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5$  Verfahren  und  Einrichtung  zum  Entfernen  von  Tritium  aus  einem  Gasgemisch. 

Das  bei  manchen  kern-  und  plasmaphysikalischen 
Experimenten  und  Arbeiten  entstehende  und  in  die  Atmo- 
spähre  eines  Arbeitsraumes  (10)  gelangende  gasförmige 
Tritium  (T2)  wird  durch  eine  Hydrierungsreaktion  (18) 
gebunden.  Für  die  Hydrierung  werden  vorzugsweise  un- 
gesättigte  Kohlenwasserstoffverbindungen  verwendet, 
z. B.  ungesättigte  Monocarbonsäuren,  wie  Linolsäure  und 
Linolensäure. 



Die  v o r l i e g e n d e   E r f i n d u n g   b e t r i f f t   e i n   V e r f a h r e n   g e m ä ß  

dem  O b e r b e g r i f f   des   A n s p r u c h s   1.  F e r n e r   b e t r i f f t   d i e  E r -  

f i n d u n g   E i n r i c h t u n g e n   zu r   D u r c h f ü h r u n g   s o l c h e r   V e r f a h r e n .  

Bei   m a n c h e n   k e r n -   und  p l a s m a p h y s i k a l i s c h e n   E x p e r i m e n t e n  

und  A r b e i t e n   e n t s t e h t   g a s f ö r m i g e s   T r i t i u m   ( T 2 ) ,   d a s  

b e k a n n t l i c h   r a d i o a k t i v   i s t   und  d a h e r   aus   d e r   A t m o s p h ä r e  

des   b e t r e f f e n d e n   A r b e i t s r a u m e s   o d e r   d e r g l .   e n t f e r n t   w e r d e n  

m u ß .  



Es  i s t   b e k a n n t ,   t r i t i u m h a l t i g e   L u f t   aus   A r b e i t s r ä u m e n ,  

G l o v e b o x e n   und  d e r g l e i c h e n   m i t t e l s   e i n e s   G e b l ä s e s   a b z u -  

s a u g e n   und  das   T r i t i u m   in  e i n e m   k a t a l y t i s c h e n   O f e n ,   d e r  

CuO,  Pd  o d e r   Pt   a l s   K a t a l y s a t o r   e n t h a l t e n   k a n n ,   m i t   S a u e r -  

s t o f f   zu  t r i t i u m h a l t i g e m   W a s s e r   u m z u s e t z e n .   Das  e n t s t e h e n -  

de  W a s s e r   w i r d  a n s c h l i e ß e n d   in  e i n e m   M o l e k u l a r s i e b   a b s o r -  

b i e r t .   Die  h e u t e   ü b l i c h e n   T r i t i u m a b s c h e i d u n g s s y s t e m e  

d i e s e r   A r t   e n t h a l t e n   a u ß e r   dem  k a t a l y t i s c h e n   Ofen   und  d e m  

M o l e k u l a r s i e b ,   d i e   d i e   b e i d e n   H a u p t k o m p o n e n t e n   des   S y s t e m s  

d a r s t e l l e n ,   noch   H e i z v o r r i c h t u n g e n , K ü h l v o r r i c h t u n g e n ,  

W ä r m e a u s t a u s c h e r   und  d e r g l e i c h e n .  

Man  kann   a u f   d i e s e   W e i s e   e i n e   E n d k o n z e n t r a t i o n   von  e i n i g e n  
1 0 - 5 C i / m 3   L u f t   e r z i e l e n .   In  d e r   P r a x i s   muß  man  s i c h   j e -  

doch   o f t   m i t   e i n i g e n   10-4  Ci/m3  b e g n ü g e n .  

Es  i s t   n o c h   w e i t g e h e n d   u n k l a r ,   von  w e l c h e n  F a k t o r e n   d i e  

m i n i m a l   zu  e r z i e l e n d e   T - K o n z e n t r a t i o n   in  d e r   g e r e i n i g t e n  

L u f t   a b h ä n g t .   W e s e n t l i c h   i s t   v e r m u t l i c h   d e r   W a s s e r d a m p f -  

p a r t i a l d r u c k   im  M o l e k u l a r s i e b   und  d i e   A u s b e u t e   b e i   d e r  

k a t a l y t i s c h e n   O x i d a t i o n .   B e r e i t s   b e i   e i n e r   1 % - i g e n   B e l a -  

dung   e i n e s   M o l e k u l a r s i e b s   b e t r ä g t   d e r   W a s s e r d a m p f p a r t i a l -  

d r u c k   b e i   20°C  e t w a   10-7   T o r r ,   was  b e z o g e n   au f   THO  e i n e r  

