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69 Verfahren zur Herstellung von 4,4-Diaminostilben-2,2’-disulfonsiure oder deren Alkalimetallsalzen.

@ 4,4'-Dinitrostilben-2,2'-disu1fonséiure oder deren Al-

kalimetallsalze werden in Gegenwart von Raneynik-
kel und Dicyandiamid in Wasser katalytisch hydriert,
Man wendet eine Temperatur im Bereich von 50 bis
120°C und einen erhdhten Wasserstoffdruck an,

Durch die Mitverwendung von Dicyandiamid wird
die unerwiinschte Hydrierung an der olefinischen Dop-
pelbindung im wesentlichen unterdriickt, Die so herge-
stellte 4,4'-Diaminostilben-2,2'-disu1fons§ure bzw, deren
Alkalimetallsalze sind Zwischenprodukte fiir die Her-
stellung von optischen Aufhellern oder Farbstoffen.




615 416

PATENTANSPRUCHE

1. Verfahren zur Herstellung von 4,4’-Diaminostilben-
2.2'-disulfonsdure oder deren Alkalimetallsalzen, dadurch ge-
kennzeichnet, dass man 4,4’-Dinitrostilben-2,2'-disulfonsdure
oder deren Alkalimetallsalze in Gegenwart von sowohl Raney-
nickel als auch Dicyandiamid in Wasser bei einer Temperatur
im Bereiche von 50 bis 120° C unter einem erhohten Wasser-
stoffdruck der katalytischen Hydrierung unterwirft.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass man 0,5 bis 50 Gew. % Dicyandiamid, bezogen auf die
4,4’-Dinitrostilben-2,2'-disulfonsdure oder deren Alkalime-
tallsalz, verwendet.

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekenn-
zeichnet, dass man einen Wasserstoffdruck von 1 Atmosphére
bis zu einem Absolutwert von 50 kg/cm® anwendet.

4. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekenn-
zeichnet, dass man als Alkalimetallsalz der 4,4'-Dinitrostil-
ben-2,2'-disulfonsdure das Natriumsalz verwendet.

5. Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet,
dass man als Alkalimetallsalz der 4,4'-Dinitrostilben-2,2'-di-
sulfonsdure das Natriumsalz verwendet.

Die vorliegende Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren
zur Herstellung von 4,4'-Diaminostilben-2,2'-disulfonsdure
(die im folgenden abgekiirzt als DAS bezeichnet wird) oder
deren Alkalimetallsalzen (die im folgenden abgekiirzt als
DAS-Salze bezeichnet werden) durch katalytische Hydrie-
rung von 4,4’-Dinitrostilben-2,2’-disulfonsdure (die im fol-
genden abgekiirzt als DNS bezeichnet wird) oder deren Al-
kalimetallsalzen (die im folgenden abgekiirzt als DNS-Salze
bezeichnet werden).

Das erfindungsgemisse Verfahren ist dadurch gekenn-
zeichnet, dass man Raneynickel als Katalysator in Gegenwart
von Dicyandiamid in Wasser bei einer Temperatur im Bereich
von 50 bis 120° C unter einem erhohten Wasserstoffdruck fiir
die katalytische Hydrierung verwendet.

Sowohl bei den DNS-Salzen als auch bei den DAS-Salzen
bedeutet «Alkalimetalls vorzugsweise Natrium oder Kalium.
Innerhalb der letzten Jahre wurden die folgenden Patentan-
meldungen betreffend die Herstellung von DAS und DAS-
Salzen offengelegt oder bekanntgemacht. Bisher wurden DAS
und DAS-Salze hergestellt durch katalytische Hydrierung

1. in Gegenwart von Edelmetallkatalysatoren (japanische
Patentverdffentlichung Nr. 815/1973),

2. in Gegenwart von sowohl Palladium als Katalysator als
auch Jod, Brom oder deren Ionen (japanische Kokai
Nr. 127 955/1974),

3. in Gegenwart eines Metalles aus der Gruppe VIII als Ka-
talysator (deutsche Offenlegungsschrift Nr. 2 320 416,
japanische Kokai Nr. 12 059/1975),

4. in Gegenwart von MeS, als Katalysator, wobei x eine
ganze Zahl von 1 bis 4 und Me ein Metall aus der Gruppe
VIII oder Rhenium bedeuten (japanische Kokai Nr.

