co-1,Ifi-::il-co-ti§-c6ii5 
- n'or. -G

- c6ri5

c - cr:,
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Dle Bllünug von trtaroloB€B lst von B.GEIlLir:; erc Aen
ifeylseulcarbaslden nlt verdünntcr ü.alllauge {qpc}r-gG-
führ-t rror'ilen (t+). Arrch l{tD}tAtIlT arbeltete rtt Tarrlllnn-
taa Laugen (e+.). B€1 Uugate ron äatronlange gu des Ge-
ulseb von Cyanecethyüraalä und äallln rmd ,O l{tnuten
langem §leden bllüete slch Jeüoch ketn friarolou.
Acetylamlaoguanl&ta echelat sleh algo ln alkallseher
Löeurg echlechter zrr btlden, deun beretts sehr kletne
§ihrrenengen geuilgenl l& dte Srlacolonausbeute reaest-
l1eh ru e*töhsn. ;:s let dabel uotuendlgn daß üle
Reagtlcnsteraperatur hoeb gerrug tat (ne*re l0a). IleL
ntedrlgsa temperaturca alorat dle trlanolonauebeute
bet Sugabe t/oül n€-Elg Särrrc ntrr Frlngfügtg zn. §le
eriräht gieh aler, ueaa oshr Säure zugeaetrt rl,rd.
Ileta Abbrneb der Beaktloa lat"'dlesen Fä11en die Ih-
setaun6 ooch nleht volletäi8d,16.

Dle Geschf,rlndtgkett 8er tteaktlon naeb Glelchung V
schelnt alt aurrehnead,er Säure&eßge kleiner zu rerclen,
so öa§ ä,ana der §eaktloosablauf nach Cl'elchung II
tlbemXegt. Fllr ril,ese laaalrae oprlcht dle Eateaebe,
da8 das Aniucguanldla und ser.ne Derlt ate relatlv
bestänrtlg gegen sanrrle itydrolyse sl,ad (t5, Sclte lgr).

Das gebl,idlete §emlearbaztd uiril aber uater deu
Seaktlonslrerll,ngungee eler durchgeführt en Ve*etcho-
relhen welter verselft, und, nur eln tell rsand,ett, slch
ln das frlaroloa lun. Dle sndprodutrte dleeer $paltuag
slad lleslgoäurcn ilyürarln, F.otrleudloxyd unrt augerilen
uL:rd bol der i{ydrolyse des Acetylamlaophonylguanldlns
änaontak geblIdet. Qualltatlv alad etrIe dleae Verbla-
tlungen nachgeulesea uorriles. Bet Seuperatureu über
t?Oo rträ besonders dlc t{,ohlsnrlloxydentwleklung
stiirker.

Da elch CÄsaldtnsalze mlt prlmüteu Amtncn befur
§chpeLaen su subEtltulertea Guanldx.nea und Arooalak
ureetsen (l6rSelte tB?), lst ee nlcht abnc61g, rllese
§ealrtloa auch auf das Eubstltulerto ÄulnoguanXdln-
gal'a su ilbertra{Ie!1, sunal il,annetoffe (t5, §el,te 15i}
urrd Serolearbazlde (16, $elte t6?) tn gleleher l,ietee
reaglerea.
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Dqrcb thennlache §paltung des entstaodenea Prodgktee t
eveatrnll Eata,l.ys!.ert cturch Säure, kanrn dana f'IrIl1Dl-
pheaylharnstoff entstehen.

vrr gfi--cCI--E-rli i-c' 
iiil-c6%

--', - \.iig + EZII-C'5, ---*

cn5-co-t{ü-Iln-c:*i* + $§,- tt -c6n,

vrrr cnscorrir§-§':-lti' + E o- c§rco-sn-Irl2 . o(t-ltl'

Denhbar wäre agsh dle DlphenylharastofftlLdung dureh
Innmtdlenrng ües Seulearbaslds' Dle Dar§tel}wlg srbstl-
tulor:ter :lsrastoffe durch tlnaraldlerung tet prüpafatlv
Yon Bedeuturg (f6, §elte lri).

