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iArbeitSbeficht ﬁpe%faie Aufarbeithngf30n1oleﬁinen durcﬁzAhlagérungi
vt LR PR L — . ) i | o f

von Stickoxyden” o L e o S

Allgeméines . o o L B

4Als Ausgangsmaterial-wUrdefStabilbenzin genommen), das,Zwischgn 40-undg
140° destilliept wurdé und ca, 30 g Olefinen enthjels. RO

. . e ) C ) e _ o ‘4_:5_; A n p-"‘ /#4 4,p£ .‘ "o ‘- .'}.
Die Stickoxyde wurden durcph Eihtropfe@,Von'vefdg HZEGD' hergestellt; ?

eine besondere Reinigung oder"Trocknudg erfélgtégnichts<mhcﬁ den

'.'eingehaltenen Bedingungeh’@urde 'N203 erhalﬁen: 35r N i

D

— e T e e

Als Appafatur-wurde'einé Kondensatiohsappéréﬁgrlmit Rﬁhfer~uhd,ﬁﬁqk;;
T uBkiihler vérwendet, .- - %&;ﬂ * : ?[fA
Bei der Durchfﬁhrung der Versuche Wupden Tqmpé?aﬁur und Uauer,aer_Eid:

wirkung deg NéOjlvarﬁért; es wurdé‘grundsétzlidk]hﬁt‘ziemlich Starken

‘Gasstrom‘gearbef%et und k%éftig'gérﬁhrt. Die:Endproquté wqrd?hfso;f J
" veit es notWendié.war im|Scheidetrichter,getrennt,und dann fraktionﬁrq,

destiliert: 1. Fréktion bei 760 my und 100° agsernag, >, Frdktion * |
i bei 25 mp qﬁdfiCOQ‘ﬁasserbad,~5. Fraktion war der'Rﬁckstand ﬁ%@r 1000.
- Wassérbag und 25 am, A R _ L

-

i
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"Fﬂﬁésigkeiﬁ. In einigen Féllen konnten sogar 3 SChichten_bébbaéhﬁet
werden, Die gering anfallenden PrdduktéAwurdénjéesammeit‘und nicht
jw%iter getfennt, Sehp oft traten wihreng dér Ahlagefung bezw.VQaéh" 7
’Beégdigung der Versuche Tritbungen in der7Flﬁssigké%t'auf, die bei . . |
j‘échWaéhem drwirmen gofopt ﬁerschwandén.;bie Temperatus stiegiiM-aLI-,_
”Ageméinen"séfort nach'Beginnider_Einleitﬁng deéfsﬁickoxydstromeéfan .'{
und sank nach'einigér*Zeit'Wieder ab;; . | U |

&
A
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- Die Versuche Wurden mehrfachy viederholt, eg 8ind imner Durchsgbnitt91
yerte angegeber, . © S

Sdngabdn iberp die einzelnen Versushe
AhIageruug beiw=10° | - )

2§O'ccm;Benzin,_Duuer-dar Einwirkung'gg. QVStunden. Ausbéﬁﬁéz'240:ccm'
‘griinliche Fliissigkeit, 2~Zécm‘schwer§ gelblich-grﬁne;Flﬁssigkeit;'
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Lrennung durch JeatlllJthH- 1CC cem der sriinen Flﬁssigkéitiefgaben

+J

bel der u;SulllathQ- '
1. Fr ktlon pei 150° :dSSCPbJU unﬂl'Lu mm " 4C cem farblos
o, A noo ey wooo T 25 mm ’ 50 Cém Coh o
T iy o) : - . : ; L
% LR idber 1007 oM o Ay g, 4 - 5 cem braunes €1
o : . - C
c “ li
PRI o

Anl;geruﬁ; bei s

2eq Ccm‘éunall Dduul der Binviriung ca. 2 stunden. sugbsute: 21Camn -

grﬁnliche'nllaSL s Ly ¢, D ocoen 1v11ci—n1nu~s Cl. Lrennlnv dafch
erstillublon: 1eu ccm dor grﬁnen¢)1a°81w eit er quen ‘bei der Destll-

lation: =, o o RECH
. L . - g o
1. Frukbion bei 10U uasnor{ﬁd-und,76p mm = A7 cem farblos
2. " L IV Mt 25 L 52 cem. "
S0 M iber lCC® T i ww pg oy ‘ 6,5cem braunes 1.
j . ’YJ N " . R .
Anlararun be1+25 nlehe Seite. 5 R
. : BV LY
mnlagerunﬂ bei +45° _7 i o ]§

riine flusulgkelt Ca. l cem schwer@s‘gelbllches Cl. Trennung durch
JestllldLlon. 1¢C eem dcr vrunen }1u551rke1t bei der Destlllatlon.'

