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1 Einleitung

Ionische Fliissigkeiten (IL) sind Substanzen, die vollstindig aus Ionen aufgebaut
sind und im Gegensatz zu hochviskosen und korrosiven Schmelzen
konventioneller Salze (z.B. Alkalisalzschmelzen) héufig schon bei
Raumtemperatur (RTILs, Room Temperature Ionic Liquids) in fliissiger Phase
mit moderaten Viskositidten vorliegen bzw. nach Definition einen Schmelzpunkt
< 100 °C aufweisen. Fiir die niedrigen Schmelzpunkte ionischer Fliissigkeiten
sind auf molekularer Ebene hauptsidchlich drei strukturelle Eigenschaften des
Kations von Bedeutung: nidmlich eine geringe Symmetrie, eine gute
Ladungsverteilung sowie geringe intermolekulare Wechselwirkungen (z.B.
durch die Verhinderung von Wasserstoff-Briickenbindungen).!"

Bei den Kationen handelt es sich in der Regel um groBle organische
heteroatomare  Strukturen des Typs Imidazolium, Pyridinium oder
Phosphonium, wihrend die Anionen sowohl organisch als auch anorganisch
aufgebaut sein konnen (siehe Abb.1).
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Abb. 1: Typische lonenkombinationen ionischer Fliissigkeiten

Durch die groB3e Vielzahl von Kation-Anion-Kombinationsmoglichkeiten lassen
sich die stofflichen Eigenschaften einer ionischen Fliissigkeit gezielt auf die
Anforderungen einer bestimmten Anwendung einstellen. Ionische Fliissigkeiten
werden deshalb hiufig als ,,designer solvents “ bezeichnet.

Durch die Variation und Modifikation der Kation- und Anionstrukturen konnen
beispielsweise Eigenschaften wie Loslichkeit, Dichte, Viskositit, Schmelzpunkt
und die thermische Stabilitit der Ionischen Fliissigkeit iiber einen weiten
Bereich gezielt variiert werden.

Eine weitere interessante Eigenschaft ionischer Fliissigkeiten besteht darin, dass
sie unterhalb ihrer Zersetzungstemperatur keinen messbaren Dampfdruck
besitzen, thermisch stabil sind und iiber einen weiten Temperaturbereich in
fliissiger Phase vorliegen (Fliissigkeitsbereich von bis zu 400 °C).



Aus diesem Grund stellen sie eine interessante Alternative fiir den Ersatz
konventioneller, fliichtiger organischer Losungsmittel in der chemischen
Synthese dar und konnen somit zur Okologischen und ©6konomischen
Verbesserung chemischer Prozesse beitragen (,, green solvents “)."”

Zudem lassen sich, bedingt durch ihre Nicht-Fliichtigkeit die Reaktionsprodukte
in vielen Fillen leicht durch Destillation abtrennen.

Auch im Bereich der homogenen Zweiphasenkatalyse haben Ionische
Fliissigkeiten als Liganden und Losungsvermittler fiir
Ubergangsmetallkatalysatoren inzwischen eine gewisse Bedeutung erlangt. Der
Katalysator wird hierbei in der Ionischen Fliissigkeit gelost und die Edukte und
Produkte bilden eine zweite Phase. Dies ermoglicht eine einfache
Produktabtrennung nach der Reaktion und die Rezyklierung des Katalysators
und des Losungsmittels. !

Ionische Fliissigkeiten sind zudem fiir eine Vielzahl weiterer Anwendungen
interessant. Die derzeitigen Forschungen untersuchen Ionische Fliissigkeiten
beispielsweise  fir den  Einsatz im  elektrochemischen  Bereich
(Farbstoffsolarzellen, Kondensatoren, Elektrolytb'eider),m;s;ﬂ imm Bereich von
Prozess- und Arbeitsmaschinen'”! oder fir die effiziente Speicherung von
gasformigen Medien (CO,, H,)."™

2 Theoretischer Hintergrund

2.1 Synthese Ionischer Fliissigkeiten

Ionische Fliissigkeiten des Imidazolium-Typs werden hiufig durch
Quarternisierung von  1-Alkylimidazol mit Aklylierungsmitteln (z.B.
Halogenalkanen) diskontinuierlich hergestellt (Menschutkin-Reaktion, siehe
Abb. 2).