Itrfl-CrE.
fE oc- o ) illl-O,IL' o'+cll.Co:ifi:l1l,

TH-cau, ) -+, OC- i.iE-IIE-CG-CE, + EfI-C6II,

Dleae BeaHloa köaate acch dureb Spalttrng üea Seal-
carbaelds ln laethyitrarld uad Phenyll'aocyanat unÄ

Umsetzung ües leocyaaates alt .Aallln erkl.iirt relclan'

Yersuc'rre sur B€stättgu*5 dleser Beaktlonsfolgen
nurden at&t aturchgeftih,rt.
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Zusaqua[fasauos

DLe Beelnfluesullg der Trlazolausbeute dureb Varlatlon
d,er Reaktl.oastesperatur, der Realrtlonsdauer, dcr
.iinlltn- und der §äureoetrgp mrde untergusht,
Verschled,ene Arbeltsuc tsen trad f rcnrmngEßr€thden
tnrrdea amgewoa{et rrad. nl,telnaader rerglil.chen.
Ils wurd,e geaelgt, da* SchrvefeLsciure uad Salzeäure
1s lhrer '#trkung iihnl.lcb slnd.
Dte Trlarolarsbeute toaate nut gerlngfti6l6 (tls auf
,4',t) gestetgert r*erdea. hra war nleht nilglteh, dle
Boaktlon so su beeLnflussea, üaB d.as ?rtazol als
elnatges Reakttoasproäukt 1n gräßeren liengen e:rt-
steht. Dl.e Gcssntausbcute aa Trtasol usd ?riazoloa
betnrg aaxlual 41i1.
:-lne tr'arbreaktl,os dea 8räazoL rrrurde traschrlebea.
Orieatlerend torurde itle trösltehkelt iles Brlazol.g uad
des trlasolona !,n versehled,enen Liisungnaltteln bc-
stlet turd ille Sctrnelzhrrvc voa trlanel-Trlazoloa-
Oeclsehen aufgenosuren.
Zur DarstelLuag d,es Cyaaacethydrerlds Hrrden elnlge
ergünze*de Benerinragea genaeht.
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Arbeltaryelse I

I:o elnen tOS llt iluntl-
kolben ntt Rilckflußküh-
I.c.r (affa ?) rnrrdc clas

Genlsch mtt klelner Fla-
ae ertltat, $sshdea eg
homogea ua;r, wrrn'tle dle
Scmperatur abgelesen,
unü voo öa aB uurde dle
ls üen 8abel1ea srse-
gebeue Zett gereebnet.
ilaeh dcrea &Lanf lßlr-
de rlador dle teope-
ratBr abgelesen und dle
trüaurc eatferut. Da,n
uu:8a der i(olbea Ls
sledeadea §asarrbad erhttzt und Änllln und l.r'aaser lE
Yaktma dee l.lassaritrahlpunpe abdestllllert. Der prn*

üiert wu*{e att llalteetpapter bestl"xmt (nach dea Oas
Oeülach hooogen uar rmü, gre lrrer,tea i,ial, nacb0en d,er
Destl§atr,ossrileksted nlt lriaaeer sufgenooaea und ilaa
re,stl,tche äailta heransgekocht uorder sar). §! r+urlite

,iG i,it&trter *estllllcrt.

Arbeltssetse II

Dle lbetarag crulee trle bol ler Ärbeltcruelse I üureh-
€eftlhrt. Der i{albea Lst Jedocb riihread der }e;tllletlos
nicLt ü[ Hagsorbsd, soadea att klelner eatleuchteter
tlme erbrtgt rroröea. Dle rranenteuperatur otlag üabet
anrf t40o. ;§ rfirrde 2O l,tlauten destlX.l!"ert.