*1.. Fraktion bei 1¢C° udSqeerh und 76u m@ ' 39 cem farblos-
2. " " LI T VAL "; ._P ZS'VG 51 ccmf' blaullbh.
% " liper 1¢¢° ! “g@ M HEb:mm~ o 45 ccm braunes 01
o o - e ‘ a
! o N | o i
Besprechiuny der einzelden Versuche. -~ ! s ‘
B —! \,Y . 'I-

Die Versuclewurden mehrmSIS‘wiederhglt, die dnreuebunen Werte gind-
11 . (
burchschnlttswerte. ie irg bplsseikonnten\}n Jedeh balle1eder ein-

£ A

wandfrei erhaltbntveraen. ﬁl é',- : 73 . : ,;gj
[P R
&S 1qt also zU beranteQ, uiSS\bd% +25 lags@ungstemneratur eln

an., oraunum ¢1 (”ahr—-

JUI 3. S

rtlner ulcrokorper) fiir ale-l Fruktaon cin Mini-

besonaprer Funkt er elcht wurde urn i axinug
scieinlich LlcchunO

mum und fir Clb 2. ;raltlon eln "axlmun erreacht“wordcn. 8 scl noch~-

mals daraut hln ew1e§en\ d°ss die 2. Fraktipn i rer weséntlich mehr

J'.'r:,\k’tldn; ; 1 . A ':‘ T!* ) .

vuusoeate bP.LhUC al die l

' t
1 A 3

%Bwi den CStﬂgl t&n"w}r 1q lnl““"all“n e] né cichte B quférbung‘
zu LGOLdChth, die‘nath \amlger aeit 1ns gelblighe ums h]ug.'Dies" _

. @»ute+ darauf-hin,. dass e St immt keine ”Glh&ﬂ kohlem"asserstoffé.vor-
llboun konnen. SRR f-- xz SR C o R '. ey

5
U ll"

f 1 .
\LlB lelchte Trubunb, dle 11 v1¢1en “«]1en bel dbr unld grung -bezw.
e _
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nach Beendlrung der Anlaferung auitr»t konnte nLcﬁt nehr unter—~-

‘sucht. werden, @ sie auch nach gihlurg in htltebadern qich nicht. - !
el N

- fusseén 1ied; bel der 1elchteqL*n hTWdrm nz xe““chwwnd Aie Lruoung

[ .
g . -

i {' ' : R ] | . s
Die Untersuchung\der erndteneanrodukte.

: \
./ .

Die gerlngen Mingen der ganz schweren oligen, Irodukte wurden gpsona
dert auivehoben und ; nur kurz uptersucht. xg wor in allen Ballen zu
beobachten, daB die eventuell vorh"ndene grunllche Farbe nach elnl—
\ rer Lelt ins braune umS(hlua. Die rlusﬁ*skelten wqr~n schwerer é;u
vasser “und zersetz»n sich zxumllch lelcht BeimAurw%rmen gchlug die
brdune Farbé 1n grin un, 4as 01 schw&mm auf dem nasqer- beim abkilh-
lon vieder Uma\rlag ing Braude und, Unterolnken im nasser. 01 bczw.

wisserige amu151on reag'gLJen SJuer. ‘ ~ f
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Die”erhaltenen braunen Ole rochen sehr unangenehm und wirkten tré-
,nenrelzpna. Sie waren lelvhter als uascpr und zeT;etznen sich qxcht

a0 leicht “beim u”quWen. Pa<h 1anperem atehen,schleden q1oh wenlge
: ganz felne Kristalle ab. Line systematlsche Unt»rsuchunp dieser 5

o dr raktion erfolyte nlcht hlt Iasser erlolgte kelnerlel Umsetzung

v r,” - :
o ' 4 {

Dle erhalbenen frodukfe dpr 1. uné . Fraktion, muBten auf Gruﬁd

1hrmr uloanscharten nooh Reot( von*Nltﬁokoroor bezv . uluflne ent—.

halten. Sle wur& n %}her 1n elncr unten beschrlebenen Jelse weiter
(. : )

. bearbeitet.
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Q.AusbeutegL

Uie Ausbeute'an umgeébtzten~Ulofinén‘Wuren gebing, wenn man 3C 7 °

o
Da dle idrllouen bezw. leicht ueidrbben P"ocuktc der 1. und 2. I ahl
tion noch auf uleflne hlnw1esen'fwurden«diese Fraktlonen noqhmals
mit N205 bnhandelt unti zwar beil + 25 trut abermals eing starke
Anlagerunb auf (starke urunf'r>ung), dle B@obachtungen waren dlesei

bén'Wie‘vorher. .Bei der Auﬁafhmunl erg rab 51ch folgendes Bild.

