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Reduktion der Camphenilanaldehydoxime zu den Aminen: Der nach 1. dargestelite Aldehyd
gab nach Uberfithrung in sein Oxim (fliissig) und darauffolgender Reduktion mit Natrium
und Alkohol ein w-Amino-isocamphan, Benzoylverbindung Roh-Schmp. 122--124°, dreimal
aus Petrolédther 124 —125°.

Der nach 2. dargestellte ,,erwirmee Aldehyd gab nach der Reduktion seines Oxims mit
Lithiumaluminiumhydrid ein Amin, Benzoylverbindung Roh-Schmp. 126 —133°, nach drei-
maliger Chromatographie, Elution mit Petrolather + Ather (i:1). Schmp. der Spitzen-
fraktion /38-—1/39°, keine Depression im Gemisch mit Benzoylamin aus Isocamphenilan-
sdureamid. Daneben wurden auch tiefer schmelzende Fraktionen mit den Schmelzpunkten
126 130° und 129 —134° erhalten.

Der nach 2. dargestellte ,,nicht erwdrnite Aldehyd gab ebenso ein Amin, dessen Benzoy!-
verbindung bei zweimaliger Chromatographie Fraktionen mit den Schmelzpunkten 126 --129-,
128 --129", 123-—125° gab, also ebenfalls nicht einheitlich war.

GERHARD GEISELER und HANS-DIETER NAGEL*®

Uber die Reaktionswirme der Sulfochlorierung
hiohermolekularer geradkettiger Alkane**

Aus dem Institut fiir Physikalische Chemie der Universitit Leipzig
und der Organischen Abteilung der Leuna-Werke

(Eingegangen am 31. Oktober 1957)

Die Reaktionswidrmen der Chlorierung und Sulfochlorierung des n-Dodecans
unter den Bedingungen einer weitgehenden Monosubstitution wurden zu
35.4 ++ 0.5 kcal/Mol und —39.0 + 0.5 kcal/Mol gemessen. Beide Werte be-
ziehen sich auf die in iiberschiissigem Dodecan gelosten Reaktionsprodukte.
Mit den getrennt ermittelten Losungswiarmen erhdhen sich die Reaktionswiarmen
im Sinne des stéchiometrischen Reaktionsablaufes auf —35.7 und —39.3 kcal/
Mol. Da bei Substitutionsreaktionen die sekundiren Wasserstoffatome 3.25mal
schneller reagieren als die primiren, werden im Falle des n-Dodecans bei der
Monosubstitution 8.5 % primire und 91.5 9, sekundire Substitutionsprodukte
erhalten. Demzufolge kénnen die obigen Werte praktisch als Reaktionswidrme
der Bildung sekundirer Chioride bzw. Sulfochloride gelten. Weiterhin foigt, daB
die Abspaltung von SO; bei sekundiiren Sulfochloriden gemiB der Gleichung
R80,Clgy = RClggy + SOz mit + 3.6 kcal/Mol schwach endotherm ist.

Die von C. F. Reep und Cu. HornD im Jahre 1936 aufgefundene Sulfochlorierungs-
reaktion. die gemeinsame Einwirkung von SO, und Cl, auf gesittigte Paraffinkohlen-

