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The Phase Relation of the System Toluene—AlBrs—HDBr

The phase relation of the system toluene—AlBrz—HDBr
was investigated at 23°. The three components form a homo-
geneous liquid phase in the following concentration range (in
mole fractions): Toluene: 0.33-0.70 mole/mole, AlBrz: 0.15 to
0.50 mole/mole, HBr: 0.05-0.34 mole/mole.

Unter der Einwirkung von AlBrg und HBr auf Toluol bildet sich ein
rot gefarbtes Ol, das sich als ein hervorragender Katalysator fiir die
Alkylierung von Aromaten und fiir die Disproportionierung und Isomeri-
sierung der Alkylbenzole erwies!. Die Zusammensetzung des Ols wurde
mehrmals untersucht und mit den Formeln AlsBrg - HBr - 6 CgHzCHg 24
oder AlBrsg - HBr - 3 C4gH5CH3® beschrieben. Es wurde weiterhin ange-
nommen, daB in dem Ol der Komplex Al,Brg - HBr - CgH5CHj existiert,
der weitere 6 Mol Toluol aufnehmen kann?.

Wir untersuchten das System Toluol—AlBrg—HBr, um die Kon-
zentrationsbereiche zu bestimmen, in denen die Komponenten eine
homogene Losung bilden, um so dariiber entscheiden zu kénnen, ob
zwischen diesen Konzentrationsvarianten kinetische Untersuchungen
der Toluol-Disproportionierung durchfiithrbar sind.

Experimenteller Teil

Fiir die Versuche verwendeten wir ttber K—Na-Legierung getrocknetes
Toluol, kéufliches HBr-Gas (mindestens 999%,) und sublim. AlBr;, das in
kleinen, abgeschmolzenen Ampullen aufbewahrt wurde. Alle Operationen
wurden in Argon- Atmosphare durchgefihrt.

AlBrg wurde in einem auf 23° tempemerten Glasgefd3, das an eine
temperierte Gasbiirette angeschlossen war, in Toluol gelost. Unter stan-
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digem Rihren wurde das Gefd3 auf 340 Torr evakulert und mit Hilfe der
Gasblirette HBr-Gas in kleinen Portionen bis zum Erreichen des atmosphé.-
rischen Druckes zugefiihrt. Das ,,Totvolumen* des Apparates wurde glei-
cherweise, ohne Losung, ermittelt und in Korrektion genommen.

Ergebnisse und Diskussion

AlBrg und Toluol bilden bis zu einer Konzentration von 0,22 Mol
AlBrz/Mol Toluol eine homogene Losung; dariiber blieb ein Teil des
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Abb, 1. Phasendiagramm des Systems Toluol—AlBrs—HBr bei 23 °C.
O Anfangskonzentrationen; @ Zweiphasenbildung; () Einphasenbildung;
@ Sattigung mit HBr

AlBr; ungeldst. Nach der Absorption von kleinen Mengen HBr —
0,05—0,08 Mol HBr/Mol Toluol — bildeten sich meistens zwei fliissige
Phasen; das rot-braune katalytisch aktive Ol schied sich ab und unge-
l6stes AlBrg l6ste sich sofort auf. Eine Ausnahme in dieser Hinsicht war
die Losung mit den Anfangskonzentrationen von 0,5 Mol Toluol und
0,5 Mol AlBrs3. In diesem Falle konnten wir die Zweiphasenbildung
nicht beobachten; infolge der HBr-Absorption bildete sich gleich eine
homogene, rotgefirbte Losung.

Die HBr-Absorption wurde bis zur Sattigung verfolgt.

Abb. 1 gibt auf Grund der MeBergebnisse die Phasenverhaltnisse
graphisch wieder.

Der Einphasenbereich wird durch die durchgehende Linie, durch die
Sattigungskonzentration des HBr (gestrichelte Linie) und durch die
Loslichkeit von AlBrg begrenzt, die aber nicht ermittelt wurde. Es sollte
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erwihnt werden, daf} sich die HBr-Absorption dem folgenden Grenzwert
nihert:
HBr (Mol) == AlBrs (Mol) + HBrygyer (Mol)

wo HBrmeiye; die in reinem Toluol 16sliche Menge von HBr bedeutet.
Nach Abb. 1 ist also der Konzentrationsbereich der Einphasenbil-
dung wie folgt (in Molenbriichen):

Toluol: 0,33—0,70
AlBrg: 0,15—0,50
HBr: 0,05—0,34

Wie ersichtlich, kann nach unseren FErgebnissen das homogene
Toluol—AlIBrg—HBr-System recht unterschiedliche Zusammensetzungen
aufweisen. Die zu den frither angegebenen Formeln -5 gehdrigen Molen-
briiche liegen aber innerhalb dieses Konzentrationsbereiches, wodurch
sich diese &alteren, unterschiedlichen Zusammensetzungen zwanglos
erkliren lassen.
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