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Die.. Benzinsohicht die sich n7ch Env'e der Reaktion

N schicht) findet enthb.lt kelnen Amyl llkohol‘

A_wurde, um- ganz sicher zu gehen, dre' '

';und diqaes Waschwaseer zu.r Verdﬁnnun ’

Das Sewaschene. Beuzin 1é.sst sich dan‘:‘:'-‘ nit - ed

& -
/Polymerisat und die Pentan—Penten

"“mamylen, das: dasg’ einfachste;l’olymer
, det) trennen. Duroh Bestimmung der J as

- 'tion ermittelt man den Prozentgehalt:" :

i Jodzahl des Destillation sriickstandes ergi

’ hauptsé.ohlich .'Dimere oder I’olymere ge ;
' der Ree.ktion eingesetzte Amylen wird a

in. Form von. Amylalkohol 2. als Poly

Ain de,r Benzinschicht um.zum fl.‘e:il :Ln d

5. unvertindert wiedergefunden.

'.Es stellte sich im Verlaufe der ’_durch' ¥

daas die Aufarbeitung soi’o:t an

muss, da sich bel 1angeram Stehen dee ‘, '

mertemperatur das Verhﬁltnis von Alko‘ﬁ-' on u

j,_

".zu Polymerisat in der Séureechioht von!




e

'f'mis"o'he_s f:feefgé s,teil.t'v vh_:._fae , in Béiyhie'r:i- set) 'umg'évi'a.ii delt.

Dia A b t r e n o u n g des Amylaljmhols vom Pentan, nicht um &
gesetzten Penten und Polymerisat erfolgt durch fraktioniezte :De-
. stillation Pentan uxid Penten siede bei 36°, die beiden sek.-"'

Amylalkohole bei. \116-119° - deg’ ;Diam len z_w"schen 150 und 1eo° iind
- Polymere mit grossereu Molekﬁlen , o & haherq _

t

'_Einfluse aui’ die Alkoholausbeute iat. Bei Versuch 40 stieg die l
',Temperatur beim Neutralisieren zu hoch wobei sich Amylen zuruck-

' turerhahung, wie sioh aus einem Vergleic/:h mit Vers.44 e:rgibt ‘

wo' sloh kein Amylen bildeteo-.: R IR
_-DerEinfluBid‘es Mclverhaltnia“s'es 112304

_Osﬂl,éau.f die Alkoholausbeute vmrde'inzwei

: die zweite bei O° durchgei’uhrt (siehe Kurvenblath II u.I) In

vbeiden Versuohsreihen wﬁohst die Alkoholausbeute m:l.t wachs
Sohwefelséuremenge bis zu.m Molve:haltuis sto : csnl“

! Bei weiterer Steigez‘ung der Mtzle1 st pro Mol Amylen'




faner Einfluss der K o n 2 e

) au r e> auf die AlkohoIausbeute kann nach‘nachstehender abell

‘beobachtet werden.

# 80, -

‘Sukohol L. .7
g3 Polymerisat/’ _iOlJ”

 ;% unverandertea '§9ff- 5>

: gmylen e
Reaktionstemp-
. c S 1

W Vereucha-Nr.5ﬂ1“19



T

zZur Schwefelsaure. In den meisten Versucgen wurden Reaktionsteil-T
"Uehmer zusammengegossen und dann geruhrt. Wenn man, das Pentan- Q'
'fPentengemisch erst nach und nach zusetzt (Vers.54-37), so wird

.

. die Alkohol ausbeute geringer. :

-. °d S 10 ff; ,940" : 50 eo
."":v A e T e
% Alkohol S B0 s s gyl lat
' % Polymerisat : ;23,;;fuf2§: jf::33j?;j.5462:; :'6?{*
¥ unverbndertesf;27'  26  ‘ff53 fﬁ'-"éati, | 2
: ;Vers'.:-_-?Nr.", U 3';,7“6‘5 L 91 |

85—88‘

 Man eieht daraue, dass sxch die Alkoholausbeute bei 10-40° etwa

,ﬂgleichbleibt dann aber rasch mit eteigender Temperatur absinkt
,j(matt VII).A - I -