*) H.-D. NaGeL, Dipiomarb. Univ. Leipzig 1957.
**) Vorgetragen von G. GeiseLER anlidBlich der Hauptversammiung der GDCh in Berlin
am 8. 10. 1957,
1) Amer. Pat. 2046090 [1936]; C. 1937 I, 720.
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wasserstoffe in Gegenwart von UV-Licht, hat nicht nur wissenschaftliches Interesse,
sondern wird auch im technischen Ausmal betrieben. Der Prozef} verlduft am giinstig-
sten zwischen 20 und 50°. Er ist stark exotherm, die Reaktionsenthalpie pro Mol gebil-
deten Sulfochlorids jedoch nicht bekannt. Die Sulfochloride sind thermisch nicht
stabil und zersetzen sich bei Temperaturen oberhalb von 140 bis 150° mit mef3barer
Geschwindigkeit, wobei SO, und HCI entwickelt werden und Alkylchloride bzw.
Olefine mit gleicher C-Zahl entstehen. Im Zusammenhang mit Untersuchungen iiber
ihre thermische Zersetzung interessierte die Reaktionswidrme der Sulfochlorierung.
Da der Prozefl jedoch nicht eindeutig verlduft, worauf weiter unten noch néher ein-
gegangen wird, ist es nicht moglich, die Wirmemenge, welche bei der Substitution eines
bestimmten H-Atoms durch die SO,Cl-Gruppe frei wird, exakt zu messen. Um sie
auf indirektem Wege zu ermitteln, haben W. A. Rotd und E. Ri1ST-SCHUMACHER?
vor lingerer Zeit eine Reihe thermochemischer Untersuchungen durchgefithrt. So
erhielten sie fiir die Bildungswirme der Dodecan-sulfonsiure-(1) aus Dodecan und
Schwefelsdure —69.3 4+ 4.0 kcal/Mol und fiir die Bildungswirme des Dodecan-
sulfochlorids-(1) aus der Dodecan-sulfonsidure-(1) und gasférmigem Chlorwasser-
stoff + 0.3 + 2.0 kcal/Mol. Verwendet man diese Werte, so errechnet sich unter
Heranzichung einiger anderer thermochemischer Grofen mittels des nachfolgenden
Schemas die Wirmemenge, die mit der Bildung eines Mols festen Dodecan-sulfo-
chlorids-(1) verbunden ist, zu —98.5 kcal/Mol.

CiaHaga) + HaSO4@) = C2H»sSO3H() + H20m) —69.3 kcal [¢))]
C12H5803H(r) + HCl(ge) = CpH»580,Cks) + HOm +0.3 kcal 2)
S0 + /202 = S0s(f) —32.6 kcal 3
SOs(5) + Ha0@) = H2804@) —21.3 keal @)
Hae) + Clag = 2HCl —44.0 kcal 5)
HaOqm) = Hyg) + 120 +68.4 kcal 6)
CiaHae) + SOx@ + Clae) = C12H2580,Clr) + HClg) —98.5 keal

Dieser Wert erscheint zu hoch und ist auch mit den Erfahrungen bei der technischen
Reaktionsfithrung nicht in Einklang zu bringen, wonach er bei ca. 30 kcal liegen sollte.
Wir haben daher trotz der angefithrten Schwierigkeiten versucht, unter moglichst
weitgehender Zuriickdringung aller Neben- und Folgereaktionen sowie Vermeidung
storender Einfliisse die Reaktionswirme kalorimetrisch zu messen. Fiir die Messungen
wurde ein eigens dazu entwickeltes Stromungskalorimeter verwendet. Als Kohlen-
wasserstoff diente n-Dodecan.

Die katalytische Anregung erfolgte bei allen Messungen nicht durch Einstrahlung
von UV-Licht sondern durch Zugabe sehr kleiner Mengen von trimerem Aceton-
peroxyd. Dadurch war es moglich, das Kalorimeter apparativ einfacher zu gestalten
und gleichzeitig die Wirmestrahlung der Lichtquelle zu umgehen.

Beziiglich der Neben- und Folgereaktionen sei folgendes angefiihrt. Aufler den
Monosulfochloriden werden auch Di- und Polysulfochloride gebildet. Thr Anteil im

2) Z. Elektrochem. angew. physik. Chem. 50, 7 [1944].
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Reaktionsprodukt ist um so groBer, je hoher der Umsatz ist. Sollen moglichst nur
Monosulfochloride gebildet werden, und das ist hier anzustreben, so darf der Umsatz
nicht mehr als etwa 109 betragen. Um jedoch eine Mindestzeit stationdren Reak-
tionsablaufes einzuhalten und eine ausreichende Begasung und gute Durchmischung
zu erzielen, lieBen wir ihn bis auf 309, ansteigen. Unter diesen Bedingungen enthilt
das Reaktionsprodukt aus der Sulfochlorierung des n-Dodecans nur etwa 8.5
Disulfochloride und zu vernachlissigende Mengen hoher substituierter Verbindungen.
Aus statistischen Griinden sollte ihr Gehalt deutlich hoher liegen. Als Erklarung dafiir
kann die Tatsache gelten, dafl geminale und vicinale Disubstitutionsprodukte nicht
gebildet werden¥. Diese Disulfochloride sind auBerordentlich instabil. Thre Bildung
wiirde die Reaktionswirme der Monosubstitution mit Sicherheit stark verfdlschen.
Sie aber scheiden hier aus. Alle jene Disulfochloride, zwischen deren SO,Cl-Gruppen
sich mehr als 5 bis 6 C-Atome befinden, benehmen sich nahezu wie zwei mit ihren
Alkylenden verkniipfte Monosulfochloride und werden mit groBer Wahrscheinlich-
keit die Reaktionswirme nicht fehlerhaft beeinflussen. Dies kann aus den Ergebnissen
der Hydrolysemessungen von G. GEerseLgR und F. AsiNGer4 gefolgert werden. Zu
beriicksichtigen bleiben nur noch diejenigen Disulfochloride, zwischen deren Sulfo-
chloridgruppen 3 bis 5 C-Atome liegen. Sie kénnen auf Grund der gegenseitigen
Beeinflussung ihrer SO,Cl-Gruppen den Wirmeeffekt einer ungestérten H-Sub-
stitution nach kleineren Werten hin verdndern. Da diese Disulfochloride unter den
gegebenen Bedingungen nur zu hdchstens 39, gebildet werden, vermogen auch sie die
gesamte Wirmetonung nur geringfiigig zu erniedrigen.

