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Duzoh oino Arbeit 1m Augunt-”ett 1936 dex aeitaohrirt
"Refinar' von H.R. Bno und EeEs Aldrin angeregt, 1n der die )
gute Ver-cndbarkeit pnn die~gﬂrstibe uoeinflun'nne der Flopf-
featigkeit von Treibsxoffen duzoh Zus.te von I8opropylitter’
behundelt . wixd. wuxdh bgi ‘ans das Froblem der Erreugung von -’

'Isoptopylather autgeszi én. Die’ Pater iI?E;ginx ﬂber dieaes

z ine #1edprgabe des
€} tes NI’. 1 462 804 von ‘r&tto e ‘mnn,, R
Qte. kur" unbefﬂhrt war una dus eine‘

'"l.Versuohe mit 5ekaurtem Isopropyl-
rstellung aua fropylen auch noch f
| 4‘\11_;9119.1 |

. ausétf&em aber der Alkogn :
'ﬁraftstotruusatz wegeh baines ausgezeich"
und seiner 1dsnngvezmittelnden Eigenschaften wertvol 013=
échieu, wendeten wir uns i Ansonlusa an d;e £laruhg‘abr ,
'Frago der ﬁthsxheratellnng_de ';ge aer brzengnns von ;ropyl-
‘und in der Folsaaanoh'sutylalkanol aus den eutepreonanden ’
Olatinen Z0e Bami "wurd”‘élelcbzeitig die Aufarbeitung der
asdbet .der ﬁtherherstalluzg anta 'ndeanrOpylenmengan ge-“
_klart Obzwar “die- Uersteiluné von IsopIOpylaikoboln _ﬁg*im :
Anschludb an die\Varsnche der Isopropyl&ther—ﬁrzeugung duxch=
gefﬂhrt wntue. wizd 1& Folgenden weg&n des oxgunischen Aufhausz

die Behﬁndlung der heiden rroblema 1n umgekehtter Reiuenrolxe
bcsﬁhtiehan-
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Xk} Alkohol-iersteliun,,.

- Wir wiihlten uls Verfai:rea xur lerultellung von Alko-
holon aus (usol die Anlaeruny der Clefire an hzao‘ nit
anschlliesscnder Verseifunyg der entatanderen Somefelsture
ulkyloutcr durch Erhitien mit nzo-nu-pr zu Alkohol und

* In unserem rulle lirocn duher fuldonuo Heuktions-
gleichungen vorg
1.) anZn - sto4 - c'uzn*1cso3ﬂ

. .Da wir nicht vonageiron b,—anktionon uuaginuen,
sond<rn ven 05 + Cg4-idschungeén, war dus ReukéionuprOuukt
einr Gemisoh von sauren fropyl— und ﬂutylschwete1~;ureeatar,
die ~aich verhaltnismussig 2leicht verueiten laas cn. '

i 2 ) 0 HZm‘lC‘:’G}h + HZO ~—>0n112n_'10k1 + H2504

. ﬂ, i

‘ba uiese Reaktion rcverwibel 1at kann—dic Fydro-.
lisierung r3n Alkohal nie- ganz vollstsnuig durmb&er%nrt
werdens kussgrdem trit‘ bei diesem rruzess leioht’ eine
jnebenreaktion ein‘

5‘ ) cnnzm1 GSC3H - -cil 2ﬂ+)~tzso4.

o ﬂies ist dunn inmez de Pall, wenn: die. Ponrentration
der . .frelen Sanze Zu hoch 1st—€uber 402 . Eine‘weitere den
1rrozess stbrende bezenreaktion'tritt bei—der Absorption :

. B !
ein; namlich die folymerisution :__*w

1) x(cnyz,a) ='to Han)244

. 'aie ergibt An. unaerem‘Pulle neben geringen ﬁengen
laun&ler, bqra@zwiger. nicht verwenaburer Polymergrodu&te
ein’ Polynerbenzin, aas, eine‘bktanzAhllvon 83-84 zei&t. Die

'!Polymerlsation nimmt mit der uoharfe dew ungewandten heakm-{

itionsbeuinbur&eh (Temperdtur, Qonaentration der Saura) B
|

: i 1 ik B S OtE S R AT
“pie’ Bildung von(ngptralen Eateznv ,uieﬁwegenh;hr

ﬁtittigkeit unerwnﬁseﬁt sind - erfol5t mur 4n’

Yengen vonfw

&;1 - 2% deq abscrblerten‘ﬂlefine. -sach, der VPrseifune kanren
jdie aus den, D1a14y18ulfz»en “°n52n+w’zb°4 entatanaenfn
.«tner nachgawieban weraen.

Wir erhalten dexnncb naoh der Vnrse;furé‘aus Prupylen
o .

DuroHschruft g _5 -
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den luwupropylalkohcl (cu, +Clt = Ou, ou,ououuu,), aus L-utylon-
(1) und rutylen—{2) den sekundiren tutylulkohol (m.D.

cu,cu - OROH, cn,cuzo.:oncn,).

bel der Lurchfihrung der Vervuohe musste duher vor
#llem duruuf ge.ichtet werden, dasc es zur tildung des Yono-
esters kommt und dnss die ~obcnronktiunon .owrit als nﬁglioh
nurfiokgedrin,;t werden.

A.) Ablg_gtion deg pusfSrmiyen b;HG 1n HZSO..

gggrntur Bel: don oricntiercndon Vorversuchrn wurden
ruerst- gewbhnliche, dann Schott'sche Waschflaschen hinter-—
einunder gesohaltet und die verachiedensten ﬂ2504—;onzentra—
tionen u. Temperuturen ausy rohtert.,sa zeibte_aieh,_dans der
Weg, der dus Ges durch die H2$C4 zuriickle, en musstg, und
damit die ﬂeruhrunbszeit we- Flache 1n den Flusechen zu klein
wur, um eine gute ﬁbnorption ohne Jolywerisaticn.zu erzielen.
Auch 1’ m hore Absorptionskolonnen aus Glas, die mit Raaohig-
rinben oerﬂllt wuren und: im euenatromprinzip azbeiteten,
arforﬂerten einen zu lanosumen Durohdang des. 6ases, an’ Ab-
aorptionserfekte zZu. zei&en. “Erst. Wasohkolonnen (g 30 mm,
1000 ‘mm hooh), die mit Glaaper;en aioht befﬁllt wuren,
fPhrten Zun krrolbe- Sie waren it ﬂﬁhlcmantelnnmaoben und
-bessssen- zgntrisch einaewetzte bihleitun&arohre, die vom - —
oben>bis An die ausaezoaene \pit e der Kolannen reiohten,
wo sich ei_"ﬁﬁhn zum Ablassen der. 32804 befand. ‘ '{ SNTERE

' ;v»[ Arbeitsweise Ls wuxde zuerst das pbbas von deriIso-
ropjlat}er—uerstellung verwordet - Qas . ca-ABG % hs ent-'

hielt. Durch die Einleitun»arohre'wurde eé 1n den Kolonnen

nach unxen beruhrt ‘und stien‘durch die. einﬁesetzte nzbo4

Ech . ,n,‘um so d;eaen 4eg durcn‘alle Lolonuen Buricsza~ - -
leaan.-ﬁa aer Widgxstund. die—ﬁernhrundsflbohe Gas-ﬁzbc“n'
dib beit aet'”

rﬂhrunb 5:03& waren, fand eine_guté ﬁblorpti.
statt. Es wurde elne gewogene ﬂenge 52804 eingesetVt, eine s
gemeasene Anzahl Liter o “6 durch uie Kolcnren geleitet undi
aus aer &e«wichtszunahme der 22804 und*der‘“enae Gas hinwgr
der Absorpticnscatqerie die urasao der ﬁhsorption festge__”“
s*ellt-q."”'