T =80-120 °C R - +MY /HY R -

t=6-48h \__/ -MX/HX \_

Abb. 2: Konventionelle Synthese einer Imidazolium-basierten IL

Diese Reaktion erfolgt nach dem Mechanismus einer bimolekularen
nukleophilen Substitution (Sy2).

Falls durch die Quarternisierung das gewiinschte Anion nicht direkt gebildet
werden konnte, kann in einem Folgeschritt durch Umsetzung mit einer starken
Sdure (HY: z.B. HBF,, HPF;) oder einem Metallsalz (MY: z.B. Na[BF,],
Li[BTA]) unter Freisetzung von HX bzw. MX, das Anion ausgetauscht werden.



Die Alkylierungsreaktion bendtigt lange Reaktionszeiten bei  hohen
Temperaturen von 80-120 °C (siehe Abb. 2). Zudem wird von relativ teuren
Ausgangskomponenten, den 1-Alkylimidazolen ausgegangen. Zur Isolierung der
Zwischenstufe und des Reaktionsprodukts miissen auBerdem zwei
Extraktionsschritte ~ durchgefiihrt werden, was zu einem  hohen
Losungsmittelverbrauch wihrend der Reaktion fiihrt. Weitere Nachteile sind,
dass bei der Alkylierung mit z.B. Chlorbutan und nachfolgendem
Anionenaustausch oftmals Reste von Chloridionen im Reaktionsprodukt
verbleiben, welche sich dann nachteilig in Reaktionen auswirken konnen, in
denen die Tonische Fliissigkeit als Losungsmittel verwendet wird. ' Auch ist
z.B. die wasserlosliche Ionische Fliissigkeit [C,C4JM][OAc], welche gute
Losungseigenschaft fiir Cellulose besitzt mit dieser Methode nicht zugénglich.
(Warum nicht?)

Ein eleganter Weg zur Darstellung gleichsubstituierter Ionischer Fliissigkeiten
1st die modifizierte Radziszewski-Reaktion, die um 1890 von Radziszwski zur
Darstellung 2.4,5-trisubstituierter Imidazole entwickelt wurde. [10]

In der Direktsynthese von [C4C4JM][OAc] wird von den relativ preiswerten
Basischemikalien Butylamin, Formaldehyd, Glyoxal und Essigsédure
ausgegangen, wobei bei vollstindiger Umsetzung der Ausgangsstoffe als
einziges Nebenprodukt Wasser gebildet wird (siehe Abb. 3). Auch ist nach der
direkten Umsetzung nur ein Extraktionsschritt durchzufiihren um das
Zielprodukt zu isolieren. Durch gezielte Variation der Ausgangsstoffe kann
zudem eine hohe Strukturvariabilitiit des Kations erreicht werden.

(Uberlegen Sie sich Beispiele!)
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Abb. 3: Modifizierte Radziszewski-Reaktion zur Bildung von [C,C,JM][OAc]

Versuche zur Ausbeutemaximierung von [C,C4JM][OAc] im Laborkolben
(Batch-Betrieb) auf einer Mol-Skala von 0,05 und bei einer auf quantitative
Ausbeute bezogenen Endkonzentration von 2 mol/L  Produkt im
Reaktionsgemisch haben gezeigt, dass bei dieser Reaktion nach einer
Gesamtreaktionszeit (t; + t;) von ca. 7 h bei Raumtemperatur (T, = 25 °C)
Ausbeuten von iiber 80 % erreicht werden konnten.''" Es wurde mit einer
Zugabesequenz (siche Abb. 4), wie sie auch in der kontinuierlichen Synthese im
Praktikum angewendet wird, gearbeitet.