Arüelterelee III

Dle lhsetauag r,nrrde rrte bel der rirbeltsrdetse I d,urch-
geführt, ilmh d€E Abkühlen des i,lolbenlabaltes auf



etra ?oo-ttoo tnrrden 15 ol het8es Tlasesr zugegeber,
und, d.an"l wrrde elt sehrractrer F1re beL ilomalärnrck
2O l.ltnuten d.eetlll.tert. Bel Versuehea alt 3rB aI
fltlllta stnä etwa 2ü lll '*fesor tiberrutrel,ben.

ArDelteurelse 49

Das Beaktlonsgeialseh r*rrrde lu offenen Gefäiß (Uet
Eeuperaturen bel, 1620 1g 25 uü lleeherglae, bcl ?en-
lnraturea llber t6,2o lo 28 aei r*eltea tnd auf tp0 m
nerltlrsten Seageaagl,aa) fE Öl'baf, auf dle ange6ebeue
Seaperatur erhltzt. I:ilt el,ner Stateraalage rcurüe dte
Eemperatur kaaetaat gehaltca. Ar.c ReatrtlonEdaue! r!E!-
dc d.ie Zett srrrischeü d,eo i;lntauehen ln elas mrfgehelrte
Ild, tmd den §erauaaehmea beaelehnet. llaeh ilenr Abkühlea
df etre lOOo wurde lYasser zugegeben uad, be!. liorrnal,-
druek Äuallu urrd i'Iasssr abdeetl}ltert. Ele urrrde w!.e-
äer 2O l{lnutea grrn §l€deu erhi.tst.

Arbeltsselsc V

Dr lieakt,Ioaageotsch ururde ia vertr*itztea 2B @
&eagsnzgila nX,t sehl kloloer Fl.'lnem€l zw $l,edeu er-
hltstr Bel, etwa t*O-l5Go beglnnt rrntEr §ebüunen rnd
1{agse!üampfer,tuteklun6 dle Beaktloa, Ble flLare rtnrrüe
so regullert, da8 naeh dsr Beenillgung dcs schlirruess
das Genlsch gleichaäßtü sledete uod, dl,e doü&gngatloas-
Botre eleh ungefüihr 3-? ca tlber dsr Flüast6Lettrob€r-
fIäche befand. .ir'aeh d,cm frbkühleu auf etwa iooo yrrde
der latralt des Reagenrglasos ntt helßeo iJasser ln
elaen &rndkolbea gespillt .and 2O lrttuutcn l'ang rurllln
und i.raseer abdeetiiliert.
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haounssüoethodo I

-

(Yersuehereltrc ä,)

II,er Destllletloasrtiekstad umde nlt hetßrrrg i,ragaer
;ruf etwa ?5 nf e*f.slofüllt urrd r:ach kar*er Arftoc*rEn
r'nrrtle üer §lpbeaylharnretoff atgecaugt. j!ü rnrree uf
gener ?t er euf,geftillt. Dle röeirng btleb tiber Hacbt
stehaa. Dae asgssehledena ,trlrtalllrrat ri rRrsüe ab-
gaaau$t rmd das §l,ltrat aüf ta al elngeengtr zu relt
elageengte f,ösungen rarurdeu rrt ifasser aüf ta p!, anf-
gefitrlt. Iilaah etr'#r t 5 §tnnden rfir{e &as ärlstelllsat
(trtaeol'oa) a[gesaugt. Bel uetterean stehen eeheldet
si'ch oft apcb ei.ne gerlnge l,lenge Rohsubataaz €ESr
;rrrr la elnl,gan trrüllen rnrrde dr,re retrte §lltrat arf
t-2 al elngeengt. tleboa Aalrloaurfat arurdE tm Hüek-
std bel elatcen gereuchsn ahrch subltnlerea und
Festtrmen d.es I'Its*hseh*clapunFtes noch §5roaeo1-
hyäraaid naehgetrlegen .

