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XIl. Zusammenfassung

. Es wurde die die Aminierung von Alkoholen mit Ammoniumsalzen
betreffende Literatur besprochen und auf die bei dieser Reaktion auf-
tretenden apparativen Schwierigkeiten hingewiesen.

. Es wurde die Korrosionswirkung von Ammoniumchlorid in wasseriger
Lésung bei 300—350° C bei ca. 150 at Druck auf verschiedene Werk-
stoffe untersucht und dabei gefunden, dass Quarz als Gefissmaterial
fiir die Aminierung von Alkoholen mit Ammoniumchlorid am besten
geeignet ist.

. Auf der Basis von Quarzgut als Reaktionsgefiss wurde eine Anlage
entwickelt, die gestattet, Alkohole zwischen 300—350° C bei 150 at mit

wisserigem Ammoniumchlond zu behandeln.

. Es wurde eine spezielle Apparatur zur Messung von Drucken hoch-

korrosiver Substanzen ausgearbeitet. Mit Hilfe dieser Messeinrichtung

wurden die Drucke der Systeme ’ :
Ammoniumchlorid-Aethylalkohol-Wasser
Ammoniumchlorid-Methylalkohol-Wasser
Ammoniumchlorid-Propylalkohol-Wasser
Ammoniumsulfat-Aethylalkohol-Wasser

bis 350° C ermittelt.

. Es wurde eine Methode zur Bestimmung der Chlorhydrate von pri-
maren, niedrigmolekularen Alkylaminen im Gemisch mit denjenigen
der sekundéren und tertiiren Basen entwickelt. Die Methode basiert
auf der Tatsache, dass Salicylaldehyd mit priméiren Aminen quantitativ
reagiert und Verbindungen von abnehmender Basizitit bildet. Wird zu
der Lésung von Aminchlorhydraten und Salicylaldehyd eine bekannte
Menge Natronlauge im Ueberschuss zugefiigt, so setzt das primiire
Amin beim Uebergang in die schwache Azomethinbase eine dquivalente
Menge Salzsdure frei. Diese kann durch potentiometrische Riicktitra-
tion der Natronlauge neben der Azomethinbase im njcht wisserigen
System bestimmt werden. Nach dieser Methode konnten die Chlor-
hydrate von Aethylamin in Mengen von 200 bis 500 mg (ca. 3—5 Milli-
mole) mit einem durchschnittlichen Fehler von —0,5%, bestimmt
werden.
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6. Der Einfluss der Temperatur, der Versuchsdauer, des Verhiltnisses
von Alkchol zu Ammoniumsalz und der Einfluss des Wassers auf die
Aminierung von Alkoholen mit Ammoniumsalzen wurden am Beispiel
von Aethylalkohol und Ammoniumchlorid systematisch untersucht. Die
Versuche zeigten, dass die giinstigen Reaktionsbedingungen bei gros-
sem Ammoniumsalz-Ueberschuss, Zusatz von Wasser, einer Versuchs-~
dauer von einer Stunde und bei Temperaturen zwischen 310 und 325° C
lagen. Beachtenswert ist der hohe Anteil an primérem Aminsalz. Nach-
teilig dagegen ist die Bildung von Olefin und der aus diesem entstehen-
den fliissigen Polymeren. Zudem scheint diese Art von Aminierung
nicht auf hshere Alkohole als auf Aethylalkohol anwendbar zu sein.

7. Hinsichtlich der technischen und apparativen Auswertung stosst dieser
Prozess auf Hindernisse, vor allem deswegen, weil die ungewshnlich
starke Korrosionswirkung der Durchfithrung grésste Schwienigkeiten
entgegenstellt. Bevor dem Verfahren vom priparativen Standpunkte aus
eine wesentliche Bedeutung zukommen kann, muss ein Werkstoff ge-
funden werden, der leicht bearbeitbar ist und gleichzeitig die Eigen-
schaften, die der Korrosion widerstehen, besitzt.