Allerdings muss im Batch-Betrieb der erste stark exotherme Reaktionsschritt
(Reaktion von Butylamin mit Formaldehyd-Essigsdure-Mischung) zur
Vermeidung von Temperaturspitzen (hot-spots) und unerwiinschten
Nebenreaktionen unter Kiithlung (Eisbad, T; < 10 °C) und tropfenweise Zugabe
der Reaktanten durchgefiihrt werden, weil die entstehende Wirmeenergie im
gerithrten Kolben nur unzureichend abgefiihrt werden kann

Bei der Reaktion erwies sich ein Uberschuss der Sdurekomponente von 20
mol% als ausbeutesteigernd. Verglichen mit der konventionellen IL-Synthese
konnen somit durch diese Reaktionsfithrung Chemikalien- und Energiekosten
eingespart werden.

t
2 C,H,NH, ] L | = [C,C,IM][OAc] +3 H,0

Formaldehyd + HOAc Glyoxal

Abb. 4: Zugabesequenz fiir die diskontinuierliche Synthese von [C,C,JAM][OAc]
(t = Reaktionszeit; t; = 30 min, t; = 6 h; T = Reaktionstemperatur;, T; < 10 °C, T, = 25 °C)

2.2 Mikroreaktionstechnik

Die Mikroreaktionstechnik (MRT) ist ein relativ junges Gebiet der chemischen
Verfahrenstechnik, das sich mit der kontinuierlichen Umsetzung chemischer
Reaktionen 1in mikrostrukturierten Bauteilen befasst, welche innere
Abmessungen zwischen 100 nm und < 1 mm aufweisen. Die geringen
Abmessungen der dreidimensionalen Reaktionsrdume eroffnen
Eigenschaftsverbesserungen in der Reaktionsfithrung beziiglich
Produktausbeute, Selektivitat und Produktqualitit (Prozessintensivierung) vieler
chemischer Prozesse wie Fliissigphasen-, Gasphasen- und Gas-Fliissigphasen-
Reaktionen " und die ErschlieBung neuer Reaktionswege.

Das schnelle und effiziente Mischen (kurze Mischzeiten) der zugefiihrten
Reaktanten im mikroskopischen Skalenbereich (Mikrovermischung) in
Verbindung mit einer exakt auf die jeweilige Reaktion abgestimmten
Verweilzeit sind die Voraussetzungen fiir den quantitativen Ablauf chemischer
Reaktionen bzw. Teilreaktionen, die durch Stoffiibergiinge determiniert sind. In
einem Mikrokanal lassen sich die Stoffstrome sehr prizise fithren und
Verweilzeiten konnen exakt eingestellt werden. Die Mischzeiten in
Mikrokanilen konnen aufgrund der geringen Kanalabmessungen im Sekunden-
bis Millisekunden-Bereich liegen.

Die verbesserten Eigenschaften mikrostrukturierter Apparaturen werden durch
folgende Parameter bestimmt, die beim Ubergang von der Makro- zur
Mikroskala an Relevanz gewinnen (Skalierungseffekte).



Dazu zéhlen:

= das giinstige Oberfliche-Volumen-Verhiltnis (surface-volume-ratio) ">
(Mikroreaktor: 10000-50000 m’/m’; herkémmlicher Reaktor: 100-1000
m’/m’) 2 Erhohung der Phasengrenzfliche bei mehrphasigen Reaktionen
und einphasigen fliissig-fliissig-Reaktionen.

= der gesteigerte Wirmetransport (hohe Wirmeiibergangskoeffizienten,
Moglichkeiten der isothermen Reaktionsfithrung bei stark exothermen
Reaktionen, Vermeidung der Bildung von hot-spots, Quenchen von
Radikalkettenreaktionen). 1'%

» die engere Verweilzeitverteilung der Laminarstromung (Ubergang der
(breiten) parabolischen Geschwindigkeitsverteilung zur engen Verteilung
einer Pfropfenstromung in Mikroreaktoren aufgrund der radialen
Diffusion/Quervermischung). '*!

(Uberlegen Sie augrund von Makrokinetik, Mikrokinetik und Thermodynamik,
wie die Verbesserungen beziiglich Produktausbeute und —selektivitdt zustande
kommen!)