. S e
Durchsdirift
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Lonsentyution der H,80, w. Temperutuy:; Deide spielten
Vel derxr Absoyption eine sxosue Holle. Das VWesentliohste
dieser bveiden Puktoren sel hier sus uacenfaspend erwtihnt:
1.} Je hiher die¢ Xonsentration dey Sdure, desto-~bes..ex ale
Absorptiom, uber ~ parulell auftretend- desto grésser dle
Yolymerisation bes. bei erhShter Temperatur (Versuch 38 u. 42).
2.) Je nisdriger die ’I‘emporutnx, desto aohloohter sio Abs.
(V. 40 u. 41). "
'3.) Geht man mit der Fonzentration der Sinre ubor 90 ‘,« ouss
-man unbedingt untexr + 1o°0 bleiben. - N
4.) .Dle optimalsten Bedingungen wurden bel einer verdinnten
(75 -~ 85 %digen) 82804 und erhdhter Temperatur 60°-Bo c
,_etuxmen. o |

A katalya&toxen- Von all den: angeh&ndten /atalys.atoren
wie Salge von lg, Hg, Cu, L’i, Cd, Po, Ca, M4,. ~41"et}l€5 zur
Frhﬁhung und Lesohleunioung der Absorption nimmt. A32804 .
eine Hbexrrugenioc & Stellung ‘ein.. Es genligt ein st&tz von ©,5 -
1 i’v um die Absorption ganz weaentlich zw erhchen; 'die .PoJ.ys-

beute durohzuﬁjbreq (Versuch 32 e | 34 :l.m Verbleich zu v 58).
Wh laldmng dieser t'rae,en vm.rde ein Gas EAY den weiteren
- Versuohan genomen, des - banptsa.ohlichst d.ie 03-rraktion
L4z % CyHg e 48,5 (':3)38) enth‘_ielt. Die bis?-e;rig,en optimal-—
sten nedingun ens- [, i i .

i : Konzentration der 212504 3 75 % - 85 %

Temyer&tu.r '.'."»: v : 05 ’- 80%-
Geschmindi,gk.ett ‘:ﬁ; “ %6 <601 c3 Fr:aktion/h
Aa.talyautor v‘ SR { i 31 95 A82804 _ :‘

mu'den beibehalten.‘})abei arhielt man eina 85 ~ 92 [qél.ge
Absorption, die - wie v‘ersuoh 14. 'i'ab_elle I zeigt langaam o
—c.bnim:z:t . mieses findet seine begrﬂndnné, 1n der ‘Jerdﬁnnung
der HZS‘C‘-* die bd:l. der x«ilduz’ﬂ des: Isopropylestens eintritf..
Um“die @mhm dar al\sorption zu: vethind rn, mua:m naeh e.hnem
bcstimmten mhganb VO - Ga:s ate! verd!innte - nootx freie -
.12804’und der soh' n 5ebildcte jster mit kom*entrienter f,'_'_‘
h<amm->:l?elssmz'e unte:r Kunlung verae’czt merden, um d:l.e Anrangs-‘
konzentration 71.1 orhélten. F‘s tritt dutm v.ieder eine 9(.5 -
100 %}ge q.bsorpt.tun ein. J)ez- aohon gebildete Ester beechlen-

l VS
.h\

Durdwchr;fr‘ * = 5- :
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nigt die Reaktion wahrsoteimlich Jurvh VYerbesueruny der
Lsslichieit. Ia Grossbetrieb wiirde man im kontinuirliohen
Ceganstrom arbeiten, wodurch das smclilassen der Atsorption
iz Portfall kioe. \ : i

Yerseifunyg; Der Holiwefelsiure-Isopropylester wurde ans
den Kolonnqgm?ut Els flienaen Jelasuen und mit Hy0 sowelt
verdunnt, dass eine 30 %ige H,;30, resultierte. rachher
wurdr duroh Hzo-Danptdostillution der Alkohol von der 52804
getrennt. Las Uberiehende Geaisch von Alkohol und 1,0, das
sohwuch sauer reagiert, wird mit K2005 ausge-ulgon und der
Alkohol mit geglihtem aazso4gotrooknet. ¥ie Versuch 14 zeigt,

-betragt die Verseifung 34 %.

Bichtverwenduny won LR850, Da AgyS0, duroh das ra-
tent der I.G« 3r. 397.685 .geschlitzt 1st, sollte versucht.
werden, es durch andere Antalyaatoren zu crsetzon”baar-dunm
veridnderte Veruuchabedingungen ganz ohne at/lyaator aus ‘,
zukommenrs Ea wuxden[an Stelle von Agzsc4 eine Reihe anderer
ZAtalyaatoren veruendet, weil 75 - 85 %ige’ 32304 ohne ‘Katae

ysutnr elne zu gerinbe &haorption tel schleohter Verseifug~
: ergub-~hooh alle zeigten einen gerinben oder sehr Bchnell
‘abnehmennen Einflus‘ &ux die Abeorption (Tabelle IxY.

; Dann wuxde diezKonzentration dar Sanre erhﬁht'und e
fobne atalysutor gearbeitet. ‘tabeile ITI l&bat dle Frhﬂhln@'
der Absorption duxoh nonzentration einerseits und Temperatur

wvon konz. r2a04 in der ?alte eine 98‘%1ge Abﬂorption statt-lQ
:finQet “doch ist die Po&ymeaisation so stark. das A;s'Ver—“57
;aeifun5sprodukt elne 61156. gelbe' Flﬁssigkeit antetebtﬂ ,
ﬁVerwehﬂung von’ Poiymarisationaverhiuderern wie K4Fe OKB, 9205
urﬁoktbn nar den ﬂert de; Absc:ption herab, ohnq beiwder‘ L
_Verseituns wesentliohe Untereohiede 1n dar Alkohol-&usbeute

Lzu’ at@eben..

(R Lo T

: '-‘ Da wan-anf; dom Weae &oer “onzeuxrationserhﬁhung nlcht'
X ‘f;eze kam, wurde.die Batterie qGr ~u»chkolpuren vergxﬁs-'
sqrt und; 2 -lange Kblonnqn (2 m hoj »ohns Glasperlen-Fﬁllung
vorge$oha1tet, nm_ﬁie_aaswdsohhng mit dor "Gashelm—hildung”’

auazunnt?en. Dieae Ansnasohnn6 nar 1n einar I.G.b‘f, ntan—

4\:/_5"_'39'00'0 m e ’){g;é:hs@ﬁh :



Ruhrchemia Aktiengessilschof -6 -

T P
A/5.50000 1X 37

Obqthousémﬂohén

oL AUnBE bacsondars Lesar Tieber. yan Xaaet in verhaltnisnidssiyg
ensen Hohren olp c.lr.e bro-w Vusblasen, die den Aohrquer-
sohnitt ausfiillen, usurstel.en. In dem swisohen Cuszbluse und
Rohowand verbLleibenden lingriun strat die durch 'assat-
pumper—rirkung gohotene Flliseigceit stark wirtelnd rach
unterp. rs kXoant ulso un dle or (renefl..ore zTu bosonders .
inndyery terithrung Pl(ﬂaigkoit ~ Gup. bamit ging oina viel
Krdsvero Verwendurn, von !’;,86, nls Finmnz Yiangd in ¢ um.!. Dle
Absorption vurde zwor verbcnnort, blicd uter irmer noch
schleoht. Es wurde duher dus Gus, dus schor durch.die Kolon-
non gega:ié,on wur, durch oine Yakiuumpumpe abgesmiyst und vope.
dea ercten Abaorptionuh.m direkt 4in dic muptzuﬁibrunga;
»7131tun45 ein‘.,odrﬂcxt, ®#0 ducs ein Gasikreislhuf entstand, in
del dus l-riuc;gae eingeurtcht wurde. Wie sus dem Versucoh 56
ersiohtuoh ist die Absorption durchachnittliob 7o “ig, doch
erg:l.bt die ‘Jerupimnn nuy 501’1115,& l’cnden Alkohol, liies hatte
wohl,- abgeschen von Jderx :rosue*cn ‘s’er\.(,e_xolymerisat die:
sich-bildete, den . t::nmd :xur’l.n, dass wuf die gros. @ »enge
ligSG,, die als, Ein&,tz hei die.,en Versuoben vemendﬂt v.u:rae,’_
verhaltniusn.asaiu nurx. beriu; e ..vengen :irupylen - we en der
'langen vauer uer ‘:':'rauche - ‘gur’ ..imil'}'nt)e_’ M‘u.en, die viel
e.ozmeler ver'seirr aaracr konm:en. _wun sah immer mehr ein.
_dd..m der ﬂeg Uber uie f‘.bsurptiou in &astbrmi{,em ‘Zustund ~
Sy \!emendun@, voR 5(345(;4 echwerlich zum Fiele fihren
': dlixrte“‘ns v.u:rde duher’ ein dnie rez Wes ein,,e chlay

-
-

o
‘ r . EE‘ .'r..stnr' ‘r)ﬂ.
'einem kileir er bmckg t

utolglavo geschloﬁs en, au,s einﬁeﬁr;
. ashemisoh in &en Autox]:éven
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dax urum vorher erwahoten sinsetzonden Yerdiinrury der
freien u.‘,xso4 nioht vullkoessen ist, ‘vtrd die Henge des Ab~
guBoL goenesuen, dadbeli eine Lurohschnittsprodbe ygezogen und
analysiert, Ule Uewichtomuniime der 113804 wi ro teo-tollt,
dan gevildete Bvenmin wirl vom uzoL -ﬁlkylou und diocses’,
wie oben, verueift.