&§antu^eseethode If
'äer Dest tL l atlonsrüehste3d mrrde ul-ry**enlg belßer

llatronlauge crnilr:at . Ton ungex.öoten Btphea3üan.rstoff
wurde ebgeo4rgt. llach d,cs "f,blcilhlen lst dann d,ilg rir-
trat tropfenuelse rnlt i;sst,gsifure versetzt rdorrilea.
Sas ausfa§encle frlaaol rrur<le noch vor deu Iirrelcben
rres Ieutralpunkt*s abgenutrcht. rrrs d,ea s'il"trat
krlste*lLlsiert aaeh Äastjuern und et::lgur Stehen ilas
?riacolo* älr,§r

8reär:ullqemglhod,e I If (bei fast al}ea Verpuchsrolhea)

Der teetlliatlons i"lici:stgnd. ruuede mlt konzeatrlerter
§icr,aeirure ang*ei;uert uric scirnell bls rucr tledea er.hltgt.
Dan:: mrrde der lltpherrlfirarrratoff abgesaugt rnd d,ae FtL-
trat auf 2o nrl arrfgeftillt. Diese i,äoun6 blleb elulge
§tu:rdea et*hen. its füllt ilas ;trlstalllaat B (?rlazolon)
€Llrsr §el ternieclron, d,le vlel trlaaol enthalten, scircl-
det slc-h manchnol eehr langoan daa trtazolhyclrochlorld
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1a trelßea fasrlgen Lrletallbtisehelu aue, clte rlcü
ileutlleh lronl auskrlstalLlalerten trlasoloa uatersehet-
üsn. rn dlegen Fal1 rmrrcle sofort abgerau8t uud dsr
Itüeketand ntt nög3.lehst wealg sassetr gwaocäea. Das
!'lltrat wlrdo alt Ir,tasser auf, 25 §l aufgef8llt udl
arq§tedea erhttat, Durelr tropfenwef,se Zugabe vaa
koaaentrlerter /UrnealetsLösung wl,rrl dle l,üaun6 al-
ke1lscä gecaeht. llaeh dero f.bkülrlen lat dae ?rlaaol
(iirtstatltsat A, abgenutsctrt wordleu.

Irenauneamethod,e fV

Eis hnrüe rle be1 oer ?rennungBmetliodle rrr gearbettet,
nur rytrr§,e nach dep lbfl,ltrleren d,es Dlphenylharn-
etoffeg aieht auf 2c, ml soadern arf Bo 11 aufgeftillt.

Tren?unssmgthgüe V (Veraue?rerel.he lt )

ilcr Destlll.atloaertickstand ao1l nteht mehr alg i5 rol
bctragen, Ilr inlrr:le nlt koazentrlerter salzsäure al{p-
s.:^iuert und olul6e ttuailen lm i"leschrank stehen placsen.
Dann r*urile abgesaugat^. Der RtiEkstenä rurde alt nügllch;t
uenl6 isasser gawagchen bls si.ch dle verfllzten i;adeln
des trl,arslhyüroehlorlds gel§et hatten. i,;e bletbt
trlazolon (*rtstalllsat B) auüick. Das Flltrat (etwa
3ü ml) nurde äe §leden erhltzt rrorl mit Amnonlak
alrslloce genaeht. llelin f,b:{Ihren und .talrea krl:tal-
lisiert das §rlazol aue ( irtetalltsüt A). Jlrrs dens

s'tltrat dos a.n,qesäuerten Destlllattonsrüeketande§ / r.

karrn nach dear alkaiLsehmaelren die illtgp verunrelnl6nrng
alr -etrennt wor{,ed.

Tfer: :ur.ugsnetirod.e VI

Iler Dcstll}atlo*,srüclcstan:d, r*urd,e nalt tJasser auf tüO eI
arf6efit}lt und aun §ledea erhltgt, D'er Dlphenylharnetoff
surde abflltrlert und. plt ?G arl Haoser mrsgek cht rmct

rrieder abges:rugt- ille tpo ml tr'iltrat bletben tiber ltacht
ta ll,ssebrask stohen. Das ausgefal:ene ?rlazol tll*ri,



abgesaugt und {as 3l}trat auf 2C al elngeongt u,cd sn-
geeiiuert" Belmäbküblen krlstelllelert das Srlaeolon
aus. l'ilrrl nach d,en ,rrbgaugen üas Flltrat aliialleclr ge-
naehtr so scheidet slcb Elne trtarslbaltlge eehaierlgr
iiagse ab.