Ein weiterer Vorteil der Reaktionsfithrung in Mikroreaktoren besteht darin, dass
nur geringe Substanzmengen kontrolliert werden miissen (geringes hold-up),
wodurch es moglich ist, toxische und hochreaktive Substanzen zu handhaben.
U518 1 der Literatur wurden kiirzlich Ergebnisse publiziert, die sich mit der
Umsetzung der konventionellen Synthese imidazoliumbasierter ILs (siehe oben)
in Mikroreaktoren befassen. ""'®'! Hier konnten aufgrund der giinstigen
Eigenschaften = von  Mikroreaktoren  beziiglich ~ Mischeffizienz ~ und
Wirmetransport  Verbesserungen  hinsichtlich  Reaktionsausbeuten  und
Temperaturfithrung erzielt werden.

3 Aufgabenstellung

= Erfolgreiche Durchfiihrung und Steuerung einer
Mehrkomponentensynthese imidazoliumbasierter Ionischer Fliissigkeiten
in Mikrostrukturen und Berechnung relevanter Syntheseparameter in
einem kontinuierlichen Verfahren

= Beschreibung von Vor- und Nachteilen der kontinuierlichen Synthese
Ionischer  Fliissigkeiten in  Mikrostrukturen  gegeniiber  der
diskontinuierlichen Verfahrensweise

Im Praktikumsversuch wird die imidazoliumbasierte Ionische Fliissigkeit
[C4CIM][OACc] kontinuierlich mittels oben beschriebener Direktsynthese im
Mikroreaktor dargestellt.



Bei vier verschiedenen Gesamtflussraten (wird durch den Assistenten
vorgegeben) wird die Ausbeute an Reaktionsprodukt in Abhédngigkeit von der
mittleren Verweilzeit (Trom) in der mikrostrukturierten Anlage mittels HPLC
(Parameter sieche Anhang) bestimmt und anhand der Kalibrationsgeraden einer
Ionischen Fliissigkeit mit bekannter Reinheit ausgewertet. Das an den Pumpen
einzustellende Flussratenverhiltnis fiir die Einzelkomponenten ist anhand der
vorgelegten Volumina der Ausgangsstoffe und der Reaktionsstéchiometrie vor
Versuchsbeginn zu berechnen (siehe Tab. 1).

Die reaktionstechnischen Syntheseparameter K (Kapazitit in kg d') und RZA
(Raum-Zeit-Ausbeute in kg L' h™') sind fiir die jeweiligen Flussraten zu
bestimmen und zu diskutieren.

Die erhaltenen Werte fiir die Ausbeute in Abhingigkeit von der mittleren
Verweilzeit sind grafisch darzustellen und mit den Reaktionsparametern
(Ausbeute, Reaktionszeit, Temperaturfithrung) der Batch-Synthese (siehe
Abschnitt 2.1) zu vergleichen und mogliche Vor- und Nachteile der Synthese im
Mikroreaktor zu diskutieren.

4 Versuchsdurchfiihrung

Abb. 5: Bild der MiMile-Versuchsanlage



Der Versuchsanlage liegt folgendes FlieBschema zugrunde:

4H9-NH -
%
u \/\/

N =
\7

HX

Abb. 6: Flief3schema zur Versuchsanlage

[C4CAIMX

Uber drei unabhiingige Doppelspritzenmodule werden die Ausgangsstoffe im
stochiometrischen Stoffmengenverhiltnis mit einem Saureiiberschuss von 20
mol% kontinuierlich bei vier unterschiedlichen Gesamtflussraten, welche sich
additiv aus den Einzelflussraten der Ausgangskomponenten zusammensetzen,
durch die Reaktionsanlage gepumpt und zur Reaktion gebracht.

Die Ausgangstoffe Formaldehyd und Essigsdure (HCHO + HX in Abb. 6) liegen
dabei vorgemischt zusammen in einem Vorratsbehilter vor.