Cptimcle ledin;ungop; Dio boi dorx Abeorptionmssethode
in gusfdrnigen Zustand gewornenen Br'ruhmhen wurden hier
von Anfung on verwertet. ks konnte fest.« stellt werden, dass
‘die Verhultnisue zwisohen Alkchol ue Pol’mnmt einerseits
und . der’ konzcntratioﬂ der Siure u. deorx Tolporutux-mndaraeita
"im Fesentlichen #leich geblichen sind, so dass die oben an-
gefiihrten optimlen bedainsun en fur Gas—Absorption hier bLei-
berulten wurdon. Tabelle-IV veranschuulichrt, wie mit stel-
gonder honzentrat:lotr dex Swu-cwd.‘le ¥enge des Polymeritmtea
- hier allerdine,s ein. brauchbares Benzin ~ zumimmt und die
-Austente ".ur’&nohol fallte. .

v Au.off‘boi Vemendung cirer C._-Praktion traten keine
.5:69:-19:0:: Versohiebunuen im Reuktionsprozese eln, nur ist
die Eildung von lenzin starxer. Dies wurde auckh bei den_Ve:—
suohen 1n 5&8!%3: Phiine fostiost elit. ‘Yabelle v zei,st
die. m).auten‘an.mohnifund_;g,azin bei- verschiedener,a
K onzentration We ‘i’emp raturs -Qie A.'bsorption war hoi den
Vers\gchen durchsohni.ttlich % 4,18. uie vmrde wegen: Aeit er-
sparnis Iucht bis zZur Vollkoxmen ait duro’u,efi lu-t. PUY .den
hulbtechniscner ‘gersuoh 1st eine 0e5enstromvasohkolonne ‘
;;,epluut die wahrecbeinlich restluse Auswaschung brin;ren

Fird. B o -y L . el
g : )

. "xzzin—td,ldnn‘:,- hs sullte versucnt wcrden du:rc"l Ax
Wndurb von A&talyax.toren die i*ildunc, d9b t-olyu.erbenz

und 104-anktion, axe wir damﬂxls noch’ gecrennt gel:{efert be-
kamen, auf 1hren igqun .Henz:lmzehalt (xiestimxmmg der iiber
ndteile) untersucht.. Es’”"stellte sich

heraus, dasg d:le Z\'B—Praktion kein ﬁenq:l.ts enthielt, wahrend-‘—
dle C ~Fraktion 22 % I-edzin hatte. Die aurc%eﬂxhrten('Ab-" -
jaarptionsversuohe er&a.be-n bei der C—j-Fraktion eine .é‘clymer-

benzinbildung von dn.rcﬁsohr.ittlich' 10 =12 %. Bei /Lmvendung

Ak foooa %37y Durdﬁschrr t [
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sundten-Eatulysutoren: XKoaplexe Cyfunide, FPhosphorverbim—
aungen, »alxo von X4 u. cu exgudben ncino Verminderung der

}onsinbildunc . ’ :
: Troockouny des aobalkohol-.

L L1 T ¥ ¥ ¥op WAV -a.qun.,s-n [ 2t
. Du-bei der Vcruoitung der bei der Absorption gch11~
deten Alxylaohuotcluanreeater widgariger Alkohol anfillt
und die Qrénnn55 von_tasser und Alkohol, berw. auch die
uarualytische Bestinmmung dos wagsers n&ort sang einfach 1ut,
mnsste erst dieacs Problem behandelt werden.

- : A waskerbeatimmnngs-hetuouen.

Vlie 1n der zraxis unoewundten hetho.on zuy H20~Be.t1m—
anng baaieren (dst alle ant dex_éestimmung der Lu-crnpren

e

Es tﬁru der Versuoh gemachs, von_Alkohﬁlcn mit he-

stincten H20-Zusatz die phys.—chem. Lonstanten “““

S Gew. , Brechnnbsindex, Bielektrizitatskonatante eto. EL er-

X mittelr, um - Zaaammenhunge oder’ hegelmssvibkeiten festzu—.

'stelien und in- eine beziehung zun?asaargeh&lt*zu.brincen.df

1 uoob es~zeibte hiqh o SV alessr. Weg ‘night 7um diele tﬂ*rﬁ,
“da- sich selhst bei 1e1nen Alkoholen keire racelmasaige n—

vderung des sg.,&. b d.‘Brechungsindex bezw. -der Dielektri-

. zita%ahons nten‘Bei vetscdledenem Proaentgehalt an, Hao er-;
gub, nnd Pei Fns durch Vgrlieben eines Gemiach«von -2 Alko—.;
holen die Verhaltnis?? ‘noch waiter xompliziert wurden. “Eing
andere kethodﬁ. die uur fUr\Rzoeehalte 15 < ‘36" Vbl%% :
Keit hs't, randen wir beim Versetqen des w_asriben Alkoholp o
mit Benzul, sz\uie azeotrdpe Destillatian.‘Beim|Mchhen b

‘dém vu :rozentgehalt an Wasser. Die ap&ter duzohge{ﬂnrten LL
exakten Hzo-Bestimmungen ergabep eine Abmeiohung von nuz '
e 1\$. Es wird—Jatzt eine vbn. Dr. thtig ausgeutbeitete
Wasse:bastimmungsmefhodw mit Agetylohlorid durohgefuhr{ ate;
a?r dem, Verbélten des Aoe_ lcﬁloridé berngﬁ mit HoU nntei i

g Durd’)schnfr S g ,-"

145 0600, 1% 37,
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Blldung von 2 iquivulenten SSure und mit Alkcholen anter
Bildung von 1 iquivalent Siure su reagieren. Die Nethods
.liefert einmwandfreie iiesultate, doch sel hier auf die ge-
Raue Xeschreibung und ImrohfUhrung verxiohtet, &1¢ in Yor-
boreitu.ng 1st.

Fine zweite iethode bau.ort auf der Zexrlegung wvon
Yugnesiungitrid-mit Wu-aer untor Bildung von Anwmoniuke 010
fur die’ .aonopolvox-wultung mgearbcitoto genaune Vornohrttt
fux n'otoronalkohol aoll noch dnrohgoarceitct wcrmn.

B.) Prakt. Vorfahren der rntwdssomrg&

1.) Im Anfuug veroetzten wir den Rohalkohol mit LZCO,,

nodurch cin grcsaor 1011 des xsma?ﬁdwcachie ien wurdee. |
‘E® folzte elne 3 mnge Trockrung rxazsc‘. 4Als wir spiter
.diesen. 5etrookneten Alkohol mit Fenzin mischten, -triibte atch
diese ¥%isohung. milohlg, ein Zeicien, dass der so getrocknete
Alkohol noch niocht gans m%ei war.,l)a ausaerdem im’ f.azoo4
auch teim steirkaten Absauge :uxﬂokblieb und das: Varfahren
‘rar d*e teclmi..ohe .Du.tchruhrung scv.ieso nioht 1n Frage kanm,
'verlieosen wi.r cL.r«se Eutw‘xsserung,emethode.‘

‘“_“ g 2.) Koohez‘: des weseerhaltigeh .&lkohols mit Cao am-
_mickrlnsskuhlen und mchberims—abdeatulieren fuhrte TWEY-
‘#u einew vollkowmen wasserfreion rrodukt, doch waren die i}
\rerluate. auch bei Armendu_ng_mm Vakunmdeatillation, _be-.‘
"deutend.‘ ‘ : S e
- \,.) Untgrkiihlen des. was'berhaltigen Alkohols auf - 40°0,

n.m‘* das ?asae a (_ ’h‘AI Ausk?i’éﬂ&llis&}ibn— zu ‘e‘ntfe'rxien';-scheil— ‘ '
dass ‘sich eln Adkohol~Nasper<Vemisch und nicht
reine... naasez ahsohied. :

; : 4 ) aﬁ.ischen des Alkohols nit dém zu vamendenden
.Bemin 1n dem\ Verhaltni.‘s,’ nie man es: a;,s‘;xzartfahrstoff ga—
brauchen wollte, Unterk'lih.’len de:r 3 f‘ohzmg, echneklles ALb--
#‘11tneren,?der Zentritugiren,' ezrtrerrite zwar ‘die grdsste
#enge des ‘?assers.\ dooh war auqh hier die '&'renmma n‘lcht ganz
fvollkomtmn. T ST I
T‘ine ffiachnng yon .a-z‘.—.ﬁenzin| .
B & N TEL
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v

$.) imroh varutnic aon Alkoheld =it Sghwnrienzuin,
texn 4n Jdean verschiouversten “an.coverhiltnlicuen konnte
etersc keinn nuuntitutivo Absoleldurng dea uzo o:slelt weorden.

