Undecyl- und Laurinlactam aus Cycloundecan- und
Cyclododecancarbonsiure

Von Dr. W. Ziegenbein und Dr. W. Lang

Wissenschaftliches Laboratorium
der Chemische Werke Hiils AG., Marl

Lactame mit 11 oder 12 Kohlenstoff-Ringgliedern wurden
bisher aus den Cycloalkanonen entsprechender Ringglieder-
zahl ilber die Oxime hergestellt [1]. Besonders das Lactam
mit 11 Kohlenstoff-Ringgliedern ist auf diese Weise schwer
zugidnglich, Durch Umsetzung der Cycloundecancarbon-
sdure (I) {2] bzw. Cyclododecancarbonsdure (II) (z. B. aus
Cyclododecatrien-(1.5.9) oder Cyclododecen iiber die Formyl-
Verbindungen [3] zuginglich) mit #quimolaren Mengen
Nitrosylschwefelsdure in 15—30-proz. Oleum bei 65-70°C in
Chloroform als Losungsmittel erhielten wir das Undecyllactam
[Azacyclododecanon-(2)) (I11) bzw. das Laurinlactam [Azacy-
clotridecanon-(2)] (IV) einfach und in guten Ausbeuten.
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Fiir Polyamid-11 ergibt sich somit der folgende mogliche
neue Syntheseweg:
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Das System Kaliumamid /Ammoniak
Von Prof. Dr. P. W. Schenk und cand. chem. H. Tuthoff

Institut fiir Anorganische Chemie der Freien Universitit
Berlin

Uber die Loslichkeiten der Alkaliamide in fliissigem Ammo-
niak liegen nur wenige Angaben vor. Nach C. 4. Kraus {1}
ist KNH; leichter 16slich als NaNH; und nach E. C. Frank-
lin [2] enthilt eine bei —33,5 °C gesiittigte Losung von KNH;
in 100 cm3 Losung 45 g KNH,, wihrend H. Hunt und L.
Boncyk [3] fir die Loslichkeit bei -+ 25°C 3,6 g KNH; in
100 g NH3 fanden. Mit einer von uns entwickelten Apparatur
fir Loslichkeitsbestimmungen in verflilssigten Gasen, {iber
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die wir an anderer Stelle berichten werden, kénnen wir mit
einer einzigen Einwaage nicht nur das Loslichkeitsdiagramm
iiber e¢in breites Temperaturintervall, sondern auch die aus-
fallenden Bodenkorper untersuchen. Fir das System
KNH,/NHj fanden wir in Ubereinstimmung mit R. Juza und
A. Mehne {4] als stabilen Bodenkorper unterhalb —42 °C das
KNH;-2NH;. Oberhalb dieser Temperatur erhielten wir
KNH,-NHj in wiirfelféormigen Kristallen von etwa 3 mm
Durchmesser. Bei nicht allzu starker Unterkithlung unter
—42°C erhilt man statt der plittchenformigen Kristalle des
Diammoniakats auch das dann metastabile Monoammoni-
akat, dessen Loslichkeit gleichfalls bestimmt werden konnte.
Bei etwa —50 °C kippt dann das System unter reichlicher Ab-
scheidung des stabilen Diammoniakats um. Das Diagramm
und einige Werte zeigen dic verschiedenen Loslichkeiten und
lassen erkennen, daB der Franklinsche Wert sich gut einfiigt.
Alle Werte sind in g KNH;,/100 g NH; angegeben.
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Das System KNH;/NH;
¢° KNH2/NH; KNH;2NH;
- 32,4 65,8
—39,1 54,0
—42,2 49,2
--42.5 443
--43,5 46,9
—44,1 32,5
- 452 45,5 28,9
—46,5 43,4
- 47,1 23,6
- -50,5 39,1
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Amino-arsane durch Umaminierung
Von Dr. H. J. Vetter und Priv.-Doz. Dr. H. N&th
Institut fiir Anorganische Chemie der Universitit Miinchen

Dic (CHj3);N-Liganden im Tris(dimethylamino)-arsan (/),
As[N(CH3);]5 [1], kOnnen durch N-H-Bindungen enthal-
tende Substanzen successive substituiert werden. Verbindun-
gen des Types X~ NH; reagieren mit (/) gemiB

(CH3);N—As- N—X

2 As[N(CHj);]; + 2 HoNX -+ 4 (CH;3):NH

|
X- N-—As—N(CH3),

s ° Mol.-Gew. Mol.-Gew.
X Fp[°C] Kp[°C] ber. dimer gel.
n-C4Hy - 01, nicht dest. 380,2 385
CsHs 163 165 110 Subl.JHV 420,2 415
CsHsCO | 213-215 165 Subl./HV 476,2 —
N(CH3): | — 106/2 Torr 354,1 356
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