In Abbildung 6 ist ersichtlich, dass zuerst Butylamin und die Formaldehyd-
Essigsdaure-Mischung in einem ersten Mikromischer (T-Stiick) mit
angeschlossener Verweilzeitstrecke (VZS) L; = 7 m bei einer bestimmten
Verweilzeit (t;) zur Reaktion gebracht werden. In der nichsten Mischstruktur
(T-Stiick) und einer zweiten Verweilzeitstrecke L, = 30 m erfolgt die Reaktion
mit Glyoxal bei einer fiir die Flussrate charakteristischen Verweilzeit (1,). Die
Summe aus den beiden Verweilzeiten ergibt die Gesamtverweilzeit (1, + 1, =
Trotal)- Der Druck im System wird iiber zwei Drucksensoren vor und hinter den
Mischeinheiten bestimmt und wihrend der Reaktion iiberwacht, um auf
eventuell auftretende Verstopfungen reagieren zu konnen. Der Gesamtdruck in
der Anlage darf 3 bar nicht iiberschreiten, da es hierdurch zu Beschidigungen
der Pumpenventile kommen kann. Im Fall eines Uberdrucks (Druckanzeige in
der MiMiLe-Software) sind die Pumpen unmittelbar durch Betitigung des
»dtopp“-Feldes in der Pumpensoftware zu stoppen. Um Druckspitzen durch
Verstopfung bzw. Ausfillung zu vermeiden ist die Reaktion zu Beginn fiir eine
festgelegte Zeit (durch Assistenten vorgegeben) ausschlieBlich mit den
Komponenten Butylamin + (Formaldehyd + Essigsdure) zu fahren. Die Bildung
eines Feststoffes beim Anfahren der Anlage tritt im zweiten T-Mischer an der
Stelle auf, wo Glyoxal mit den anderen Reaktionskomponenten in Kontakt
kommt.



Zu diesem Zeitpunkt kann es durch unvollstindige Abreaktion des Butylamins
mit der Aldehydkomponente zur Bildung eines weillen Feststoffes bei der
Reaktion von Glyoxal und Uberschiissen von Butylamin kommen.

In Tabelle 1 sind die Stoffdaten zur Direktsynthese dargestellt.

Tab. 1: Stoffmenge, Volumen und Konzentration der Ausgangstoffe sowie des

Reaktionsprodukts

Edukt n [mol] V [mL] ¢ [mol/L]
Butylamin 1,0 100,0 10,0
Glyoxal 0,5 57,5 8,7

Mischung: 71,8

Formaldehyd 0,5 7,0
CH;COOH 0,6 8,4
[C4C4IM][OAC]? 0,5 256,3 2,0

* Volumen in der Gesamtmischung verhilt sich additiv; bei der Reaktion entstehen zusétzlich 1,5 mol
(=27 mL) H,O
* Bei 100 % Ausbeute

5  Versuchsauswertung

Die Ergebnisse und Berechnungen sind tabellarisch in folgender Form

darzustellen; eine Beispielrechnung der FErgebnisse ist dem Protokoll
beizufiigen:

Tab. 2: Ergebnisdarstellung

Nr. | VZS Flussrate VZ | p-p:| A | RZA K
[m] [mL/min] [min] [bar] | [%] | [gmL"h"] | [gd™]
L, [L, [1*]2°]3°] Total | 71 | trows

1 0,4

2 0,8

3 1,0

4 2,0

a: Formaldehyd + Essigsdure; b: Butylamin
c: Glyoxal; d: bestimmt mittels HPLC

*: TTotal = T1 + T2




Die hydrodynamische Verweilzeit (tyyq,) st nach folgender Formel zu berechen:

Darin ist:
S 3 -1
V die Flussrate der Reaktanten [m” s™]

V ist das innere Volumen der Schliduche der Linge L. mit dem Durchmesser
=1.016 X 10° m [m’]

weiterhin wird benotigt:
2
A=x-r
mit:
A: Schlauchquerschnitt [m’]

r: Schlauchradius [m]

Die Abhingigkeit der Reaktionsausbeute von der mittleren Verweilzeit ist
grafisch darzustellen und zu diskutieren.