. 6 ) Auoh dor Versuch, der Alikuhol mit ~inex 04-Pru.k-
tion unter Iyuck zu bolundeln uad dus abynmchicdone Zuoser
4ugs olnon duazu géeignciar. Reuktivns ofius ubzulua:on bruchte
' nioht den sewlnachten Frtolg. Lo

- 7<) Der Vexsuoh, den «it dcr 04-Pruktiun behandelten
- 4lkobol zur Destillution cirzusetzcn, fiihrte zwar zu wasnser=
freiem_kl&ohol,.dooh ®»..r die Yethud: uugsverst langpwierig,
da . mun einiae bestill_tionon durohtuhxen muspte, wus wieder
brﬁsaere Yorluste vedlin,;to. Yan crhielt ‘mach dex 1. ieat.
35,) » HZC frei, nach dex 2. beast. v <, nuoh der 3. ?est,
“aaf den Gequnteirsgt')- : :

zin‘und Lenzol mn Stello'von ué-traktiyn dnxcthfUnrt unn
‘tr*chten uns zZu. ‘dor - : )

-' L o
- "9e) A~eotroFen_ne fill&tiun it Benzo), aie bei einem
uptim&len viscnung vrrhu]'nib von Lanzol—Alkohol das ab-‘”

- banhi& ist von’ a_f*“enye des' Hze—im Alxuhcl schon bei eiLer

Cerhilt mar eiln térni

uebtillation Ca'e 4u H wasaerfré;ﬁr Alkohol gibt. Auhmordrm
- Uemingh %ao-Alkonol—rnnzcl ung ein

;binares Lemimoh-alLOnol—rwnzol. Dag . erutcre wirg mikxtab

uasae§chﬁtuelt, am és vom Alk»hol zu befroiwh. Jer wﬂbsrige
’A;zohcixwiru zur‘

iah. um.ullewAugn im ternnren.ueﬂ

i R
\
uiawos Verfahrsr fhhrte 7u elram voller‘

1'_D:pr§11$'§j1rift :
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s eme g

Verwuore mit grisuerem Xinsute:

D man sehen Mullte, ok sich ule Yerhultrisse der Absorpticn,
rolynoximtion etc. bei nnwond\wg EXyssorer 'iene,en orhoblloh |
dndern, wurden cinige Vornuohc in einem ;,ruuacn Anto‘luvo‘n, |
dexr smu diascn 7wecko vorbleit wux00, @it je lo xg 7% "fbor
uzso dm:o!ucﬂ!hrt. ks wurdo betrielsachwefelsiiure snbo-
_wandt und das Gugol‘mittels Ky in den Antoxlnvcr sedrifokt,
wobel der Druck is Antoklaven un¢othhr dem in: der Foubs ent-,
apruch (6-10 &t). Es trat uuch ‘hier cino Erh8hung des Druokes-
5—1o at und der Pewpcerutur wum 30 -40 C ein. Sabelle. VI
- zeigt die'ﬁesamtbilanz elnes &roabvexsuohcs, 1’nsbollo vIX dio
. Zugammem:cte.l.lung der Gewmtolaﬂnbnanz eini&er eraudhe.
uar..\us ist folguenies’ ‘Za. oxsehen: o~
—j-—%' J:Die Absorption 191: Cite 9o Saig -
243 ‘Dle benzinbiluung ga. 1o - 12 dig.
3.) Die Auabeute an gewinnbarem Alkohol ca. 59 Ag.
(ab,,esbher- von den niont abSurbierten Clefinen).
4 ) Me. Verselfuny - betrigt 73 & . O : =
5. 2} ‘Die Absorpfionavarluste sina, vyie mioh nacmxer -
erwiésan haf xeine ei,;entl:lchen *'erluste,~ sondern
laaen 1n c.er Gasmes 'um.,_ und qer Anulyae beg:ﬂndet.,-

L.

.y

sind.

. m.Lxdc der ﬁster von Ller. einzctmam ':Lcr:en Peilen nach
_»3 ve;'schiedenen Lethodcn ver&;oift und m&r L

- lv BRSS

X geh. ﬂ20~ﬂampfde tillution-'
3. 'iﬂf” bew.[ﬂestillation.. o
Es. ze15te sich Uei der er&,{rn &rt |e:l.n durchsehni'ttlic

Aze

TATs 50000 1% 87 7

TDurchidhifi
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D.to Versuche, ale Vanctmrb duron Hdorhitxten )120-
ampt poor welior zu trol.or. aird nock nioht ulgesohlossen.
. Unter reonknLoutiouno dic:zer -uton ergibt sich oine ..
Alkuboluusteute, Letu,en auf umgewundcltcs Guaul, von cae &o L,
dlie Ybei 190 % Absorption wugch rir den bina“t-_un Ll.tinon zu

rechren wWurxre: - -

Hrgpnerterurg der K, ‘

’
. ‘Die xonzentrution uox Schurfelaaure betrugt n&oh dnr

Vorsoirung cRe 2% - 3o ‘% boi anuohuunb von Hzo-USmpf, bei

. der sew. Lestillation cu.: 30 - 40 %o Sfe wird Mber aive

Soliiobt Tonuil- riltriort unu nugLter L vaktrm’ bis auf 75 -
,.wieder eindeuaupft.<nieaeq “funkt ist bei einer Temper»tur
\von ca. 61°O bei 10-12 & Jvakuum erreiont (\aoh Versuchen
“von* Dr. kottig)--'

,_"‘,

el Verwendunb vonﬂxgbnﬁortnrter 52304 zu ubsorptions
versuoben zeigte sich, duaa dlie Absorptionatahipneit gleich

geblicbcn 1st, uahzond dinVerseifung Bogur otwas hdhere

R y

ragener;erter, -ein-, f—
p;kepnen, Die” Yg;luste
# Wes DuFchsdtzes be~ -

?usamme assung? ;

_sioh eraehen, daa~ 88 nacn s

dem 1etzten StJnd der Ve‘ehahe hoglich ist CS - 70 der»f
.13 Gusol hef;ndlichan Glefine 1n Alkohol umznm nﬁeln. Sollte

Ttiodsturmfim CeuenﬂurOﬁgrinzip 1" flﬂs;iger Phaae arbeitdt

eine volikommene Absorptio
{ )
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fatgntliteyatuy; Anf dem veuiste Asr Alkoholhsreotellung aus
Glefinen giut es eine groase Zahl von iutenten. In den meistenm
Fallen wird dus Clefin guuf8rxi,; ungewendst. Doch gibt es
wach elne Reihe vun .utenten, die unter Amwendung von Drxuck
‘arveiten, doch wird hier fust izner mit oinem‘Lrualg iber
50 = 100 ate. und mehr gearbeitet. Dio Temperutdren, die da-
bei onaegob.n wordon, sind sehr verschieden. Dei ullen Ver-

" fuhren wird die Apwerdung wvon ratus lysutoren gencnnt. Bin
verf.bhren wie dus unsere in flussiger rhusc bei 10 at., 50 C,
ohne Zutulysatur, wurde in der Literatur nicht auf, efundene.

wirtnoraftliohkaitnbereoh 0 anf brund
dexr bisheri.er Ergebnisse.

4us dem in- '1..bella YI1X am;eﬁm:ten \'ereuohsargebnis-
sen ergibt sich fiir die (?erafellm voﬁ ?ro;;yl— u. Batylal-
KohoI” tolu:rde Kalkulation, d.:l.o auf 160 kg Rein-AlPoholer-
zeugnng a‘bgestimmt ist:

A. Erzgm; 1oo kg waaserfreier Alkohal
: 12 kg folywertenzin (Ce=Z. oa. 3“).

Be \’erbmucb:
2e) ..,a‘texiulien !
_1.') rax oo kg Alkohol«=i’ roduktion sind 180 4 basol mit
T ‘110 kg C:letinen nnd e kg Pare.ffinen umszerden. k*’nn
.. ernslt davei 7 kg lefine; die Lei der Ve&seimng
enWeiot;en und rxiader ..zbaorb""eﬁ; v.erde’zr' ‘kdnwen ound -
14 kg oienne, dle nicht abaorbiert worden siml.
e Gesamtverbnmch a.n Gasol betréﬁ.et .datier 39 L.su
Z.J_ _Perser werden 190 E (7% fi') bendtig,t, dle -
_' v.ieder -regeneriett werien kﬁdnen,; wobei ein Verlusp
. “von 1 1 4 Bec?wune, B aetzer: iste: S
3') ?{lr d:l.e dzeotrope Bestilld.[tion a’ind 87 xg *enz'ol
mtig, die im axreisproaesq lqufen, 56 dass qin V’er-‘
lust von Qi 24 uls ganﬁg,ez‘d 62’052‘: erscuelut. ‘
4.) ‘iilfs'ruterle.lien wie 'LOﬁBll. ﬂa&ﬂ etc.
b 1) /bne_:ggie. yumpf. Anlage,’ lamortssutlun etés .
h Um einen uteq m:erchsc’“niti d:laser Eeaten gu, erndlten,
wixdl die .P:alhzlation der Speo ﬂlAhl...ge gl Lrunde ge- !
ledt umi fhr die eraugun& voh 100 kg heinalkohul‘
- mgeree*mem. —_ o