Neben der Sulfochlorierung bewirkt das freie Chlor auch im betrdchtlichen Malle
Chlorierung. Die Bildung der Chloride kann weitgehend zuriickgedringt werden, wenn
auBer der Gegenwart von UV-Licht oder geeigneten Katalysatoren SO, im Uber-
schul3 gewihlt wird5. Bei allen Messungen wurde das Mol.-Verhiltnis SO,:Cl; mit
1.2:1 festgelegt. Inwieweit die Chloridbildung auf die Abspaltung von SO, aus den
Sulfochloriden zuriickgeht, ist noch nicht gekliart und spielt bei den vorliegenden Er-
wigungen auch keine Rolle. Auch unter giinstigsten Bedingungen entfallen immer
noch etwa 10 bis 159 des im Reaktionsprodukt enthaltenen Chlors auf die Dodecan-
chloride. Dieser Gehalt kann nicht mehr vernachldssigt werden. Zur Eliminierung des
durch ihn verursachten Wirmebetrages wurde daher in gleicher Weise wie bei der
Sulfochlorierung auch die Reaktionswidrme der Chlorierung gemessen. Der dabei
erhaltene Wert diente dazu, die Reaktionswidrmen der Sulfochlorierung zu korrigieren.

Auch wenn es geldnge, sowohl die Di- und Polysulfochlorierung als auch die Chlorie-
rung vollig auszuschalten, wire es nicht moglich, bei reiner Monosubstitution definierte
Sulfochloride zu gewinnen, denn die SO,Cl-Gruppe wird, wie F. ASINGERS gezeigt hat,
in dquimolarem Verhdltnis iber die ganze Kette verteilt, wobei die endstindig sub-
stituierten Sulfochloride auf Grund der kleineren Reaktionsféhigkeit des priméir
gebundenen Wasserstoffs in geringerer Menge entstehen. Es ist also nur die Reak-

3) F. AsinGeR und H.-J. NaGGartz, J. prakt. Chem. [4] 2, 37 [1955).
4) Chem. Ber. 89, 1100 [1956].

5) H. KROEPELIN, W. Oprtz und W. FrEiss, Erdél und Kohle 2, 498 [1949] und Angew.
Chem. 64, 273 [1952].

6} Ber. dtsch. chem. Ges. 77, 191 [1944].
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tionswirme meBbar, die mit der Bildung des Isomerengemisches der Dodecanmono-
sulfochloride verkniipft ist. Das gleiche gilt auch fiir die Chlorierung.