Die Raum-Zeit-Ausbeute als reaktionstechnische Grofe beschreibt das
Verhiltnis von Massenstrom an Schliisselkomponente zu Reaktorvolumen.
Zur Berechnung der Raum-Zeit-Ausbeute dient folgende Formel:

RZA[gmL " h™']= Masse m m

Re aktorvolumen - Zeit B V-t
Darin sind:

m: die Masse [g] der gebildeten IL bezogen auf die ermittelte Ausbeute bei
gegebener Flussrate

V: Reaktorvolumen [mL]
t: Zeit [h]
weiterhin werden benotigt:

molare Masse [C4C4IM][OAc]: M = 240,15 g mol”'
Konzentration [C,C,IM][OAc] bei 100 % Ausbeute: ¢ =2 mol L'
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Die Kapazitdt wird nach folgender Formel berechnet:

Masse _m

Zeit t

Klgd™']=

Darin sind:

m: die Masse in [g] der gebildeten IL bezogen auf die ermittelte Ausbeute bei
gegebener Flussrate

t: Zeit [d]

Die erhaltenen Werte fiir RZA und K in Abhingigkeit von der Verweilzeit Troy
und der Reaktionsausbeute sind zu diskutieren.

Zur Berechnung der Ausbeute an Reaktionsprodukt in der Reaktionsmischung
bei gegebener Flussrate erhalten Sie nach dem Praktikumsversuch Werte fiir die
Peakflachen im HPLC-Chromatogramm, aus denen die Ausbeuten mittels der
Geradengleichung aus Abbildung 7 bestimmt werden.

HPLC-Kalibration flir [C4C,IM]-Kation

600

500 y = 0,0988085x - 1,4779948

R? = 0,9987531 /
400 -
300
200 /
100
0 /

0 1000 2000 3000 4000 5000 6000
c [mg/L]

Flache [-]

Abb. 7: Kalibrationsgerade von [C,CJAM]Br-Standard (5000-200 mg/l
[C,CAM]™)
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Tab. 3: Peakfliichen und Massenkonzentration aus Kalibration

Nr. ¢ ([C4CIM]D ¢ ([C4CIM]D Fliche
[mg/L] [mol/L] Chromatogramm
1 200 0,0011 18,25
2 500 0,0027 38,65
3 1000 0,0055 101,00
4 2000 0,0110 203,30
5 4000 0,0220 399,50
6 (SL) 5000 0,0275 485,30

SL = Stammldsung
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7 Anhang

A Daten HPLC:

System

Saule NC-04 (250 x 4 mm); Prontosil 120-5-C18H
Sum (Bischoff Chromatography)

Degaser Jasco DG-2080-53 3-Line Degasser

2 Pumpen Jasco PU-2080Plus intelligent HPLC-Pump

Autosampler Jasco AS-2055Plus intelligent Sampler

Saulenofen Jasco CO-2060Plus intelligent Column

Thermostat

UV-Dioden-Array-Detektor (UV-DAD)

Jasco MD-2010Plus Multiwavelength
Detector

Instrument Interface und Datenakquisitionseinheit

Jasco LC-Net II/ADC

Software

Jasco Chrompass Chromatography Data
System, Vers. 1.8.6.1

Methode

Flussrate (gesamt) 1 ml/ min

Sdulentemperatur 30°C

Injektionsvolumen Sul

Messwellenlidnge 208 nm

Messdauer 10 min

Eluentenmischung isokratisch

Eluentenmischung A:B 50:50

Elutionsmittel A 0,065 M Na2HPO4 Puffer
Elutionsmittel B Methanol

Retentionszeiten

[C4CyIM] 4,8 min

Kalibration Extern gegen [C4C4IM][Br] als Standard
Kalibrationsbereich [C4C4IM]-Kation von 200 mg/l — 5000 mg/1
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B  Bemerkungen fiir den Assistenten

