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g! ££4: Versuohs sur Xdhlepnoxyahydrierung durch Zusats von
Acetylen m dexr Flilssigphose untor prucke.

Die beresits in einem vorangegungenen Berickt (‘i.Aug_unt
1941) geschilderton Zrgebnisse iber die CO-Hydrierung mit Ace-
tylenzusetz in der Fllscigphase bei einem Betriebsdruck von
100 ati socllen manmehr durch die Frgebtnisse eines Versuches ex-
glinzt werden, dexr dem vorhergehenden prakticéh annlog gefahren.
wyurde mit den Untarschiede, dsB der Betriebsdruck wihrend des
Versuches auf nur 20 atlli gehalten wurde. Die ilbrigen zahlm sol~
en nur gang kurs erwihnt: nittloro Roaktionstemperatur 100° "
vVassergas + 18 %-GyHy; der mittlaro Unsats botrug von: Adetylen
85 %, CO 20 £, By 40 Ko

Die Versuchsapparatur war o‘benfalla die 5101@1:0 wie
beim vorherigen Versuch;. als Eineatsprodukt fixr die flilscige
Thase fand 'diguo‘n Mal Heptan Verwendung,im Gegensatz dasu war
frither Pentan oingonotst viorden. Tex Versuch lief ca. 100 sStd. ‘

Das au-gobrauohta nﬁuigprodukt warde. in einer k.).oi—
nen Brumn’sclen Glookonbudenkolonm mit 20 Bdden destilliort.
Folgende Fraktionen wurden erhalton. T N

Vorlauf © Ddbis 93°
Hauptfraktion 93 - 100°,
-_RUckstend Uber 100°.

Die Bestimmung der Konstanten der Hauptfraktion cz'ga.b.
daB ‘hier praktisoh reines Finsatsprodukt, also septan vorlag. ,
Auf eine weitere Untersuchung konnte daher versichtet werden. '
VorIsuf und Rilcketand wnrdon in einer Widmer-Kolonne erneut frake
tion:lort. ‘und swar 0, daB 50 % als Vorfraktion abgenommen wur-
“den, die reetlichen 50 96 wurden als Rﬂckatam! ‘£Ur sich unter-

~gaehts- Bin ‘Sohema- iber- -den - Destillatiensverlauf ist dem-Bericht -
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als Anlagc beigegeden. ‘
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: . Die Pestimmung der OH-Zahl, CO-Zahl, N.Z. und V.Z. der.
erhaltenen 4 verschiedemen FPraktionen ergsd, da8 praktisch duxr
‘gesemte Vorleuf clenfalls sus Hoptan bestand. Die Destillation
in der xleinen Bruun’schen Xolonne hatte also keins scharte ,

. Trennung ergeben. Die sauersoffhaltigen Verbindungen sind, wemn

- men das der Siedelage entsprechende Molgewicht berldksichtigt,
prosentusal in nur geringen Mengen vorhanden. (1 - 2 % und tiefer)
Auf eine Iscliexrung muSte daher versichtet wsrden. Auch im Vor-
leuf des sogenannten Kolbenrtickstandes liegen die Verhultnitna
#a¥nlich; ssuerstofrfhaltige Verdindungen sind cuch hiex pur. in
ninipaler Menges anwesend, sins Isolierung bgw. Identifizierung

- d1eser Verbindungen konnte dmher gleiohfells nicht durohgefiilxt
werden. Die Dichten der bisher exrwihnten Praktionen zeigen ehen~
falle eindcutig 4daa Vorhandensein einer fast roinen 07-Fraktion.
Lodiglioh die hdher siedenden Anteile des Kolbenriick-
standes enthielten sauerastoffheltige. vgrbinuungen in nennenswe:—
ter Menge. Anwesend sind Eamter, SBuren, Alkphole und Aldehyde.
Tine Aufarbeltung szweoks Reirndarstellung diever Tubstansen wuy
infclge dor nur geringen Menge Ausgongspredulkt unnglioh. Jedogh
18t sickh pagen, da8 im Vergleick smu dem im vérigen Bericht ge-
schilderten Versuch dle Verringsrung des Druckss von 100 auf
20 atll gleichgeitis eine starke Verminderuns der sauerstoffhale
tigen Reekticnsprodukte im Gefolge hatte. Tagezen liegt die Jod-
“sahl 218 Kriterium fur die Anwesdnheit von Olelinen'in diesen
Versuch liBher als im vorhergehenden, die olefinischen Anteile
"dilrften allerdings mit ziemlicher Sicherhgit deon neu gebildetan
Kohlenwasserstoffen zuzuordnen sein und nicht den scuerstoffhnl-
-tigen Produkten, wenn nan gewisse Parsllelen zu den Versuchen
in der Gasphase Zullgt. T
Zusammonxaoeond 1Bt sioh segen, 2u6 niodrige nruoke

bel dex Oo—nydriorung unter Zusats von kcetyle in der Flﬂania-
mphalc_cbontallo ko;ggzﬁg!!%gh.n Lér-die—Bildung- ungoalttggtor ————— -~
234 grctoffh&lt_g_* Verbindurgen. gsgerbon huben, urd haB 15 Gegsn~
sats su analogen Vcrhnchen in der Gasphase such die, oletiniuchon
Anteile der entntundenon_nonlin. erhoblich gurtiokgegongen sird.
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