TITLE PAGE

14. Bericnt fber dis bisnengen Versuche fur Isoner\mg
v. Olefinen aus PrizArprodukten.
Report on éxperiments to’date to isolate aloﬁns
out of primary products.;” Dec. 23, 1943.

Traze Hos. 107 - 103



0 L. 1‘* -'}__Obe;r'hf).u::';

OIU - gesc//s'qﬁa/l’ - LIVACE
mitbeschrankter Hoftusg ; 1 - T B Y ::"
Obeuusen- ot Bewtoent o 23 0E e

die bisiieri; en Versuehe. sur Isol ﬁr‘m

vou Qloi"lnun aug Priuirproduited—

Eb s(.i vorfiesser wormeny daf oo gich bed uie'lcn ArmJLc:. Lodig; 11(,11 Wt
lolte, wit-

Or.Lentierun .Sversuche rilr spiiter v:)r‘,um.nunc AJnei Len b
hin eine L,omnu Auubouteboutilmmu«, nicht bIJ.Ol{,‘L(.. Sio L.L edern: sleh
in -ziel Teile u.nd uwm‘ :

1) Isolic nmb voil Olofinem ave Priul xmo&\mwon,
o 2) Herstellung xon Olelinen eus Alkonolen durch Dehydratm;erm
A 1): Das tir dicse Versuchd verwendete, Primirprodukt enhs.”. ante
‘ueluruc' s,jutucse und zelg te:
dezoz , 0Oy 7624 OH- aah_l._ 1443
Jadzenl:49,4 SPL: L Gy ,
¢ sche s, wx..;_,_,cnu elnm. f).LEJ@b&J.el\.“ von

es Frea t*culelen {iber eine Vegreux-

z von etwa 15 g Vakuum enboleuende

-und u'ulner—ko1 o1
;J.«.lonen herausfiesct m:L‘L weny

nh‘,slkallsc“ex Daten nacn den K.v, ihrer molemxlbro e clo bis 014
t die .:1..1tucl.,en

_xt‘,; An‘lenu‘
gie ihrer siedelage und donstigen

enusplecuen. Die jolgende Zusa _1enstellu.n" ellu!h..].

ennzdxlen dies:r. Frak ulonen'

Fréktionen: 1 2 i 4 5 [ ‘_
_C-Zahl: 107 .11 1 13 S 14
A Qa2 0, 2417 0,751 057661 O, 77LI
1D, ¢ N 14181 L 419 1,4261 1,4292 - 1,4317
Joazehl: 694 6135 5546 50,5 4546
OH>Zahl: 27, g 29,5 26,1 23,2° 19,0

aus dzeen Frai "tlonen aie in ihnen, enthaltenden

ofier Reinheit zu isolieren bei \.elt[,ehmuel.
"Iel Methoden habeu

Es galt- zung.ch.ao,
OleIJ.ne in moglicnét 8
Ausschaltung irgend. "lelcmr syrulcburinderungens
sich mxsche:&xenh hiersir, in der Praxis als blnucuba:; eryisaen und
)

--1) Die U'nurlwlrunz' derl-oiefine in die Dibromide hach Engler und

Lelumm ‘und Rual*velvlahulmu in die Olefine dur(,n Wwiederubunpal-
tu.n&f des Broms durch Z:mlc«.,taub und lDluosaig ode; Aluohol.
uic Um,ri‘wu‘u.nu dor 1pletine in ihre Quo_clwllbu-uoppglvc; Lin=

du.n"en mitt els H[,—Acetnu und Goren Zersetuuny durei vel-

z.m.r.
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Fu.r un..»ere Untﬂrsuclﬁungen viurde. die letstere anrewaildt. Da.s 'hler-
zu bEHOvIGuE Quecksilbersalz vurde aus vorhendenen Hg ch2 selbst
hergestellt. Die erf-“ten \Tersuche vru.rden 1115 Fraktion 5, Jadzahl.
55,6 entsor. 56 8% Olei:.ne, uurcn&,efuhrt. -

a) 188'¢g Priiirprodukt (=69,2 g 012-01e11n) wit 250 ycm .

.Amylullrohol verdunnt und ngeh Zusatz von 131 ¢ H(;-Acetat

. "2 std. geschuttelt. Die Aufarne;tu.ng 1iefert ein Produ.\t

| onmit JZ-= 72,3.
Die Ureache Tir die nur geringe’ Olefine.qreichermlé, kenn sl}in:
Ver endb.n von nicn‘b einwendfreiem H[;-Acetat, zn kurze - ReaJ tions—
geit, Ve"?.'endunb von Amylal}.ohol an Stelle von Ch30H, Abtx enning
der: Para"fine a,nstat‘t duren Vakuum-Destillation durch. e:me Wasses
danpidestillation; ‘Benuuzung von NaCl statt NeBr. Der mi chate
Versuch vurde unter ‘UCl‘L.CI ichtluunﬂ der aufy e"elgteu litingsel

i

durchge;u.hrt . . .
.b) 20:;,,6 & Prim-xrprodul't (= 75,5 & Clz-Olefin) -nach Velmi—
schu.ng it 250 cm’ Butylalkohol nit 150 g Hp-Acetet; (ACI‘C )
‘uur Um et_,u.n* *ebracnt Das Endprodu_\'* zeigte J2 = z_,'e.
Das anrreatrebte Ziel, _ein parafTinfreies Olefin 0 rrna_tux, worde-
ouch irJ detzten Falle, \)01 sleﬁ’cexu n\cht erreﬂcht Der n‘-cns’ce '.'er -
guch . wurue mit. }:‘r'v .t:.or 2, JPdaB.ﬂl“ 61,5 enbspr. 57 45 CJ -Ole_Lm,
durcn cefihrt. - - -
c) )O en® Primup*oduht mit 500 cum’ CHDOH + 180 ¢ Hg-Acetet
.2-:' std. efcuiltielt. LI‘lh.lt,GZl vurde ein meprodmw it
ldz' 93,0, ' '