Tab. 4: Ergebnisdarstellung

Nr. | VZS Flussrate VZ |pp:| A°| RZA | K

[m] [mL/min] [min] [bar] | [%] | [gmL" | [gd

L | L, [ 17 2° 3¢ Total | 11 | Trotn Thy h
1 [ 7]30]0,126]0,174 0,100 04 [19,0] 80,0 | 0,9 | 8 | 039 | 230,0
2 7130025210348 [0200] 08 [ 95]40,0] 1,3 | 69 | 0,64 | 3700
3 [ 7130]0315]0435]0250| 1,0 | 7,5 [ 320 ] 1,7 | 52 | 0,60 | 350,0
4 | 7130]0630[0870/0,500] 2,0 [ 38160 27 | 29 | 0,67 | 3900

a: Formaldehyd + Essigsdure; b: Butylamin
c: Glyoxal; d: bestimmt mittels HPLC

*: TTotal = T1 + T2

Nach dem die Reaktion fiir eine Zeit X (ca. 20 min) nach Ablauf der
Gesamtverwelilzeit stationidr gefahren wurde, wird eine Probe der gesammelten
Reaktionsmischung gezogen. Der Probe werden 250 pL. enthommen und in 25
mL Eluentengemisch (siche Daten HPLC) gelost und in die HPLC injiziert. Bei
quantitativer Ausbeute an Produkt (entspricht 2 mol L) kann die Probe

maximal:

nicscamt] = Cicacamm]-V pProbe = 2mol L' -0,00025L = 0,0005mol enthalten.

In 25 ml Eluentenmischung entspricht das einer Konzentration an Kation

[C,CuIM] von:
Nicacam) O, 0005mol o
= Cicacam) = —=0,02mol L bzw.
VEluent O, 025L

Nicacam1- M cacamn O, 0005mol - 181, 3g WlOf1 . 103 )
Cicacam) = = =3626mg L

VEluent 0, 025L

entsprechend einer Peakfliche im HPLC-Chromatogram von ca. 350 (siehe

Abb. 7 und Tab. 3).
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Untere Tabelle zeigt die resultierenden Flichen im HPLC-Chromatogramm
sowie die berechnete Ausbeute fiir die jeweils eingestellte Gesamtflussrate, die
mittels der Geradengleichung aus Abbildung 7 errechnet wurden.

Tab. 5: HPLC-Auswertung

Nr. Flussrate Gesamt Ausbeute Flache HPLC
[mL min™] [%]
1 0,4 84 300
2 0,8 69 240
3 1,0 52 180
4 2,0 29 100

Berechnung Ausbeute [ %] (Beispielrechnung):

Peakfldche = 300

y =0,0988085x —1,4779948

300 .
X =—""-1,4779948 = 3034,6mg L
0,0988085

Ausbeute [%]:

3034,6mg L'

3626,0mg L 100 =84%

Berechnung der RZA (Beispielrechnung):

Flussrate: 0,4 ml min! = 0,024 L h!
Ausbeute: 86 %

M [C4C4IM][OAc] = 240,35 g mol™’
¢ [C,C,IM][OAc] =2 mol L'

Massefluss [Kg h':

M=Cicacam M, [CACAIM] * V[C4C4IM] =2mol L L 240, 35g o B 0, (D,4-Lh_1 . 10_3 =0,01 15]@ h_l
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Bezogen auf die Ausbeute ergibt sich:

86
M real =0,0115Kg ™ -—— =0,0099%g h"'
100

Das Anlagevolumen in [L] berechnet sich zu:

Vin=A-L=7x-r*-L=3,141-(0,508-107)?m-30m-10° = 0,0243L

mit
innerer Schlauchdurchmesser d = 1.016 X 10°m > r = 0,508 x 10° m
Lange Schlauch =30 m

Daraus ergibt sich die Raum-Zeit-Ausbeute RZA zu:

m 0,0099Kg¢ h™'
RZA=—=2"T"C82

=0,40Kg L' h”'
Vv 0,0243L

Berechnung K (Beispielrechnung):

k="

— =0,0099Kgh" -24=0,024Kg d"
t
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