T - A k t i v i t ä t   von  2 ·   1 0 - 4 C i / m 3   L u f t   e n t s p r i c h t .   H i e r a u s  

i s t   s o f o r t   e i n   g r a v i e r e n d e r   N a c h t e i l   d e r   h e u t e   ü b l i c h e n  

R e i n i g u n g s t e c h n i k   e r s i c h t l i c h :   Da  d i e   R a u m l u f t - F e u c h t i g -  

k e i t   g l e i c h z e i t i g   m i t   dem  t r i t i u m h a l t i g e n   W a s s e r   von  d e n  

M o l e k u l a r s i e b e n   a b s o r b i e r t   w i r d ,   i s t   d i e   G r e n z e   d e r   o p t i -  

m a l e n   B e l a d u n g   d e r   M o l e k u l a r s i e b e   ( ca .   1  %)  s e h r   s c h n e l l  

e r r e i c h t .   Man  muß  d a h e r   d i e   M o l e k u l a r s i e b k o l o n n e n   e n t s p r e -  

c h e n d   g r o ß   d i m e n s i o n i e r e n   o d e r   a b e r   h ä u f i g   r e g e n e r i e r e n ,  

was  zu  g r o ß e n   Mengen  an  k o n t a m i n i e r t e m   W a s s e r   f ü h r t .   B e i  

u n v o l l s t ä n d i g e r   k a t a l y t i s c h e r   O x i d a t i o n   des   T r i t i u m s  

zu  W a s s e r   v e r b l e i b t   g a s f ö r m i g e s   T r i t i u m ,   das   d i e   M o l e k u -  

l a r s i e b e   u n g e h i n d e r t   p a s s i e r t   und  s o m i t   a l s   u n z u l ä s s i g e  

A b l u f t a k t i v i t ä t   a u f t r i t t .  



Man  h a t   v e r s u c h t ,   d i e   oben   e r w ä h n t e n   b e k a n n t e n   V e r f a h r e n  

d u r c h   K ü h l u n g   d e r   M o l e k u l a r s i e b e   m i t   f l ü s s i g e m   S t i c k s t o f f  

und  d u r c h   n e u a r t i g e   E d e l m e t a l l - K a t a l y s a t o r e n   zu  b e h e b e n ,  

d i e   E r f o l g e   s i n d   j e d o c h   n i c h t   b e f r i e d i g e n d .  

Der  v o r l i e g e n d e n   E r f i n d u n g   l i e g t   d e m e n t s p r e c h e n d   d i e   A u f -  

g a b e   z u g r u n d e ,   V e r f a h r e n   und  E i n r i c h t u n g e n   a n z u g e b e n ,  

m i t   d e n e n   T r i t i u m   aus   e i n e m   G a s g e m i s c h   v o l l s t ä n d i g e r   e n t -  

f e r n t   w e r d e n   k a n n ,   a l s   es  b i s h e r   m ö g l i c h   w a r .  

D i e s e   A u f g a b e   w i r d   e r f i n d u n g s g e m ä ß   d a d u r c h   g e l ö s t ,   daß  d a s  

T r i t i u m   d u r c h   e i n e   H y d r i e r u n g s r e a k t i o n   u m g e s e t z t   w i r d .  

Gemäß  d e r   E r f i n d u n g   w i r d   a l s o   das   b e k a n n t e   O x i d a t i o n s -  

v e r f a h r e n   b e i   dem  das   T r i t i u m   zu  W a s s e r   o x i d i e r t   w i r d ,  

d u r c h   e i n   R e d u k t i o n s v e r f a h r e n   o d e r   H y d r i e r u n g s v e r f a h r e n  

das   e i n   l e i c h t   a b s c h e i d b a r e s ,   i n s b e s o n d e r e   f l ü s s i g e s  

o d e r   f e s t e s   R e a k t i o n s p r o d u k t   l i e f e r t ,   e r s e t z t   o d e r   e r g ä n z t .  

Die  U m s e t z u n g   des   T r i t i u m s   m i t   S a u e r s t o f f   s o l l   d a b e i   n i c h t  

u n t e r   d i e   B e g r i f f e   R e d u k t i o n s -   o d e r   H y d r i e r u n g s v e r f a h r e n  

f a l l e n .  