Die Quechumberu»et‘.c'rlethode, ‘die melres uls.)ens bisher t}ur aut |

Olefingenische bio| zu (}8 angewandt, vuede, et enenuicnt?‘w ci}"avi
die hohermolex ulz:w'en Stoiie, die' zuden in wesentlich verdimnter
reyche mit

nol'm Voz‘laf en, nicn’c ohne' wei‘ceres ubcrtraﬂ)ar. Die Ve
den e:.nremgs erw‘.hnten Fr a,xlonen Ges Primarprodukies wul den
darum: nicht Lortbeseuzt, stait desseu-solche amgenoxmm. dle die

herstellun,_, ‘von O.'b.“:men aus Alkonolein au.rch Denydraulslerrmg he- .

\
en Alkonolen handelte es sich vm. Produkie
zu 98%. Ihre Nolekiil- ¢
4 vurde ver.,ucht,

.,weci.‘};en.

Zu 2.2 B i "den verwenueu
der Ono—Synthese wit fiem_xelusg,raden bis

éroﬂelenusprach den C-Zahlen 10 bis 14. Zuniichs
die bex.annuen Wasseraospalt\mgshatalysatolen (Zlnl chlorlu,

Phospnors sure, Almninlwnoz.yd fisw.), die yleichzeitis g uell poly-—
ere zu ersetzen, - lur Ay enmm ge—
neruesteﬂ te p-Tol ol»ul;.o-—
i ,dure, )
SRS R 5.8

merlslerend wirken, ,durcn and
lannte neen Gattermann
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die aber selb‘(,'(. bci ’f‘e;.m eraturen von 200-23i0° sehy sci‘]ech‘be
Olefim'usoeuten crg,ab Es wurde .deshalb. auf Zink cnlomd ‘.urucu-
segrifren und- die gitnstigsten Re@tmhubedln Jungel s (,nutteln
vezoucht, tu‘uttr)éneq‘ die 01 EJ.inblldUnS vor sich seht. Eine Aus—
beutebll_na bei-einen Cll-—Al zohgdl ersabs )
I 790 £ Aliohol, - OH-2Z = 3203
- f' Rdtor: 7n ‘ClJ (215 )3 Mnn.: 230°,

’

PR ] 2
Rohoﬁle}‘:}m: 623 g, Jodzahl = 137,3, entspr. ‘*3,;,»
Riickstand: 156_ (=215, 37 = 116,5' 0H-7 = O-'"el Gew.— a78.

Da° erhr.ltene 01 eujxj *‘de duraui‘hin in der schon 'escth ue“ten '
veise xlt tr kceta’t von cen Besledlstoffen abzutrezmen "cr'xucmt
.hp* © 5003 Olefingenisch (= 41,7 8 011-01611n), $it 95 g
451!'—n.cetat (rzuvor in 209 cn3 CHsCH gelost) 2 Stds ,je.mlmt‘celt.
“Die Aufar bel‘bml" liefert ein Frodurt mit JZ = 156,9 -'95,5"5
Olefin w{c 04-7 = 15,3, entspr. 4, 7% Alkohol. Bine villige
:‘{b‘trerﬁmmg von den sauerstofrhaltisen ’/erolnd{m‘,er‘ ist.z21so
& polchen Produjsie wirde

nicht restlos.gelungen, in eine
man eben dlese 1etzw=n Antéile nit Na-K-—Legieruﬁg e

< '.men. : - i
. . ¢
Z):.ese Versuche vverden, soweit Betr*ebsm#lysen nichs vorliesen, -

guf ale‘ nohﬂren Homologew der Alicohole auszedehnt.
srsucht wurde, in elner [ros-

wpe iiber die Czonide wid

Avwau- de -*snlben zu den e*luS')I'ECuEJdEA “e Tsiuren Ai&m enn iiber

mnen. Dafi dieser "arsum

ite vorlleffenden Olei‘:.ne Tacnen su X
aichy. zang gelan:, clur te daran peleoeEn higben, daf 1.) der Ole-
fingel al‘b dea Prlmxrnrom‘_\c*eq wit 50% zu niedrig und danit die
wen chend o (‘;erir;; fYiass

nse- de"" #u erwartenden Fett
2.).d
Vel 1) I erfol‘,en xonnte, weil die. vorhendene en:
Aufarb\eltmg auf einmzl nint sulief. Hicrdureh
nide, die an sich gehon zieulich wnbakindiz sind, sw longe k

flerun und .\ziii‘déﬁ mpt Teil zer tut. Sorald was besser.é Auggengs=

wateriaglien iur- Vei“i.‘u’»mx' stelien,

diescy Riehtung aieder aufgeno en., - - ;- )
'eni‘z‘rsaend ‘lann nan mcen, dat, (tle be‘u.m\tu Quecksilherace-
qie bisher nur -

A .

tetmethode. der Olefinabtvonmm() voh 1’(17.‘&;111‘0“,

bel nierlerdlolalxularen btaf*en ngewzmdt worden - .igh, vel Derici~
‘ aut die huhe‘“wle ulqren

SlCntl"ung besonderer iaBnallmen auch

‘\m?roewtlmf' des 0”0111\)101‘[1_!1 ;sprodidites nur in Anteillen
e Ho 1‘,0, eine

'C'.ie, Qu0--

warden dic Versuche nuch in
- P .

z.0, niy Erig alg DenuuZt‘ werden kam. ' —n’_{