" Die R u b Xz 6 i t betrug bei den Versuchen 15-120 Mlnu n

'einer Tourenzahl eines ZWiebelrﬁhrers ln elnem Rundkolben

5etwa 1500 U/hln konnte schon in 15 Minuten eine Alkoholausbeute

‘von 40—50 % erhalten werden wie z.B die Vers.-Nr.44 47 51 u

154 zeigen. Bei Verlangerung der Rﬁhrzeit unter dlesen Versuchs- S

bedingungen war die Ausbeute nicht mehr weiter zu steigern. Auoh
> T
noch bei einer Tourenzahl von 500»B/hin im Bleiautoklaven genug- 7

ten 60 Minuten zur vollstandigen Einstellung dee Gleichgewichts,

' eine Erhohung»der Ruhrzeit auf 120 Minuten verbesserte:die Alko-.

holausbeute nioht Verkleine:t man die Tourenzahlkﬂso.genugt




: A‘Pe 2 006 942, 1955)

Vorabsorption

_ldiaser Umsetzung we‘rden die 1e:l.chter polymerisierbaré”"Amylene

'-(etwa 5 bis 10 %) entfernt ohne dass erhebliche Mengen,de ubri-

. gen Amylans mit polymerisiert werden. Es tritt nach} dem.Rﬁhren

: wieder eine Schichttrennung ein. In dez' unteren Sohicht' is'-

der Schwefelsaure das 1eioh‘b polymerisiezbare A.mylen absorbiert,

',;das nicht angegriffene Penten

‘ :l.n der oberen Schicht ist Pentf

ok

'und ein Teil des Polymensates enthalten. E

Hauptabsorption,_‘_:' 

Die. obere Sohicht des mit 62 %—iger Schwifé'lséﬁrfef;b'e_’h'ériael'tén'jg.é‘_v‘i

-misches wird abgetrennt und direkt mit. ’76" -1
;bei 1o° geruhrt. Es ist dabei nioht no'l‘.ig .

' her zu entfernen, da es keinen Einﬂuss

_ beute ha‘b. Das Mol-Verhb.ltnis von H so z'

1 betragen, ein Ubersohuss ol 'Sohwef‘ Asaur

d:l.eses Gemisohes weiter aufgearbeitet. -



' igez Sohwe fel sau::e ° 5. '

| (um 10-20%

setzungen ein, 100 Gewichtste:lle Amlylen er

S AR Amylelk°h°1;v_ﬁ.'-"?f,”_“.  _,.,,
In der Vorahsorption f R
’ In der Hauptabsorption ,;.-"'
In der Naohabsorption

Su.mme v

8 191;. jedoch‘

.j.jGene.ues ausgesagt werdeue E
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[P
Th







e - T B, -

uoYMT T64] v ol £

L FRTR _i N&st R i S Sy /4 2 + :
. - \N U ,~.. ms 10 m-r\uw N N\N
$

- & :,..é e R .ﬂ #1.0

. e w& 0t
S| e v vl compll ST

e T T e H__i. 4t 99 Sii e LE 20~ §t Q e _._\: __g

-
<
<

v ot 4T

on
2

L R L PR B £ 7 I I P BT e T T e v gk ] et

N
&

[ v o 5k st seV U oy = an gy SE b= i i«E, m@ ;.“.....@m PRI T

I

/

. L
SRR .A”...vq ) i K i .;\...\,%;uw..\. «\A.\, b v .wwx |....N.~,| MM\ - Se m\ RV

$

4

/

oy

7@, .:%C @;»Zss??\ 1= st5 o951 98]

L I B e T B e Y :.T\: BEFe

AR \_3 5 e

| | SRR i 7l PV P 71 )
ol ofpy sy gl oy | = B U] ggjeea|

ey ,.?.,... CETT g b

koo lose Mm\ 28g) w08 Nﬁn.. . 7S

st e o gl

T e s e e G A s Al A 95 oo eyl g

I3
.\N
R T R T T R :S s &.\ _...__a. —nlor| & 4T s ol g5 w w51
| \ 4
’

%’- 5
ov ]
'

L}

I R A R oy 1 | o a3 iz_&, N R VT

e R e L AN S T R T A

S

Voo 49 Tst| o5 qagven] gy

£

282 wi| 38 os 598 gh

| %WMIN:.NM«I% Qm IO e m \.\\l n\.\ \\ ‘llwu\»\ MN\ } i ,..m‘ tt R Q% . & . ﬁn«.\ ‘L \\ .

_ R i O B 7 w% o ler. \\m\\\ M.\ R T m\ AR SR m\t UE| 95 an og &

T A . . :
2 w2 F ) s A_nxﬁna DD
=

mQ“\“ ﬁ%%ﬁﬁ.w .M.\ r\u\\l |A- g ER B .N ﬂ|, N .....ﬁ.ﬂ “ .&\..Sﬁ\

|y .-%\,ﬁ b




.