93 927/1975),

5. iiber Kobalt als Katalysator (deutsche Offenlegungsschrift
Nr. 2 362 781, japanische Kokai Nr. 93 953/1975),

6. in Alkohol als Losungsmittel in Gegenwart von Nickel als
Katalysator (deutsche Offenlegungsschrift Nr. 2 455 394,
japanische Kokai Nr. 84 550/1975),

7. in Gegenwart von Nickel als Katalysator und in einer wiss-
rigen Losung von Phosphorsédure, Borsdure, organischen
Siuren oder deren Salzen als Puffermaterialien bei pH=35
bis 10 (japanische Kokai Nr. 84 551/1975).
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Bei den unter 1. 2, 3 und 4 genannten dieser Patentanmel-
dungen werden Edelmetallkatalysatoren fiir die Hydrierung
verwendet. Die Edelmetallkatalysatoren sind im Vergleich mit
einem Raneynickelkatalysator viel teurer. Es ist sehr schwie-
rig, bei der technischen Hydrierung die Edelmetallkatalysa-
toren in guter Ausbeute zuriickzugewinnen. Dies ist vom wirt-
schaftlichen Standpunkt unrentabel. Im Gegensatz dazu ist
Raneynickelkatalysator billig und vorteilhaft fiir die technische
Hydrierung.

In der Patentanmeldung (3) werden Metalle aus der
Gruppe VIII als Katalysatoren fiir die Hydrierung von DNS-
Salzen verwendet. Im Beispiel 19 wird Raneynickelkatalysa-
tor zum Vergleich verwendet. Dort wird ein unbefriedigendes
Resultat erhalten, weil viel 4,4'-Diaminodibenzyl-2,2'-di-
sulfonsdure (die im folgenden als DABS abgekiirzt wird) als
Nebenprodukt gebildet wird.

In der Patentanmeldung (4) wird im allgemeinen ein ho-
herer Druck fiir die Hydrierung bendtigt. Dies ist fiir techni-
sche Verfahren weniger vorteithaft. Im Vergleich 4c wird Ra-
neynickel verwendet, aber das Ergebnis ist unbefriedigend.

In der Patentanmeldung (5) wird Raneykobaltkatalysa-
tor verwendet. Dieser ist teurer als Raneynickel. Fiir die Hy-
drierung sind héhere Temperaturen und héhere Driicke er-
forderlich. Daher ist dieses Verfahren weniger vorteithaft.

In der Patentanmeldung (6) wird Alkohol, der weniger als
3% Wasser enthdlt, als Losungsmittel verwendet. Die Verwen-
dung von Alkohol mit einem so geringen Wassergehalt erhdht
die Herstellungskosten im Vergleich mit der Verwendung von
Wasser allein als Losungsmittel.

In der Patentanmeldung (7) wird Raneynickel verwendet,
aber es ist eine hdhere Temperatur erforderlich. Die Verwen-
dung von anorganischen oder organischen Puffermaterialien
macht oft komplizierte Behandlungen zur Reinigung von Ab-
wasser erforderlich. Durch derartige Behandlungen werden
die Kosten fiir die Hydrierung erhoht.

Somit ergibt nach dem Stande der Technik die Verwen-
dung von Raneynickelkatalysator bei der Hydrierung von
DNS oder DNS-Salzen unbefriedigende Ergebnisse, weil DNS
oder DNS-Salze gleichzeitig mit der Hydrierung der Nitro-
gruppen in einem gewissen Ausmass an der olefinischen Dop-
pelbindung hydriert werden. Diese unerwiinschte Nebenreak-
tion tritt bei Verwendung von Raneynickel als Katalysator in
betréchtlichem Umfang ein. Erfindungsgemass werden dage-
gen durch katalytische Hydrierung von DNS oder DNS-Salzen
unter Verwendung von Raneynickel als Katalysator in Wasser
in Gegenwart von Dicyandiamid DAS oder DAS-Salze in her-
vorragender Qualitdt erhalten.

Erfindungsgemass erfolgt die Hydrierung glatt und wird als
Nebenprodukt nur eine geringe Menge D ABS-Salz erzeugt
(unter geeigneten Bedingungen weniger als 0,1%). Dieses Er-
gebnis konnte auf Grund des Standes der Technik nicht vor-
hergesehen werden.

DNS oder DNS-Salze und Dicyandiamid stehen zur Ver-
fiigung und konnen fiir die erfindungsgemasse Hydrierung ver-
wendet werden.