DISKUSSION DER VERSUCHSERGEBNISSE

In den Tabellen 1 und 2 (S. 210) sind die MeBwerte der Chlorierung und Sulfo-
chlorierung des n-Dodecans zusammengestellt. Aus den Zahlen der Spalte S ist zu er-
kennen, daB das stromende Wasser nur etwa 92 %/ der entwickelten Wirmemenge auf-
genommen hat; die fehlenden 8 % sind durch Strahlung an die Umgebung abgefiihrt
worden. Es wurde hier nicht angestrebt, den Wirmeverlust auf ein erreichbares
Mindestmal herabzusetzen, da die elektrische Eichung weitgehend den Verhiltnissen
der Reaktion angepalit war und damit eine ausreichende Kompensation des Fehlers
ermoglichte. Aus den Messungen folgt, daB die Reaktionswirme der Chlorierung
—35.4 + 0.5 kcal/Mol und die Reaktionswirme der Sulfochlorierung —39.0 4+ 0.5
kcal/Mol betrigt. DaBl die Reaktionswidrme der Sulfochlorierung unter den gege-
benen Bedingungen praktisch unabhingig vom Umsatz ist, 14Bt Abbild. 1 erkennen,
in der At bei konstanter Begasung gegen t aufgetragen ist. Das Verhiltnis Sulfo-
chlorid/Chlorid dnderte sich nur unwesentlich; somit kann der Abfall von Az im
Bereich des hohen Umsatzes nur auf die Di- und Polysulfochloridbildung zuriickge-
fithrt werden.
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Abbild. 1. Abhiingigkeit der Temperaturdifferenz A¢ von der Versuchsdauer t (Umsatz)

Da bei den vorliegenden kalorimetrischen Messungen der Kohlenwasserstoff nur
partiell umgesetzt wird und somit die Reaktionsprodukte sich in dem nicht umge-
setzten Anteil 16sen, sind in den gemessenen Enthalpiewerten die LOsungswidrmen
enthalten. Zu ihrer Messung diente ein einfaches Kalorimeter iiblicher Art, bestehend
aus einem Dewar-Gefil, einer Mischvorrichtung und einem Beckmann-Thermometer.
Die Losungswiirme der Dodecanchloride ergab sich zu + 0.26 kcal/Mol und die der
Dodecansulfochloride zu + 0.28 kcal/Mol. Beide beziehen sich auf die Losung von
1 Mol Substanz in 2 Molen Kohlenwasserstoff. Werden sie zu den obigen Werten
addiert, so ergeben sich die Reaktionswirmen fiir die Monosubstitution im 16sungs-
mittelfreien Zustand zu —35.7 kcal fir die Chlorierung und zu —39.3 kcal fiir die
Sulfochlorierung.

Da die sekundiren Wasserstoffatome 3.25mal schneller reagieren als die priméren,
werden im Falle des Dodecans bei der Monobildung in beiden Fillen 8.5% priméire und
91.5% sekundire Substitutionsprodukte erhalten, d.h. also, die gemessenen Enthalpien
beziehen sich praktisch auf die Substitution sekundir gebundenen WasserstofTs.
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Weiterhin ist zu ersehen, daBl die Abspaltung von SO, im Sinne der Gleichung
RSO,Clgy ——— RCl@y + SO

mit -+3.6 kcal/Mol schwach endotherm ist. Da3 die freie Enthalpie dieser Reaktion
trotzdem negativ ist, soll folgende kurze Abschitzung zeigen. Die Normalentropie
des gasformigen SO, betrdgt 59.3 Cl, die der fliissigen Dodecanchloride bzw. Dode-
cansulfochloride sind nicht bekannt. Auf empirischem Wege? errechnen sich fiir den
gasformigen Zustand die Normalentropien zu 160 bzw. 186 Cl. Nimmt man an, daB
die Verdampfungswirme der Sulfochloride grofler ist als die der Chloride, so folgt,
daB die Differenz der Normalentropien der fliissigen Verbindungen geringer, zu-
mindest nicht groBer als 26 Clist, d. h. fur die Abspaltung von SO; ergibt sich eine Entro-
pieinderung von etwa +33 Cl. Fiir Zimmertemperatur errechnet sich dann unter Ver-
wendung der oben ermittelten Reaktionsenthalpie nach der Gibbs-Helmholtzschen
Gleichung AG = AH — TAS die freie Enthalpie zu ~ —6 kcal/Mol, was mit den
experimentellen Ergebnissen in Einklang steht.

BESCHREIBUNG DER VERSUCHE

Verwendete Substanzen

Das n-Dodecan wurde aus einem Fischer-Tropsch-Produkt durch Feinfraktionierung
gewonnen *}; es war durch foigende Kennzahlen charakterisiert: dpp: 0.7482 (Lit.: 0.7493),
n%:1.4218 (Lit.: 1.4218) und Schmp. —12.0° (Lit.: —12.0°). Das Infrarotspektrum lieB auch
nicht andeutungsweise die Gegenwart verzweigter Kohlenwasserstoffe erkennen.