S

A" 000 1% 7 ourdischritt”
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Xosteng .
‘&) 90 kg Gamol u 0,2 N = 18,— R¥
(1 % Vverlt.) 2 kg 80, (75 “4)) w 0,02 ® 0,08
(2 % verl.) 1,7% kg Peazol a o,é4 ¥ - o,7To
Hilfscuteriulien - - 0,5
19,24
b.)} Xnergie, iaupf, Anliie oto. = 23,80
. . ) . B 43,04
Gutasahrifrt fir 12 kg ienzin a 0,25 R = ‘= 3,00
. 40,04 R¥

Dua hoisat, nAQh dlever Zalkuluticn sann mit oinom
Gesvehunbsprois von “4o sfu/kg gerechret wariene .

i

It. Isogrogxl&ther—uérnfbllggg.

chemiache Beaktiun- vie Diisopropylutherbilénng bezuht
&uf 'eéiner be&w.nd.].un@ von .lsopropyl&lkonu_. it ..clmefel-aure ,
,wobei Inapropylﬁchwefelsmuxe enta»eht die duroh neue'sengen.
Alkohol 1n.Diiscprvpy1hther u. Schwetalbdure zeruetzt—wixdc

A . L

i 1 ) q337u4 *, 32304,: 93u7cso3d * uao B
e ) c, 7;».0,:{ + BE‘OSE.’ = u.a)) chcx( m, 2 ¥ uzsc4

Da bei .dexr zweiteu.aeakfion H2804 regenerlert nird xﬁnntsn :
reinltheoretlsch kla1ne\Jenban von h2b04 nnbeg:enzte ;enben
von'Alkohol in Ather’ umsetzen. Fruktisch iat-dies nicht ‘der
¥nil, dd es” bei d'r'ﬁildnnﬁ von Isoﬁrapy}aehwefale&qre-zur ‘
abspaltung von, $2» kommt, das tellweise hberdsstilliert

“zum anderen Icll—abeL duroh afe w&sseranziehende kr*ft de: )
HyS0, im Beaktionsgﬁmisph zuxﬂckhieiht und 'Gen. eben éebildﬁ—
,tensISopfopylsahwefelSuurees+er wieder in AlkoholJund qzso‘iA
zZersetzt. Ist. der Hzc Tiebult | der Ldéﬁné soweit 5est1e&en,; fﬂ
:d-ss es nicht mehr zur Hil&ung von chwwrélsaure-lsopropyl— !
”esner kcwm%” yst der*&t?”rbilaunaldlﬁit auch éin,&nde 5e"
isetzt : :

' gggrgtur Von hniung aﬁ wurée sz Jurchf%'

" Versuobe ein 2 l—Claiaenryulben uenonm@n,vder sxch;gut bei

B Dur'chschrhf o '-I’E{‘-

SAlS umovkx—sa-_——‘—,\
U N b
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widrtes Ly wurde tei upitzen VYerouo’en nur nooh varbeusort,

inden ex mit eine:c qingoaohlirrcnon Rihxwerk und einems
‘direkten Xuluuf fur den Alkohol versehen wurde.

Axbeitasweise; Ule SchwefelslLure wurdé in den Xolben .
eingesatxt, dio Lischung mit dem Isopropylalkohol vorsiohtig
unter Fihlung durghgefUhrt und dos Cemisch (es wurden im
Antung gleiche Volumen-Teile boider ¥liissigkeiten verwendet)
gur pDestillution ..angesetzt. Las Hierse'.onde Gemisoh von
Ather und Alkuhol wurde aufyefangen, withrend dus -entstundens
Propylen susrat durch eine Gusuhr, spiter in einen Gagometer
geloltet wurce. Da bel dicser einfachen VersuohsdurchfUhrung
8rtliohe iberhit:ung - und domit Polymerisation - suftraten,

wurde ein Rthrer in den Kolben eingebaut umd duroh Zufuhr von
frischenm Isopxopylalkohol die Gleiohgewichtakorzentration
- und dazu-die Temperatux mogliohst konatant sebalten. han sah, -
.dass die Konz. der 82304 die Temperatnr, ‘das \1schungsver- ’
hiltnig dee Linsatzes, die Crbsse und die uesohwindigkett
der zu:liesaenuen "enbe-Isopropy;alkohols, vie auch der Zusatg,
wvon }olymerisdtionsverhinderern eine 5roaae'Holle spielten.
: ’ Tabelle Ix veransohuulicht 1m 1angsumen'ansteioen
sowohl der zther --als auch . hesamtausbeute d1e~fbemw1rdurg
der. einzelnen achwieriskeiten. An R»nd einiger ohnrakteriati-
-scher Vexsuche, deren genuuve- ?iedezgaha folgt, soll die Ent-

o

wicklung der Arbeit ge4ei&t werden.f~-~ﬁ?‘, : .' s ",

o In Versuch 34 werden glaiche Volumina HZSO To ¢1g
nnd Isoprapylalkohol pufeinande; einwir&en gsluauen, langs&m
Hberdestilliert, ohne die Temperutnx zu beeinflusseh._ES‘f,
tritt sqhon bet 60 eine ﬁbrtarbung des Beakticnsgemdqches~'
Leuf, bei 76%/1st dle oﬂi-Entwieklung ~ bedingt duroh die
‘ st¢rke Ealymerisatiun -‘éenr hertig, Whh:end~die Atherbildung
lganz antgehart hat.. JERA L .
' "M'wf Bei Versuoh 12 A wird' die xemperatur dnmch Zufliessen
vvon Isopropylalkohol in Damptraum auf 64 - 65 c konstant o
"gehalﬁen. Dﬁﬁit ging ein”grﬁsuerer Dnrohsa$2 von Iaopxopyl—
f&lkohol Hand in. 4and und ‘ale viel spater einsatzende Polymer
R

o

jsation bedingte eine'besaere Aus euta.:vgf-‘ : ‘ u‘;

 ‘_ Verauchvzé Alzeigt denigﬂnstiaen Einfluss der v011—~:
kommenen kolymerisationsverhindoruné aei‘Anwendung von P205
1nlder btei&erun& dar utherhildurb unu dés mﬁgliohen Dnroh-

/Q 15 -

Dumﬁsdvdil' 
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A5 5000011X 37, B
A .

XUy versuoh 39 4 wurde in des Clsisen-ivlten eilm Hithy—
werk ein.eschliffen und das 2MIuufrohy fUr den Alkohul
direks in den Xolben oingoochnolxuu. Hier wurde dans Yaxiruc
der. «thexbildurg erreicht, wahrend in den teiden niohsten
Vercucken 4% A und 45 A Juie Xthersushcute etwus goxinger
igt, da der urchsutx von 3800 g Isopropylalkohol fUr 1000 g
75 ‘Lgo £330, schon su gross war.

Optimale Scdingun¢en:

_.Dde sich uus dieser Yorsgohsroiho-ergobcndon opti-
mulen beaingungen werden im Polgendcn'zhsamgengotuast: )

..+~ 1) Fonzentrution der’ H80,: To=80 %ig. Je hdher die
konzenktration der Saure, desto grisser die <erseatzurg in
~kropylen. § 773 § Annendhng von kcnz. K2804 wird praktisch ilber—
hbnpt kein Iaopropyl&ther gebildet da der Alxohol zersetzt.
und daa g.btlﬂifi—?ropylen ueitge.endat polymeriaiert wird.'
! ‘2.) Temperutur: Sie soll m8glichat untar oder bei
dem bie&epu;kt des Athers (69 )} duroh Zuxropfen von 18bpro~

'pylnlkohb‘ kbast.at sehanlten uerden.‘f- gk
) 1 3a) visoggggsverhaltnis Ue %enbe- Das’ Verh&ltnis won .

lAlkohol und Suure liegt in grosaen axenzen. Bei: Duxchsatz - 
von grﬁsseren #engen Iso ropylalkohol wnrde dte Ausbeute
gestei&art, dooh ist dioaer “teigerunb eine Grenze gesetst.
f(Versucn 43 A u. ‘45 A).%s ist dersuf 2w aoatan, dass die e
r-m.us aigkeitamnget im Xolben konatant bleibt. T

ﬂ~‘_ 4. )Hﬂhxeu zux'" Va{#inaerunb von brtlicuen 'bezhitzunsen
fund awecxs gleiohmausi&er ﬂastilLatién ‘hat sioh sehy gunstig
aut die Umsetzunb des !lxohola ausbawixkt. ”f% o 3
o q-) Als Polymeriaatiupsverhinoerer wnrde }zvs ange— L
wanat. Lin uusatz ven o, 5~ 1, ».wbezo ren auf dua bewioht S
der. einuesetztén E2504 verhinderte die iolyweris«tion,voll—
kcm‘er. Andera natalysaturen wie veuC4, Cﬁuu4,\A4FBCW6 _“
ueigtan heine Verrinbsrunb dcr :olymerisuticn.