Die erfindungsgemasse Hydrierung verlduft glatt und
schnell genug fiir die technische Anwendung.

Das Dicyandiamid wird vorzugsweise in einer Menge im
Bereich von 0,5 bis 50 Gew. %. bezogen auf die DNS oder
DNS-Salze, verwendet. Wenn nicht geniigend Dicyandiamid
wihrend der Hydrierung verwendet wird, wird die olefinische
Doppelbindung der DNS oder DNS-Salze gleichzeitig mit der
Reduktion der Nitrogruppen hydriert.

Die Ausbeute an DAS oder DAS-Salzen kann fast quanti-
tativ sein und 97,5 bis 99,09% der Theorie betragen.

Das neue erfindungsgemadsse katalytische Hydrierungs-
verfahren kann folgendermassen ausgefiihrt werden, wobei
erwiinschte Resultate erzielt werden:



Eine bestimmte Menge Raneynickelkatalysator wird, sus-
pendiert in Wasser, in einen mit einem Riihrer versehenen
Autoklav eingefiihrt. Die Luft in dem Autoklav wird durch
Stickstoff und dann durch Wasserstoff ersetzt. Der Wasser-
stoffdruck wird erhoht. Der Inhalt wird unter Riihren auf die
Reaktionstemperatur erhitzt. Eine gemessene Menge Dicyan-
diamid wird in den Autoklav eingefiihrt. Das Dicyandiamid
kann aber auch vor dem Ersatz der Luft durch Stickstoff ein-
gefiihrt werden. Eine wiissrige Losung von DNS-Salz wird mit
Hilfe einer Pumpe in den Autoklav eingefiihrt und die kataly-
tische Hydrierung ausgefiihrt. Die Hydrierung erfolgt bei einer
Temperatur im Bereich von 50 bis 120° C, vorzugsweise 55
bis 90° C. Wenn die Reaktion bei einer htheren Temperatur
ausgefiihrt wird, ergibt sie eine Verschlechterung des Produk-
tes, weil die Menge an DABS oder DABS-Salzen und ande-
ren Nebenprodukten zunimmt. Wenn die Hydrierung bei einer
Temperatur unter 50° C erfolgt, ist eine zu lange Zeit erfor-
derlich, um die Hydrierung zu Ende zu fiihren. Erfindungs-
gemdss wird die Hydrierung unter erh6htem Wasserstoff aus-
gefiihrt. Zwar kann ein sehr hoher Druck, z. B. ein absoluter
Druck von iiber 100 kg/cm?, angewandt werden, aber ein so
hoher Druck ist nicht erforderlich. Gewdhnlich erfolgt die
Hydrierung bei Atmosphéirendruck bis zu einem absoluten
Druck von 50 kg/cm?, vorzugsweise bei einem absoluten
Druck im Bereich von 5 bis 31 kg/cm?. Es ist erwiinscht, die
Zufuhrgeschwindigkeit von DNS oder DNS-Salz zu regeln, so
dass wihrend der Hydrierung praktisch keine DNS oder kein
DNS-Salz nachgewiesen werden kann. Wenn die DNS oder
das DNS-Salz mit einer grosseren Geschwindigkeit als der Hy-
drierungsgeschwindigkeit zugefiihrt wird, bleibt sie bzw. es in
dem Autoklav und nimmt darin zu, so dass die Hydrierung
nicht glatt verlduft und schliesslich aufhdrt. Nachdem die Zu-
fiihrung von DNS oder DNS-Salz beendet ist, hort die Was-
serstoffabsorption in wenigen Minuten auf. Dann wird das
Reaktionsgemisch abgekiihlt. Der Katalysator wird nach be-
kannten Verfahren abgetrennt. Das Reaktionsprodukt kann
ohne irgendeine andere Nachbehandlung als Zwischenprodukt
fiir optische Aufheller und Farbstoffe verwendet werden.

Die erfindungsgemisse Hydrierung kann wie oben erldutert
diskontinuierlich, aber auch kontinuierlich ausgefiihrt werden.

Die Erfindung wird durch die folgenden Beispiele erldu-
tert, in denen DNS-Salz, DAS-Salz bzw. DABS-Salz die ent-
sprechenden Natriumsalze bedeuten.