Clefine.zu Grunde legt.
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" Die . l. Lraktlon 11Lferte iberwiegend iarbloses Destlllét bel 1b0 ﬁ
)

.‘asserbad und 760 mm, nur menlg joraunes 0. - "

Dle 2. Eraktlon 1leierte wesentllch mehr braunéstljund danebén gro
%e ¢engen D“Stllldﬁ pei 1C0° uasserbad und 25 mi. - - |

Damurch wurden oChllBBllCthl”ende lebeuten erhalten:
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S 2000 cem Yenzin lieferten 19“5 cem- vrune ¥liss i:\'nﬁ und: ca. 54

cem schvcruu D1, 1 @ L

I3

sur Verdrbuitun kamen 157% cem ghﬁnqiwlﬁssiukvit, quL ihr wurden
nrhdlbpn. A T e o g

a ) s
5)( cem Desk ll]db pei 104.° dusserbad unﬁ 70L m% ‘

7bL cen i 5 | V lLC oo g"~‘ 99 e  .-§: N
'”]5 cein Aleutdnd bvnunvq (1 ub*r l(u iusserbad, 2ﬂnmm {;’
,Lu cem. Ve rlus1 ' ’ o

£ kann J]bO beqaul vbrden. Sbu c<m Oloiinen lle{erbon cl) ccm Li-

,rckonper. i
Bei der Aufarbéitunp der Anlagerungbprodukte wurdq versughqweis
noch ein anderer wey bpschrltten. Die griine blussigkext ‘worde mit:

NﬂQ{ bhehandelt, die ochichben getrennt und dle NuOH-uchlcht wieder

_vorsicntin dpgeS1uerL Die. JDFPSJUPte Iosung wurdc ausveathert
“und nuchzubddmofen des thers die Trennunp durch .Jes tilgdtlon 1n.7
_der bekannten Weise durciy efdh”u. Dabei wurden folgende Ausbeuten

: clhalten sus 100 cem: o ‘ ) o
47 ccm. farblos es destlllat beL IC;Q wWasserbad nhd:76Q-bm
1“_) ccm 1:' . "Jv. " - \J\r . cp‘_ lQCO Cw o on " 25-)],,)
. A - v

2 ccm braunes. Cl icer? 1000‘. woow " ’25¢mm

_Dchh diesc Auf arbcltunJ riilte .es moglich ébln in gew1sser deise
‘eine chem. Tvennunv der Produkte du”ohzufuhrcn. liine \elter Ver—
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lpung diebep rethoda fand nicht stast.
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ule Trennunﬂ der Olefine von den I'sru ffin
[ AR

o

). '
Bel diesen Anlagerunvun xn Llefine ergqb 51ch das Problem der ble-.

flntrennung von den Faratiinen olellnrelcho uusvanwsproduktw zZu be=-
kommen. Von den vnrschledenen MOﬂllchkelten, die zum Ziel fihren’
sallfe?, waLGe d19 Lildun&,dLP' &zetat ester . und dqren Zersetzung

zb Clefin gewanlt. . . ' I

bie - Durchfuhrunb der wsterbildung OBW . der’hntlcrnunﬂ der Olefine

aus deh Pardfjlnrn eriolutv nach f _gondem unbdtZ'
2

60 éem Benzin + ROU cen sisessis +£17C cen konz..ﬁhofj4
_ 2551 . Hoov,

- N . N ’,' | . ," " . . !
Lg Jurden aber sofort Versuche mlt[v@nlger sisessip memacht um Roh- -

_'sboffschwleriykelten Zu. vbrmggdbn- so vwurden bel v>r%ch1edﬁnen An=

wsr eine mntfernun _dﬂr Qleflne <rreicht worden,

. p7yore
gdtzen anT 6C u;ﬁ denzin nur beazv . 8( cem 1 sig vvrwendec. Aunh

in diesen rille

—
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wenn auch keine niheren Angében.ﬁherﬁdie srofe der bmsetzunr fe-
maPhL tPrden kanne teiterhin mifte nochmal untersucht werden, '
1nW1ewe1t gubrauchtb u158551f—bchuefelsauremlschung nochmpls veq“
waqdn wCrden kann. such jat bel der. Aufarbeltung pezv. Gewmnnung

. der Ash€T, exno geochlcxte Durchfuhrung voréunehmen.-

Die qusbeuten° aus )6b cem Renzin wurden Ca: 90 ccm ‘peiner mstér{f
erhalten. rlne nahere Unteruuchunv dcr uster erfolglte nieht. ’
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Anlavprung bei + 2§° o

220 cem Ben21n, Dauer der. ulnwlrhunv cd. 2 Stunden. Ausbeutes

210 ocm oranllche rlu551vke1t ca. 5 ccm gelblich—grunes 01.

) Trennung durch nestillations 100 cem der’ grunen Flusbl‘kelt erg&bem‘

beti der uothllatlon.

1. Frak+1”n bel 100° :asserb;d und 760 mu 22 ccm {farnlos
| w0 100 "o " 25« ma 52 cem blgulich

cCel s

3 W {ber lCL " 025 um o 6 cem praunes $)

e

I

i. S . .
ol A