R
Verluste.}

[
LRI S

B

LA Aus der rube11€§§st weitcm eraicAtLich d&&n bis T
Varauph )3 ein Verlust von 6 - 20 %y unf den Gesamteinsatz

‘vpn Ieoprppyldlkchol bengen,_zu ver*eiohnen war. Die regelq‘

méss&be_Gehiohtazuréhre der-Reatflhatigkejt ‘ g
N : N Diidensechite b R - 17_
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notttllntton 1m 1nt.on~tolbca verblied, 11--- vermuten,
dass in dcr Ntssigkeit entweder Bchwo!olslurollopropyl-
eotor odurxr nnzcrtctztor Alkorol zurtekgeblieter war. Tureh
eing Bao-B&a;f~Dcstillatio: Xoncte der Iscpropylnlkohol cus
4or Routfillssigiceit ewonrer werder. Man dcatilliorto im
Claiseen-Kglben das Gemisob rux tis cu. 7c - 72% C, 4u dunn

die Athexbilduny praksisch aufyekdirt hutte und setzte den lest
zur nzc-Danf-Ls.:till.z.tion an. . LY s

; Die letzten ‘Je:rnmhc zo!.gten nion diecer Eot%
eine S - 56 KLige Ather&u8¢cuto. bei einer Ausbeutervor

26 - 30' 4 und an rropqu\ von 14-r 18 R

v - /4§23¢>?fkk}4 !
.ges, ?til-. T .j’//-
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versuch
'32,34,38,
42 .
40,41

14

56
D4 - D18
G 15

G .15
G 12-

32 k- 43 &

‘34 ~45a

-

3 A .
. f N

124

G 15

Orientierende Jusammenst@llurz des Versushanteiles.

Tubelle

-

I
A1 u.

-

IV n. ¥

VI

VIII

B3AT

?9 f:f“v 4% &

IR v
A3 30000 IX 37

.

IXx

—

Seite Inhultlnnenbo

19 Leeintflussung dor gasfOrmigon

. Absorption durch Ag 804. Tewperu=-
20 tur u. xnnsontrntios
20 Guctbrmig. Absorption u. Verseifung
21 Einfluss einiger Katalysatoren

und Loaparutnxon
22 Casfirmige - Absorption mit- grdnocrc-
,. Binsats an sto‘ .-

23 Uruckversucle mit 03- n. C4-Praktic
24 Sckexa einor Gosamtkuknlation“
25 ByS0,=, Ester= und Gesawmtdilans
26 Gesantolotinobilanz einiger Gross~
_ versuche = ¢ 7. P

27 Absorption mit regenerierter 82304
28 - Ubersicht dexr Isopropylut er-ﬁ'

o versuche
29 Wirknng der gewbhnliuhen Destil—
e lation
'}a iinrlunn der Lemperutur
31 . FEAcfluea Vou Tulg - o)
2;%% . EPicflues grisierer. durohaaf?menben

unﬁ 1nniger Rithrung.
e 19 =
“Durchschrif
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Absorptionsversuche mit 6 iolonren

sl : )
Firauny: von AgoBiy (Vers. 34,32,338)
Uirkung &. Zonz. (Yors. 33,42)
Firtung d. Temp. (oru. 4¢,41)

-Einscte 1 Tuo g 8% ¥Age 312504’
Temporuinr: c:. 70-75"
Clefinga'ualt G. verw. Guses = 42,3 %, COx—Gehult = 4,7 «%

1,

~ -

1 % Ag,5C, - ‘
Verauch %4 ; : Versuch 38: chne ratulys.
anxunl %* < Absorpt. ] LT%EEI_ [N %  AbBGrpl..

de uLtXd OqH.| CO» { de Ltr, He OGe i
- ._3 6 ot H - 05 d &
%—Fr. 02 ] ) 05 Pre 302 . . ;
. 5= ©,4{ 7,71 . 99 ; 8 25,9.5,6! 33 -
21-_25 c,8/5,5¢ 38 . 9~ 1Y 12,7 6,7, 69 »
28~ 31 ©,7]6,5 98 - . '13-— 20 23,9 6,21 &2 - -
39~ 42| “5,417,58 99 . - 29= 3% 50,5 6,2] 26,
-43- 5¢] 2,217,3} a5 - . ¢ 39- 411.16,31 5,5 61°
.58~ 60|’ 2,3)7,58 93 ot 49~ 51 23,71 5,61 29
cdo- 721 2,417,383 94 .1 27-459.18,9! 7,1} -84
} " de~ 33} 2,517,38} 94 - o b 66— 68723, 9:6,8] 42
1 e~ 928 8,517,21 S50 - | ' -o:tse%zuv-': zneh
97-100} 3,2!7,0 92 5 - Unt erbrechnng wéhrerd
1o7-110f- 3.2|723| 32 . | ' der facht
318-120f .9,3]|7,4] -73 T A 13- 75{27,8 6.0} '35
128-130{11,5i7,51 72 | | bo-,az 36,c|5,44 13
142-144{14,917,6 { ' 64 - .} 1 p90='921 57,55, 3 9,60~
158-160115,117,41 63,5 - | 4-"36{33,815.2] 18.5
Coa T ; -? 96~ 98 26,6 6 37,0
b T R e 104"106 .‘53-34, 4, 19,5
Versuc? 32. 0,4 92 Ag oc4+>ﬂ o Versuoh 44- 700 xony. IIZar“; ‘ohne .
- S es25. 4 K4FeL6 R PR r’atalysator. N "'emp.:-22°c
e . ! o .
e rs'_4}g'é;2. 83 .;,-J fo 268 227170 ER T g
8- 1ei 9,216,240 79 . . e T 26= 284 7. T L
‘26-22} 6,916,3 | 34 - R S T T T T 6 Fols
|'2oo 35at,006,8 b 74 1L ) #1m 450 28"
d=42 | 9.0l750) 79 | | |59 5 32
4 87— 4910207024 76 .| L 812763, 2Ll
L 153=55¢. 8,517,2]. ‘8o, Y G £ 97
59‘ 9 8,‘0 702 : 81 _.;J : | [ ‘ 80- 82 97,5
CTo= 721136 7,0 70" R Qo= 92, 97,5
P e~ 92111, 7 bo | 73 R BT I P 98
L97-102 j23,815,8 & 35> b e e T LR £
. - e I e s ' ] - g e : - i
19.9 r11.2 3o v9v 5,3 1 a3t LA die LolyderisatTin zu sr&rk v.ar,‘

. wurden ‘die. é"r“m.er Eh olonner. mzs
ge,_.cqaltet

e . S - Il
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Ruhrchemis Aktigngesslischoft
Obharhgysen:Halten -

Yersueh 4o Yeymuch 41

Edne.ts: Tuo 5 90 fl,e 32503 Einsuts: Tuo g Yu <ige 12304 ohne
ohne kutalyautor. Jemaps To=7%°90 Hatulysutor.: - Temps 22
épsuhl * I % Apguhl | % »

. Ltxe [C Aboorpt. de Litry. H C Absorpt.
Go-rrs - |7 [SaE I Gorr:| e si ‘

> X 2} 3 .
~3=95 .J o,0] 8 | 100 S-7 | 36,5 | 4.6 11 -
12-14 | o,c |11 100 15«17 | 22,7 |5,8 | 44
20-24 o0 [12 [ 100 '25-27 | so,3{s,¢4 | 2c. .}

- 35-37 . | 33,2 |5, | 197

. e F

Vorsuch ‘14§

Einnqt: t Tou g 75. 4150 HU0, + 1% 43280‘

Gloringehalf

das Gases : 37,8

Temperatur 7o°C, Geaonwindigkeizﬁﬁo l/h

—'iabelle I verahsohaulioht die Abr.nhm der

entate! ende Verdﬂnnnn,g

Absdr;;tion : duz:s!i die

Anzahl u.&iirch-

Gcwicﬁtséu-

Liter refne hxam reines ( Afsorption
gelaiteten Lexe 0336 i C,He S 'nahme der . in-g -
c.j-Frakt:lon o . . " HaS04 ‘ ‘
: 7"."50" 8,9 35,5 - | -3 BT
, "169 . 37,0, - Tl '/__’ ‘64 ' 90
%0 - o 56,7 | J1ee,5 L 48 | K2
290 i 756 e 9% | e -
- ‘Jersei&g des gebildeten laugropzlesters~ :