Beispiel 1

0,6 g mit Wasser aufgeschldmmter Raneynickelkatalysator
(hergestellt aus 1,5 g Legierungspulver), 1,0 g Dicyandiamid
und 100 ml Wasser wurden in einen 500-ml-Autoklav gefiillt,
der mit einem Riihrer versehen war. Der Deckel wurde ge-
schlossen und die Luft durch Stickstoff und dann durch Was-
serstoff ersetzt. Der Wasserstoffdruck wurde auf einen Ab-
solutwert von 6 kg/cm? erhdht, der Riihrer in Gang gesetzt
und die Temperatur auf 60° C erhoht. Dann wurden 140 g
einer 15,0%igen wissrigen Losung von DNS-Salz mit Hilfe
einer Pumpe im Verlauf von 132 Minuten kontinuierlich in
den Autoklav zugefiihrt. Die Temperatur wurde auf 58 bis
62° C gehalten und Wasserstoff eingeleitet, um den absoluten
Druck wihrend der Hydrierung auf 6 kg/cm® zu halten.
Nachdem die Zufuhr von DNS-Salz beendet war, horte die
Wasserstoffabsorption innerhalb einiger Minuten auf. Das
Reaktionsgemisch wurde weitere 10 Minuten lang bei der glei
chen Temperatur geriihrt und dann abgekiihlt. Der Riihrer
wurde abgestellt. Der Wasserstoff wurde durch Stickstoff er-
setzt. Das Reaktionsgemisch wurde von dem Katalysator ge-
trennt und durch Fliissigkeitschromatographie analysiert. Es
wurden nur Spuren, d. h. weniger als 0,1%, DABS-Salz nach-
gewiesen, wihrend der Rest iiberwiegend aus DAS-Salz be-
stand. Die Ausbeute an DAS-Salz betrug 97,8 % der Theorie.
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Beispiel 2

0.6 g mit Wasser aufgeschlammter Raneynickelkatalysa-
tor (hergestellt aus 1,5 g Legierungspulver), 1,0 g Dicyandi-
amid und 100 ml Wasser wurden in den in Beispiel 1 verwen-
deten 500-ml-Autoklav gefiillt. Der Deckel wurde verschlos-
sen und die Luft wie in Beispiel 1 erwihnt durch Wasserstoff
ersetzt. Der absolute Druck wurde auf 6 kg/cm? erhoht, der
Riihrer angestellt und die Temperatur auf 78° C erhoht. 98 g
einer 15,0 %igen wiissrigen Losung von DNS-Salz wurden mit
Hilfe einer Pumpe im Verlauf von 87 Minuten bei einer Tem-
peratur zwischen 78 und 82° C kontinuierlich in den Autoklav
eingefiihrt. Wasserstoff wurde eingeleitet, um den absoluten
Druck auf 6 kg/cm?® zu halten. Die Wasserstoffabsorption
hérte innerhalb weniger Minuten auf, nachdem die Zufuhr des
DNS-Salzes beendet war. Das Reaktionsgemisch wurde wei- -
tere 5 Minuten lang bei der gleichen Temperatur geriihrt,
dann auf 45° C abgekiihit und der Riihrer abgestellt. Der
Wasserstoff wurde in die Atmosphére abgelassen und durch
Stickstoff ersetzt. Das Reaktionsgemisch wurde von dem Ka-
talysator getrennt und durch Fliissigkeitschromatographie ana-
lysiert. Der Gehalt an DABS-Salz betrug 0,4 %, wihrend der
Rest iiberwiegend aus DAS-Salz bestand. Die Ausbeute an
DAS-Salz betrug 97,5 % der Theorie.