Die Gase SO, und Cl; waren von technischer Reinheit und wurden Stahlflaschen ent-
nommen. Die Mengenmessung erfolgte mittels Mefikapillaren und Differenzmanometern.
Das trimere Acetonperoxyd wurde nach A. BAEYER und V. VILLIGERS) aus
Aceton und 50-proz. Wasserstoffperoxyd hergestellt.

Beschreibung des Kalorimeters

Als Reaktionsgefd diente ein mit Kiithlmantel versehener zylindrischer
Glaskérper von 500 ccm Inhalt, in dem sich eine Kiihlschlange von
groBler Oberfliche befand. Sie stand mit dem Auflenmantel in Verbindung
(Abbild. 2). Der obere Teil des GefiaBes trug drei Schlifféffnungen, die zur
Aufnahme des Heizkorpers fiir die elektrische Eichung, fiir die Ableitung
der gasférmigen Reaktionspartner sowie zur Fiillung des Gefilles mit
Dodecan bzw. zur Entnahme von Analysenproben dienten. Die Gase SO;
und Cl; wurden durch eine feinporige Fritte am Boden des Gefdf3es ein-
geleitet. Die Gasverteilung war auflerordentlich fein und bewirkte eine
lebhafte Durchmischung, wodurch sich eine zusitzliche Rithrung des
Reaktionsgemisches ertibrigte. Die Eingangs- und Ausgangstemperaturen
des Kalorimeterwasser wurden durch geeichte Beckmann-Thermometer
mit 1/1g9°-Teilung gemessen. Das Kalorimetergefi und die Temperatur-

Abbild. 2 meBstellen befanden sich im Innern eines doppelwandigen Edelstahl-
Reaktionsgefafs Behilters, durch den mittels eines Thermostaten auf 25.0 -+ 0.1° gehaltenes

7 G. GEISELER, Z. physik. Chem. 202, 424 [1954].

8) Ber. dtsch. chem. Ges. 33, 858 [1900}.

*} Das Dodecan wurde uns liebenswiirdigerweise von Herrn Dr. PIRSCHER, Synthese-
Werk Schwarzheide, zur Verfiigung gestellt, wofiir wir unseren besten Dank sagen.
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Wasser floB. Zur Vermeidung von Wirmeverlusten durch Konvektion war die obere Offnung
des Kalorimetermantels mit Watte abgedeckt. Das als Wirmetrdger dienende Kalorimeter-
wasser wurde mittels eines empfindlichen Druckreglers und einer Reguliereinrichtung in
sehr konstantem Strom iiber drei Thermostaten mit einer Temperaturkonstanz von - 0.001
bis 0.002° durch das ReaktionsgefaB geleitet. Der Mengendurchflul wurde stets so einre-
guliert, da8 die Temperaturdifferenz zwischen Kalorimetereingang und -ausgang etwa 0.5°
betrug. Die Messung des abflieBenden Wassers erfolgte in geeigneten kalibrierten Gefifien.

Die auf Reaktionswirme vorgewirmten gasformigen Reaktionspartner SO, und Cl; wurden
erst unmittelbar vor der Fritte zusammengefithrt, um dadurch Sulfurylchloridbildung zu
vermeiden.

Eichung des Kalgrimeters

Die Eichung des Kalorimeters erfolgte mittels eines elektrischen Heizkorpers von 20 Watt
Leistungsaufnahme. Er bestand aus einem spiralig aufgewundenen Cr-Ni-Draht und war
wegen der Korrosionsgefahr im Innenraum einer diinnwandigen Glasbirne untergebracht.
Die elekirische Stromleistung wurde durch Prizisionsspannungsmessung mit Hilfe eines
Kompensators bestimmt. Die Schaltung war dhnlich einer von J. M. STURTEVANT® be-
schriebenen. Da der Kompensator jedoch nur Spannungen bis zu 1.4 Volt zu messen ge-
stattete, muBte ein Spannungsteiler verwendet werden. Einzelheiten vermittelt das Schalt-
schema in Abbild. 3.