.96 g Zu.n.zlwme Her r12304 entspreo!,en 137 Isopropylalko} ol
Ausbeute TEach dex' l*go—mmpﬁastillﬁtioﬂ».}‘»”:‘ iy
Rohp:rodukt = 265" g e . g -
¥ach dém' 1. 'roeknen mit Nd2504 = N 140 8.
- 1.\*;2. _f.'..-‘ Comel el T g 120‘,
Ble Frakticn von 78“;- 84° A =115 g

. - S .
uie Verﬂaeifnng, war o4. ’f’i@,- _.»:
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Ruhrchemia Aktiengeseilschaft = -
Oberhausen:Holren

Jutelte J1: Vorwrndiwulialur, dex fFirkuncamelne ol-ter rutily=
= s.toren «uf die dLeuvrytion von c"r(u o700,

In allen Pulien; Kinsatri Too g 3% S$l50 1153(,
~ Tewperutur; To - 75 %. -

% Adsurytiun

Anzonl de Vernuch 24 | Versuoh 2G| Veruuoh 25 | Varsaan i Vers . bt 2
Juiter: 0,5 %4 | ©,5\% 0,5 < ‘0,5 % v,8 % -
Cxy=Frukt. |VeK, Olg Hglly' | CalCglix0y),| Cuut,y Agzgg .,

<
. o . o ‘ | Kg4Pe cig -

o owee o R — TR
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Ruhrchamie Akllange A .
Obechcu?ﬁkoui% ‘;:S'r' A
Yersuch %t th von Cyllg 4n gxoo-erem Fino.tm.

2 groune Aolonncn (J- 2 m) u. 4 Xolonnen (Je ¥ m), Uumpus ‘g_q_

Einu. ot Fou.nr. Y e B5%
. » Il =100 i’ 2%0 g 75 ‘180 “2804
Mlolonnnr - 315 g)

-

i CCy = 0,4 <
Toa.yorutur- + 75% Cy-Fr:ktion : 78$ 1 — 05“0"'31'9 <

Lh:.na wuhrend der :} Lsurption:

AnguhliZel¥ 7 | ¥ 1. % Anzahl] ~eiq X < =
d.Ltr. CU c,ueupaorpt. Jd.Ltrd CCx*] CsH ] Atsorpt.
. .502 - : X2 .
9 11 o) 7y 7e | 12 2 ] e ue] 1.4 es
12 110°% 6.35] 7.4 75,5 1 6 |1°906,5] 4,4 8a
15 | 1179 - 9,4.74,5 § |. 9 11 Fo,5| 5,4 73 |
1= 9,4 71 | | 12 196,863,940 72
21 3,9 72 - -} | 16 |16 0, 7] o0.d 72 [T |
ey d 72 F | 2 9o o, d 72
27 - 4 70,5 | f25 111356 5,80 “72,5
.36 35 63 | | 30 | Ao | 8,7 72,5
30 112385 asl 7 |} ss 1229 o,0 | B0 72
33 | 13%}o0,6:{10,6] 67 | Cas |3 e fae e
PR S e

A') Am nachs?.a? mg ,der Versuch furtbedetzt.‘zur 1. e oum-—e noch
145 & szb hinzvueé;e @lhe _4.. Lo Eei

L:ewichtszxmumne dar Hz.;u4.,

.’-’oionrle I "'-.s;-‘.‘s & Verlusf neim

Folonve IT= 20 g - Ablaul),
&kl *h e-5g N
,tsummg h ",=é3353,=j71_¢'d; theor. .
‘ ) B Wertes

-bie - Verseifung exgu.o trotr einer gewicrtamgssiy und &_s%a.rulytiscb
f‘edtbestelitbn Absorptiun von dord nar {;erime }en@en von: .fxlkahol.}
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Ruhrchamia Akiiangessitidiof
Oberhouvsen:Holren

._;2, ‘<

Tubelle IV: iusac.ersiellunyg eini,er Vruockvervuoche mit 0,-7::)“19:\:

Versuchs—; Juvo g| Bipsutxg ® Tgnp. waXe < x CeSes Aus—
., Sre. H2804 fin g lAbsoxpt. (o} Lruck] Alkohol] lenzin]beute ter.,
o < ) aur die
abs. Yenge
‘D 4 75 400 93,4 9,4 T2 14 36
. DS 1% - 792 37,5 x) 9,9 _ 78 17,5 95,5
N 75 | S4o 96,5 | . 10,2 "79--1.a7,5 | 96,5
n 7 8o 509 93,7 |- 12,0 | o4 19 33
ST 90 386 93,4 13,0 | rolyme-| g5 55
. risat : . .
x) xein *.1llivoltmeAer zur Vcrf“gung -
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o+ |75 | 5To— 87,5 |Ete |26 ) 69 | 26,7 | 95,7
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l'D 14 0 75~ §84————95x 4 6o, __ 5,0 657 | 3o 95
- R ‘. _4.42 5 - : N N - . . K -
17*~ ~8°; _ 575 S fer :}g;sgf“‘:i.o 54 |36 | 9o
” 26 - feonz | 70~ 4 91 "‘i&'ﬁa}ma’ém- otymes| 74 | 747
. s LI - frieat v S
e ‘D,.,16- 1653 05 ‘6°~l‘bv_l‘leigzgﬁgo.4:3“ 4?' A ;;42 ?3[ ;1
D18 75’_ - 6@'57_ 3 ?834 “-90' » '7735;; 32 |5 frosTo

.rie biOh rachher herc.ussv ellte, ‘\aren die%g L\lkohule nioht R
Wus:.er vrel.

i

e - 24 <
Durdhischrit— w5



Ruhrd\emie Aktiengesellschoft -4~

Obarhausen:Holten ) bolle

Gesamtizilxuluasion von Yersuch o 15,
(Dle Absorptivn wurde bet Hzo-mmunb dnxghgomhn)

Einsatx; 1o kg Hy80, 74,7 % 10,7 kg Gusol

Betriebusuure und Oglig-= 36,9 %, Cylg = 13,2 %
I ——————————— -
HSCg} eerf Gasol

1o kg I ( 10,7 kg
Absorption _
. ». ™ [ T - 4 .
. T' E_.t.r 1 7 . . . -
. Adgas~ |- S0, 4,7 kg Verlust
5,76 kg :3,,,1,, o 0,24 kg
— 1 = i
| renman || E%%2% | | [ | '
CGlefine ; | Fen=in | 2594 | | Gasol 1 Clefine
1.94.k3 %: ©:49 kg | 14,138 | Fenzan| | g :23 kg |
9,34 X6 [ Vermelfung (—j 2 kg
. 4 ' R S [ . }_ .
[Sohainoner ~——f 8, o
122°2 w0 '] =i » o )
T T
: Bazn-mohg;w 132504 (23,24 4) ‘
S - kS R s 29,66 kg B
e . ; .- o . , s
-} oOlefime. . e Oleﬁne R
2,95 . | L a8 " |
s soom 5 3

- Duréhschritt —25 -
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Ruhtd\emle Aktiengesellschafl

[

Oberhousen-Holian

Gusaralysen fu

r Versuch ¢ 19,

¥ V5 7Y Cory Ry orram y y v
o = 8o | 8oo 600 1] 1600 % 2400 3
co, 3,9 ‘ ‘
00,+30, 17,7 3,0 c,6
0‘88 - ?6.9 ‘.6 . ’7'5 1‘.,
Cylg . 18,2 7,6 0,5 7.4
Cafl, | 0,6 1,0 — 0,6 Tl
02 e 0.4 ' '1’9 40.4 - 0.3
co 0,5 0,3 0,6 0,5
Sz . 0,5 0,4 0,6 0,4
04!11'0 18,5% - 14,3 24,9 ] 50,00
d,ﬂa ‘ " 18,5% . %6,8 43,3 ) 25 5
czﬂs o - ‘.’ - ) 6.0 N 3.6 . .9
0114 K- 0y © . ° .0
S 0 e 9,3 | Che o -
C-zunl 3,445 3,15 . 34278 3,640
b LA 2,11 2,03 2,10 2,22

Bover < Biidns;

_- gz.ic‘ - Bilans- _

Einsatz: 4,138 kg , _Mnsats: - 7,47 kg
tL. All.ohw.: 2, 95 Y- (72 %) _ rrhaltcn: 6,3 kg
. /Terlust:

Verlust F1,19 kg

Ges. -Cas-Bilé‘nz :

»'ainsatzt _ 10,7 kg -
Endgusi 5,76 kg
£ hatet_ - 4,71 kg
vlerlust i ,}':‘o‘.zd' kg

A(S5 5000071X 8T

) 1 ‘l:'

sy
i

10,57 kg ‘7 6 92)

| Cleﬁn—ses&mt-—J}ilunz s

_Einsatg:
'Endgaa A
Lanzin~ '; -

Leieht—ﬂe,nzin

Absorption
Verseifung

Venluste
. Alkohoi !

| Durchschrili’

5,97 kg o
1 094 s . ‘- 17:5 %
0,49 " 8,24
o, o72' S1,20%
K ‘_o,z'j - 3,3 .;:,
';‘-1 19 | o 3 %
.-

‘2 9"3
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Ruhrchemie Aktiengesellschaft
Obarhausen:Holten - 20 =

v.riawﬁ 3 4
Rresuts Soo ocu « T37 g To 5}50 Gy
Svo ocm = 390 g Inopropylulkohol

Jun Gemimoh wird ir. 2 1-Clninerkolioc luuow& orhittt,
bis dile roapcra.tnr im uumprruum 80° c orroioht.