Beispiel 3
0,6 g mit Wasser aufgeschlimmter Raneynickelkatalysator
(hergestellt aus 1,5 Legierungspulver), 2,0 g Dicyandiamid
und 100 ml Wasser wurden in den in Beispiel 1 verwendeten
Autoklav eingefiihrt. In gleicher Weise wie in Beispiel 2 wurde
der Wasserstoffdruck auf einen Absolutwert von 6 kg/cm? er-
héht, der Riihrer angestellt und die Temperatur auf 80° C er-
héht. 100 g einer 15,0%igen wissrigen Losung von DNS-Salz
wurden mit Hilfe einer Pumpe im Verlauf von 83 Minuten bei
einer Temperatur zwischen 78 und 82° C kontinuierlich in den
Autoklav eingefiihrt. Wasserstoff wurde eingeleitet, um den
absoluten Druck wihrend der Hydrierung auf 6 kg/cm® zu
halten. Das Reaktionsgemisch wurde noch 5 Minuten weiter-
geriihrt, nachdem die Zufuhr von DNS-Salz beendet war.
Dann wurde der Autoklav abgekiihlt. Durch Analyse des Re-
aktionsgemisches wurde festgestellt, dass der Gehalt an
DABS-Salz 0,4 % betrug, wihrend der Rest iiberwiegend aus
DAS-Salz bestand. Die Ausbeute an DAS-Salz betrug 97,5%
der Theorie.
Beispiel 4
0,6 g mit Wasser aufgeschlimmter Raneynickelkatalysa-
tor (hergestellt aus 1,5 g Legierungspulver), 1,0 g Dicyandi-
amid und 100 m! Wasser wurden in den in Beispiel 1 verwen-
deten Autoklav eingefiihrt. In der gleichen Weise wie in Bei-
spiel 2 wurde der absolute Wasserstoffdruck auf 11 kg/ecm?
erhoht, der Riihrer angestellt und die Temperatur auf 80°C
erhoht. 100 g einer 15,0 %igen wissrigen Losung von DNS-Salz
wurden im Verlauf von 74 Minuten bei einer Temperatur zwi-
schen 78 und 82° C kontinuierlich in den Autoklav eingefiihrt.
Wasserstoff wurde eingeleitet, um den Druck wihrend der
Hydrierung auf einem Absolutwert von 11 kg/cm? zu halten.
Das Gemisch wurde noch 5 Minuten lang weiter geriihrt,
nachdem die Zufuhr von DNS-Salz beendet war. Dann wurde
das Reaktionsgemisch abgekiihlt. Durch Analyse des Reak-
tionsgemisches wurde festgestellt, dass der Gehalt an DABS-
Salz 0,4 % betrug, wihrend der Rest iiberwiegend aus DAS-
Salz bestand. Die Ausbeute an DAS-Salz betrug 97,5 % der
Theorie.
Beispiel 5
1,0 g mit Wasser aufgeschlimmter Raneynickelkatalysa-
tor (hergestellt aus 2,5 g Legierungspulver) und 100 ml Was-
ser wurden in den in Beispiel 1 verwendeten Autoklav einge-
fithrt. Der Deckel wurde verschlossen und die Luft durch
Stickstoff und dann durch Wasserstoff ersetzt. Der Wasser-
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stoffdruck wurde auf einen Absolutwert von 6 kg/cm? erhéht,
der Riihrer angestellt und die Temperatur auf 60° C erhoht.
Eine Losung von 0,16 g Dicyandiamid in 133 ml einer
15,0%igen wissrigen Losung von DNS-Salz (enthaltend 20,0 g
DNS-Salz) wurden mit Hilfe einer Pumpe im Verlauf von
146 Minuten kontinuierlich in den Autoklav eingefiihrt. Die
Temperatur wurde auf 58 bis 62° C gehalten und Wasserstoff
eingeleitet, um den absoluten Druck wihrend der Hydrierung
auf 6 kg/cm? zu halten. Nachdem die Zufuhr von DNS-Salz
beendet war, horte die Wasserstoffabsorption innerhalb weni-
ger Minuten auf. Das Reaktionsgemisch wurde bei der glei-
chen Temperatur 10 Minuten lang weiter geriihrt und dann
auf 40° C abgekiihlt. Der Riihrer wurde abgestelit. Der Was-
serstoff wurde in die Atmosphire abgelassen und durch Stick-
stoff ersetzt. Das Reaktionsgemisch wurde von dem Katalysa-
tor abgetrennt und durch Fliissigkeitschromatographie analy-
siert. Der Gehalt an DABS-Salz betrug 0,3 %, wihrend der
Rest aus DAS-Salz bestand.