Abbild. 3. P‘\' --------- MT 5

Schaltanordnung der elektrischen Heizung. \L
5 Blw
w
5

B; und B, Batterien, BIW Blindwiderstand
{(um die Stromquelle vor jeder Eichung
1/4 bis 1/, Stde. bis zur Spannungskonstanz
zu belasten), H Heizk6rper, NW Normal-
widerstand, Sp Spannungsteiler, NE Nor-
malelement, G Galvanometer als Null-
instrument, R Widerstand fiir Spannungs-
vergleich, Ry Schutzwiderstand, Py und P,
Potentiometer und S; bis S7 Schalter. Die
elektrische Stromleistung wurde mittels des
vom National Bureau of Standards fest-
gelegten Wirmedquivalentes
1 cal = 4.1840 Jabs
in den kalorischen Wert umgerechnet

5

Wenn nach Fiillung des ReaktionsgefdBes mit n-Dodecan sowie Zugabe des Peroxyds
und nach Einschalten des Heizstromes die Temperaturkonstanz des abflieBenden Wassers
erreicht war, wurde mit der Eichung begonnen. Sie erstreckte sich in der Regel iiber eine Zeit
von 20—25 Min. Die Ablesung der Temperaturen am Kiihlwassereingang und -ausgang
erfolgte im Abstand von 1 Min. Anfangs wurde die Eichung des Kalorimeters vor und nach
der Durchfiihrung des Versuches vorgenommen, Da sich aber der Eichfaktor praktisch nicht
inderte, blieb es schlieBlich nur bei der Eichung vor Beginn einer jeden Messung. Die Rithrung
des Dodecans geschah bei der Eichung mit Hilfe von Stickstoff.

Messung der Reaktionswdrme

Unmittelbar nach Beendigung der Eichung wurde das Dodecan mit SO; und Cl; begast.
Die Reaktion setzte stets nach einer sehr kurzen Induktionszeit ein. Wenn vollige Konstanz

9} In A. WEISSBERGER, Physical Methods of Organic Chemistry Bd. I, Teil 1, S. 736,
Interscience Publishers, Inc., New York 1949,
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hinsichtlich Begasung, WasserfluB und Ausgangstemperatur erreicht war, wurde dem Re-
aktionsgefdB eine kleine Produktprobe zur Analyse entnommen und mit der miniitlichen
Registrierung aller MeBgroBen begonnen. Jeder Versuch dauerte etwa 30—40 Min., dabei
wurde der hochstzulassige Umsatz von etwa 30 9 erzielt. Nach Beendigung des Versuches
wurde sogleich eine zweite Probe entnommen und diese, so wie zuvor auch die erste, nach
schnellem Entgasen auf den Gehalt an hydrolysierbarem Chlor und Kettenchlor analysiert.

Die Messung der Chlorierungswiarme erfolgte ganz analog. Hierbei traten jedoch insofern
Schwierigkeiten ein, als die Reaktion unregelmiBig und hiufig sehr spét einsetzte. Dem
konnte jedoch dadurch begegnet werden, daB eine kleine Menge Reaktionsprodukt aus einer
vorangegangenen Messung zugesetzt wurde.

Die sowohl bei der Eichung als auch bei der Bestimmung der Reaktionswarme vom Kiihl-
wasser abgefithrte Wirmemenge wurde mit Hilfe der Gleichung

Te

ved
Q= P fAt(T)dT

Ta

errechnet.

In ihr bedeuten: Q die abgefiihrte Wirmemengs, ¢ die spezifische Wiarms, d die Dichte
und v das Volumen des durchfiossenen Wassers, ferner Ar die Temperaturerhohung und
1, bzw. 7. die Zeiten des Reaktionsbeginns bzw. -endes. Der numerische Wert des Integrals
wurde aus dem Temperaturverlauf des eintretenden und austretenden Wassers iiber die MeB3-
dauer auf graphischem Wege ermittelt.

Analyse der Reaktionsprodukte

Bestimmung des Gesamtchlors: Etwa 0.5 g des Reaktionsproduktes wurden nach dem Ent-
gasen mit trockener Luft bei 50 bis 60° mit 4 g metallischem Natrium in 60 ccm n-Butanol
ca. 2 Stdn. gekocht, alsdann die Losung mit 30 ccm Methanol und 50 ccm dest. Wasser ver-
setzt und mit konz. Salpetersiure schwach angesiuert. Schliellich wurdenach VOLHARD titriert.

Bestimmung des Chlors der SO,CI-Gruppe: Vom Reaktionsprodukt wurden ca. 0.5 g in
10 ccm Dioxan verdiinnt, mit n/;o CH3ONa schwach alkalisch gemacht, nach 10 Min. langem
Stehenlassen im Dunkeln mit 25 ccm dest. Wasser versetzt, gut durchgeschiittelt und nach
VOLHARD titriert.