Lelit Tenperatur Londenuat ocm . Guoe
! PI’Bau{&eI? uump?- qufena elnzoln nenge
- in 1

raum
1522 37 .28 e - -
15~ - 75 .29 =L - -
1635 92 42 - - - LN
1642 95 .53 .16 - b
1622 97 59 38 22 3,5
16 97 59 62 ‘24 5.5
1735 99 159 94 32 6,6
1730 1co * 53 124 .« 3o "7,5
1725 101 59 143 “19. 7,9
1733 101 Go . 63 .21 3,3
1878 102 59,5 - 130 _,-316,~ 8,6 .
18 113 627 193, 13 9,0
1322 115 - 62 . 205 i 12 3,2..
1852 115 . 62 21t ',6‘ 9,5 -
1932 ‘130 73 218 7 3,8
1932 133 78 2%¢ - 12 10,2
19<2. -13} : So. - 240 1 16, 11075 -
- 'xemp-d.Plg be:hx 1. vxonder.snt 'y 9%9"~-’_‘
. do})dlﬁprr- e K - S 420 \ ' cEe
r!..tltepupkte im ;..umpi’z'., 590-62 J 700 tritt fst&rke.- S-\’;z" Hnt,-

wicklnnb Cﬁurb'v .,4‘ :".. e '1 cn -0 e J ' | . :
bes“mtg.csmezx‘ge (’x:iefkllblunv) 13 1. oei 60 triﬂ. eire’ I‘:ark‘rmg_

q Fl.: in hellg.,elb uu.f‘ die sich: in rct—-g,elb ven zznaelt. L

nndt\ev.iuht uf"r r.estflfia_n,e,xeit- 524 &, 8 s 1,34
Hoiu.us‘beu \.e 180 & Destillj.uti on des RO"pI’udﬂk‘f(’BL :
- Tieoedrilyee’s. f’enne- AR
. 5897 ‘7f' 6E 3
55—75 R TN g 86 %
75-&1 3uﬁ L 'ki_ﬁqj )' 98 g

) Aus L dew eu;g,m,et t,cm utso ,ropyj c.nol wu.rden, N .
1,3“ 55 Isaprogyla.ta er‘ " we 14 Isopropylmkphol erh.;i.tem

A7 g1z Durchshiy - 30



Ruhrchamie Akilengesellscholt e se =
Oberhousen-Holtan Yorsuon 12
Yoxsuon 12 A

zinautla %00 oom To ¥ize Ha3C, = 737
2 aml S0 ocm Ioopropylul&uhol = 3% .¢

Lio beiden rl"-viukoitcn hqrden hon&sort und lansuan
iberdestilliert. Sobula: dio neaktion in .vollem Gange 1nt, wird
llopryyluigohol 80 uutropron sclususen, duns die. Temperatur
‘bel 4° - 6%° 1n uun,truum Yrleibt.:

- . _Temperutur - Kondensat com _ Gus- o ANk
‘ucif ‘1IHEE£§:TBEE$?:“TEEf533 einzeln menge ﬁtobuoht?nbon.

keit yuoum : in 1
1013 32 , 24-- e I. Teil
1049 8 26 L TP
1387 90 44 . -7 .7 0,8,
11,2 94 6o 19 12 0,9
11."5 389 <93 20 1 . 'e,9
12 ~97.. ~63 4 . 26 1,2 Heginn des Zutrgpferis
oo . = g e - V. Isopropylalkohol
1zzgd;u-9d L. .64 67 7 27 1,3 -~I. Teil: Ausbeite -
12°o 100 - 65— - 108 3 1,6 7427 com = 230 g
-515 tou” 65 37 - 29 . 1,7  Cestill.d.T. . *eiles
35 1co -~ 62 . 163 26 1,8 . Praxt...“enge % - -
1372 log 61 v 137 24 1,9 €53° '8 gz 2,5 %
1300 Yoo 61 . . 2920 0 25 T 1,9 55-75°.165 g 55 % o -
1430 ol 62 . ' 234 22 2,0 75-—31" 105 g 37,5 %
1425 103 B4 ., 281 — 47 2,2,
14 o4 1 65 305 .. 24 2,3 . .
1550 o4, 64 L 3250 29 2,3 O
15%5 ' loe .64 409" o4 2,37 . ®
1507, el g3 427 18_ _‘-2;3; weli aie —_’:.g ‘
‘1615 104 o Bg EZ 32 ,3 . XX .‘i'eil 5etrenht
1636‘;w1q2_7j’] 8% T 6o ,28"v.. ,4< auf, efanben TR
1638 103 1. 67 8s:. . 23 bl o
1677 1°3U’ 57 119 531- ’ 2 9 wrnde da: aufropfens ‘
L S e L _; .v. lsogropxlalkohol
.17$g, 102 N ©..2,5 . 1L, fieil: Ausbeute
‘1745-u‘702 2,6, 285 com—= 209 &
170’“'-‘ _;03 2,6\ Jestb do ‘“ltn‘ Teileﬂ
1898 T 2,7 ~e5% .1 ng‘ @5 T
) ; , G
13450 L (2,8 '50-75
1822 e L BeB
93‘0 B 79 - R -”,215‘ . r 11 L 3.4 i
19770 & 8o ' L0235 ; Ao 4,6
La ol )‘Thermo¢e~er relcht njc“t wehr in a

1 Flisui.
N i

besamtnusbouze To 0o II. feil'=‘4d9 . SISO NI BRI i

bestillation: €589 = 9.g; 53-75% a 262 &% 75 82° = 199 9.g -

huf dern uesumteinsutz v.‘7oo B uerechpet, eraéfuan1chy" ‘
’ Aen

“40 5 E Isopru ylgtber. "
26 %slaogropxlulxohol~
' Durchschr;h =31 -
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Ruhrchamie Aktiangesallschoft =3 -

Oberhavsen:Holtan : Yersuoh 33 A
)
Kinsate; 400 oom 80 sige N30, = 649 g
4% g Isoprgpylaliiuhol
2 ss.u&or Zusuts von je 4% oom Ilopropylnlkohol

-%. 8 ¥2Cg
- Tut v 7kon6§nut Con~- o
’za;t FIT!“ ]f—-—-‘g-{, P2 Taufens einze mere Feobaahting en
‘ e reum ¥, . .
1o55°5 34 23 - - -
1q°5 To 24 - - -
1192} 230+ 39 - = 1,3
1153 9% .48 8 8 6,2} .- .
11 . 97 51 27 19 11 veginn I. 450 g A
1122 | 97 51 53 2.1 17. '
11222 1oo— 81 28 | 22,5
‘12’5 1vo -~ 55 109 &8 27
1232 1cc 57 147 3 33
122 100 57 188 41 | 30
1332 | 105 61 | "243. 55 | 49
1535 105 62 236 | .-53°1 55
1322 § 105 61 | 387 61 | 63
11325 |03 61 1 ~405 | —48 jT0 .| - .
14 106 63 462 { 57} 7% if. ¢%c g Alkohol
1432 | 106 63 512 1 . .50 ;a1 | : :
1432 107 63: €60 48 | 3s
uS g o gbE) Bis |
iR B -10 , £ - € Coe ) 4 . e : . ) .
1580 § 103 | 621~ €34 | . 42 |39 g§;’1°‘;t T ol
28 i gl el ) s Rtgueelitsaee
6,2 11092 | .67+ 56 -] 55 |314 = i
1652 F 105 . 63| €90 | -3a. e |
logs p12t b 68 | o923 39 he N}
1622 | 115 67 4 963! 33 hee . f T :
1.7_.” 122 !  1.'67;—'~, f,ggitﬁ 118 - 120,4 If_fI .rxzt%%' ijc‘f‘:}e'
e s e s S IR 21 Choag

Einautz,_i}So & Iao*:ropyla‘kohol
' x{ohaasbeute 241.g |< ' . O
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