Beispiele 6 bis 9
Die in der folgenden Tabelle angegebenen Mengen Ra-
neynickelkatalysator, 100 ml Wasser und die in der folgenden
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Tabelle angegebenen Mengen Dicyandiamid wurden in den in
Beispiel 1 verwendeten Autoklav eingefiihrt. Der Deckel
wurde verschlossen und die Luft wie in Beispiel 1 erwihnt
durch Wasserstoff ersetzt. Der absolute Druck wurde auf

6 kg/cm® erhdht, der Riihrer angestelit und die Temperatur
auf die in der folgenden Tabelle angegebene Reaktionstempe-
ratur erhoht. 133 ml einer 15,0 %igen wissrigen Losung von
DNS-Salz wurden mit Hilfe einer Pumpe kontinuierlich in den
Autoklav eingefiihrt und hydriert. Die Temperatur wurde auf
den in der folgenden Tabelle angegebenen Werten gehalten
und Wasserstoff eingeleitet, um den absoluten Druck wihrend
der Hydrierung auf 6 kg/cm? zu halten. Nachdem die Zufuhr
von DNS-Salz beendet war, horte die Wasserstoffabsorption
innerhalb weniger Minuten auf. Das Reaktionsgemisch wurde
einige Minuten bei der gleichen Temperatur weiter geriihrt
und auf 40° C abgekiihlt. Der Riihrer wurde abgestellt. Der
Wasserstoff wurde in die Atmosphére abgelassen und durch
Stickstoff ersetzt. Das Reaktionsgemisch wurde von dem Ka-
talysator abgetrennt und durch Fliissigkeitschromatographie
analysiert. Der Gehalt an DABS-Salz ist in der folgenden Ta-
belle angegeben. Die Ausbeute an DAS-Salz war fast quanti-
tativ.

Tabelle
Beispiel Katalysator Dicyandiamid DNS-Salz  Reaktions- Dauerder  Ausbeute Gehalt an
(g) (g) (g) temperatur DNS-Salz- an DABS-Salz
°C) Zugabe DAS-Salz (%)
(Minuten) (%)
6 15,0 4,0 20,0 59-61 29 98,7 0,3
7 10,0 10,0 20,0 69-71 91 98,5 0.6
8 3.0 1,0 20,3 59-61 90 98,8 0.4
9 6,0 2,0 20,2 59-61 41 98,8 0.4

Vergleichsbeispiel 1

0,6 g mit Wasser aufgeschlimmter Raneynickelkatalysa-
tor (hergestellt aus 1,5 g Legierungspulver) und 100 ml Was-
ser wurden in den in Beispiel 1 verwendeten 500-ml-Autoklav
gefiillt. In der gleichen Weise wie in Beispiel 1 wurde der
Wasserstoffdruck auf einen Absolutwert von 11 kg/cm? er-
hoht, der Riihrer angestellt und die Temperatur auf 80° C er-
hoht. 92 g einer 15,0%igen wissrigen Losung von DNS-Salz
wurden mit Hilfe einer Pumpe im Verlauf von 90 Minuten
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kontinuierlich in den Autoklav eingefiihrt. Die Hydrierung
wurde bei einem absoluten Druck von 11 kg/cm? ausgefiihrt.
Nachdem die Zufuhr von DNS-Salz beendet war, wurde das
Reaktionsgemisch bei 80° C 5 Minuten lang weiter geriihrt
und dann abgekiihlt. Das Reaktionsgemisch wurde durch
Fliissigkeitschromatographie analysiert. Der Gehalt an DABS-
Salz betrug 13,7% und derjenige an DAS-Salz 86,3 %.

Vergleichsbeispiel 2

0,6 g mit Wasser aufgeschlimmter Raneynickelkatalysator
(hergestellt aus 1,5 g Legierungspulver) und 100 ml Wasser
wurden in den in Beispiel 1 verwendeten 500-ml- Autoklav
gefiillt. In der gleichen Weise wie in Beispiel 1 wurde der
Wasserstoffdruck auf einen Absolutwert von 6 kg/cm? erhéht,
der Riihrer angestellt und die Temperatur auf 80° C erhoht.
113 g einer 15.0%igen wéssrigen Losung von DNS-Salz wur-
den mit Hilfe einer Pumpe im Verlauf von 90 Minuten konti-
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nuierlich in den Autoklav eingefiihrt. Die Hydrierung wurde
bei einer Temperatur zwischen 78 und 82° C ausgefiihrt. Die
Absorption von Wasserstoff horte innerhalb weniger Minuten
auf, nachdem die Zufuhr von DNS-Salz beendet war. Das Re-
aktionsgemisch wurde noch 5 Minuten lang bei der Reaktions-
temperatur weiter geriihrt und dann abgekiihlt. Durch Analyse
des Reaktionsgemisches wurde festgestellt, dass der Gehalt an
DABS-Salz 6,7 % und derjenige an DAS-Salz 93,3 % betrug.
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