§l,ese i,ietirode elgpet slclr begoailera üur Treaauag
voo trlaroXrelehee iisakttonsprodukt,ea. Das daneaür

terrront}eae Brlasol ist Eelrr reln rmd llt Verhliltnl.s
gu d,ea anüerea ileti:oden ru wenlgeten gefärbt.
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Veraucb l1.t

-

Sltr C€olseb voo
9 g CyattrcGt§rdrarti
I S ettl!§lf*

60 at" firlt tD
rurdr trl 2rO ol Mlalbca rlt at*telgendem Xllhlsr
ta atrer t60e LeIBaa §lbd cülttrtr Dumä d,le
§aünelrs rurde §tlekstoff gelatrtetr s dtr gt;
färulgsa Beaktloncprdultc rregrur$ll#0, üle itaaa
eategrcetrsn& nadrgevleren wurden. Es rrrrüe ro ftet-
gestellt, dad'''felu flyürarla uuü rurr aehr uealg
llohleaüloxyil frel wul.rile. Itrcü t §tunde nurile üar
tlbad entfent rn{ 15 l,ltnuten apäter üelBea §as-
eer ln dea fiolbeo g?geb€a und ?5 !4!.uutea laa6
üas Änlltu uit tsess€t{epf tlbergetrletea (lOO rf
Wasser-Antlla-Geutech). Der Bilekctanil tcKolbea
(t5O "u1) wure€ alt koateatrlerter Salasäulr B$§i-
säuert lmd halB vsa Dtpbenylharmteff rD6eautlcbt.
Das Flltlat blteb elalge Stuadca bel 5o ttehen.
hü€t setrd slch elrs [:r!,srolou ab. ii*h alcü

f,llte{eren rurde arf ,OO r} urfgefttllt, ;ru Sle-
den erlittrt uod actrnell tls sr rckacb eltscl'l-
ecb€ü fioa[ttoa alt konreatrterter Amoalaklörag
venoetüt' §ie sckacb gelbe L§nrng tni:bt rlch m-
näcbst lrülr i§e srrdc eofert furch elnea ro!§€-
rätutea B0chmrtrlehter gesaugt. Der ltlcBtard
rurüe alt uenlg tlasser gekocht uad ilas ftltrat
üaton nlt üea an&er-a verelnlgt. iiaeh 24 Stenüen
hatte glch ilas frlaaol Ia. letchten rrelBen KrlBtEl-
len abgeeehleeen. §8 wurde abgenutaeht und nlt
etr,saa ,:ther gwasebea. Das flltrat rnrtde auf 5ü Ef
eln.';oengt trad aagesäuert. Iaeh 5 Stuaden batte alcb
dap frtasolou abgesehletlen 

" 
das algetangt üd rlt

nentg kaltea l.trEaser gpuascben rrrrde.
Ansbautel trlagol 4r1 g (#) 2}?-2o9r5o

Brlaraoloa fr66 S (tof) lrz-1r,
Dlpbeuyl"batnst. ttg t z+eo

T:tlgerlnget §iickl.auf dles Reaktlomuasseür rar nlcht
au vot&eldeu. Bela Erhltsen lu offeaea GlifäB rär
rtrte Alrsbeute rleLlelcht größer ganeooir(Ärbottr-
retse III oter V!.
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Err:ar &fr D!. gGhIßD S!üte 1€ü f8s A1o

§tel'lrürg dlesct toSerrnul' ltm rl'
aen &at ansepreelrau.
hn rlgegnschafBltctrea Ätorlltentea Brltr
Iac äsnec tü fSü ülc 8c3rufieg räärend
üer Zelt mias! stp€r{,cutel"lau äabeit.

Icb ner:Elcherer OaB tch üls vo*ltehende trbett
eelbständl,g verfaBt uad &elue anderea a1a ülc
aag§gptüscn H1lfiosttte1 beantst hebe.

ffithläausea, da, 15. Febrnrtr t959