", : A K - - e
. N T

i AL R PR 955l 9¢ b o e

o org | o b hs £72 €45
m&\;: p——1 ,“...,4.,-. S R
ek oz 4cs ) T E QA E ...E U £45 2on Sy

g n.w\ ATy ) ,N\ -

/ _.»\. e 4

o P A R T - S N K : R [ R
FL7 N Ak NEE 991 :N 2:\:\ DAY S BN /SN :\\ \ o §1% {a kst

S 1z
.\mﬁﬁwu ;«m .,,txw\w_, AR NI R.& -

PR 27 RPN R I N PO 457858

4 www I3 £

T . 4n§.. nv\ ..\w.\ - - .ﬂf. .w%.w -...Q. mw f %..;xk.\ m.% |

QN wm Qq w& :u \Q M«...@w\,,ﬁ w -

w% M..» Am

. _‘.w% 7 ! Y

Sh ot %50,

T T N p,ﬁx_. ......«._n_sxs i 0% 56 k) 26 395 49

N G IO 7 R N e WA Moy o B

Qw..m.. Nwwam‘w §eit \....\\ qw\ VYA | ...\., s .«.wm _&&.,. «&. .AR?ES &b :

e S TR N VR P VT BN .wwv.“wﬁ,:_: 0% dos Com
: w.,.w..\. « w\ % % ;: .e. A .vww ; w«.&&w%% ;
\ N Ww E .. - \&.N\

NM\. AN\!\: W > u.\,,. e :e ., \\.... :.,

st 5225
47 470 1%y

ot e :\ N\: «.i .u.

z«le £er 144 h: m: mt I8 B 7 ﬁ%xm.‘\\t.&am

S LR et nm. rel. DR N
- g&% - .d\, e | s\ b....wr 3, .r\x.m..

Qs Q@@rs

.-\\...P.ﬁ..ﬁ..
™o R
0. —
=3

e . -

..sm\




o
FZN
{

R

: R I S TR

= _,.\,_w..&ww 9 IEANIE IR
o1 .MH i &&__.._._... wofe ] £ 15t

BT 257 S P R R M e

I

N A TR TY

2y 9950

Lon "
1 : : i

2UE 0t L2

IERRYH 2ke| 210,

§ wwo 998 254§

\w\ m\«\.

85155, \% E2at

..i!\....{.wh%\:f. — .«.mm\...%_ l nx “ &7 ~m.i\. - — y i ® » o W:. o o
,iéx%v,}., = 89 S = : e -

Ferndl IR oy - 5 ey
T T2 grs gy
99 | = ob6 0}
Yok 29| <. 9546
§59- — 1o ..\m.m..m.\.\w
SR/ 11 R

TRk

Taﬁ?é&f :
ogsoame] 65

et el 49

o _;.a___ 0t go|
' - ..Nwﬁ..qmw..r..&x .‘ Sn Q&.

o N N

..r& W

(\N\.SQ




e o riarc )

A
&S

~

oS 2

:f-ety
L 273

Py,

i3

9

v.i\\ﬁ«;\bv.(

%

v

. ¥ V.\mé\w\

m

% %%;m&




ey

\ mi

-

,\.R s:

Qv\ «&

955 9ty

.«\xﬂ P Lﬁ

sh M.\;

o'W m.:
w,% T2

r@ ﬁ,

w: QE

R VY /
{731 m@_

5u p& 7k
i § \,;
R AT &w

:R mwh %«\

“& tw N\w

4 \\ w&

ot 4

Y% 1}y shy

_:»..

». .. ;.i.z,:L

N\ Q..,,

FN Y ll.rn!Z S

N\\ \: x\\

¥ ,,oc\ §

) .\«h\

NQ “w «&»Mz.s o
R CERR ‘ \

2 3- : «.t %- -

~ K x ¥

3% :i «2

.§, S ,_

o w o\ 4% |
BT KD
RN X2 2% RE AT

2% £b¢

g 5 FE Y4

T S 7 D

,ﬁan a.

i T

S
——

vy

- [.llylv’;[

N& a%. Q?

SA ni %%\

» %w »\“

'

.)1. e L

—

Y 608 o5y

:'\*-'
¢ :. .

»u‘\
67 a wm\\

g% \w\ 66

v 0% Sl
e

B it

Holy
Vo

= e
5P u

/}a'. 4

«.-?\P\S
7wl
° w«d N

98008 Qm 8

:\\..r. .& "

m
_.“.\ &. %\

., ?.u..sqe

ey