W a s s e r s t o f f   und  d a m i t   a u c h   T r i t i u m ,   i n s b e s o n d e r e   in  a t o m a -  

r e r   Fo rm,   r e a g i e r t   mehr   o d e r   w e n i g e r   l e i c h t   m i t   a n d e r e n  

Atomen   o d e r   M o l e k ü l e n ,   i n s b e s o n d e r e   u n g e s ä t t i g t e   K o h l e n -  

w a s s e r s t o f f v e r b i n d u n g e n . G e e i g n e t e   und  e r p r o b t e   H y d r i e r u n g s -  

r e a k t i o n e n   s i n d   d i e   H y d r i e r u n g   von  K o h l e n s t o f f   und  E r d ö l  

o d e r   d i e   F e t t h ä r t u n g   ( H y d r i e r u n g   ö l i g e r   F e t t e   zu  f e s t e n  

F e t t e n ) ,   f e r n e r   d i e   A n l a g e r u n g   von  W a s s e r s t o f f   an  D o p p e l -  

o d e r   D r e i f a c h b i n d u n g e n   ( U m w a n d l u n g   von  B e n z o l   in   C y c l o h e -  

x a n ,   von  N a p h t h a l i n   in  D e k a l i n   und  T e t r a l i n ) ,   d i e   R e d u k -  

t i o n   von  A l d e h y d e n   und  K e t o n e n   zu  A l k o h o l e n   und  von  N i -  

t r i l e n   und  N i t r o v e r b i n d u n g e n   zu  A m i n e n .  



S c h w e r e   E r d ö l f r a k t i o n e n   k ö n n e n   d u r c h   das   s o g .   " H y d r o -  

c r a c k i n g "   in  P r o d u k t e   m i t   n i e d e r e m   S i e d e b e r e i c h   u m g e -  
w a n d e l t   w e r d e n .   Das  V e r f a h r e n   a r b e i t e t   b e i   m ä ß i g e n   D r ü c k e n  

und  T e m p e r a t u r e n   in   G e g e n w a r t   von  E d e l m e t a l l k a t a l y s a t o r e n .  

Bei   e i n e m   E i n s a t z   von  100  G e w . - T e i l e n   s c h w e r e m   V a c u u m -  

g a s ö l   und  3  G e w . - T e i l e n   W a s s e r s t o f f   e n t s t e h e n   b e i -  

s p i e l s w e i s e   n a c h   e i n m a l i g e m   D u r c h g a n g  

3 ,2   G e w . - T e i l e   NH3  +  H2S 
2 ,5   G e w . - T e i l e   C1  b i s   C 3 - F r a k t i o n e n  
3 ,6   G e w . - T e i l e   C 4 - F r a k t i o n  
8 ,7   G e w . - T e i l e   C5  und  C 6 - F r a k t i o n e n  

14 ,8   G e w . - T e i l e   C 7 - F r a k t i o n  

und  7 0 , 3   G e w . - T e i l e   e i n e r   h ö h e r   s i e d e n d e n   F r a k t i o n .  

( n a c h :   R e a d ,   D. ,   C.H.  W a t k i n s   u.  J . G .   E c k h o u s e ;   O i l   Gas  J .  

63,  86  ( 2 4 . 5 . 1 9 6 5 ) ) .  

Es  i s t   a l s o   g r u n d s ä t z l i c h   m ö g l i c h ,   H y d r i e r u n g e n   so  z u  

s t e u e r n ,   daß  l ä n g e r k e t t i g e   K o h l e n w a s s e r s t o f f e   in   k ü r z e r -  

k e t t i g e   ü b e r f ü h r t   w e r d e n .   Wie  s p ä t e r   d a r g e l e g t   w e r d e n  

w i r d ,   s t e l l t   d i e s e   T a t s a c h e   e i n e n   b e s o n d e r e n   V o r z u g   d e s  

e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n s   d a r .  

Mi t   b e s o n d e r e m   V o r t e i l   l ä ß t   s i c h   das   T r i t i u m   aus   e i n e m  G a s -  

g e m i s c h   d u r c h   H y d r i e r u n g   von  u n g e s ä t t i g t e n   o r g a n i s c h e n  

V e r b i n d u n g e n   e n t f e r n e n ,   i n s b e s o n d e r e   von  u n g e s ä t t i g t e n  

C a r b o n s ä u r e n .   Mi t   b e s o n d e r e m   V o r t e i l   w e r d e n   u n g e s ä t t i g -  

te   M o n o c a r b o n s ä u r e n   v e r w e n d e t ,   w o b e i   d i e   H y d r i e r u n g  

v o r t e i l h a f t e r w e i s e   k a t a l y t i s c h   e r f o l g e n   k a n n .   V o r z u g s -  

w e i s e   w e r d e n   u n g e s ä t t i g t e   F e t t s ä u r e n ,   i n s b e s o n d e r e  

s o l c h e   m i t   5  b i s   20  C - A t o m e n   v e r w e n d e t .  



B e i s p i e l s w e i s e   w e i s t   d i e   L i n o l e n s ä u r e   C17H29-COOH  d r e i  

D o p p e l b i n d u n g e n   a u f :  

und  d i e   L i n o l s ä u r e   C17H31-COOH  d e r e n   z w e i :  

b e i d e   g e h e n   b e i   d e r   H y d r i e r u n g   in   S t e a r i n s ä u r e  

C H 3 - ( C H 2 ) 1 6 - C O O H   ü b e r .   Werden   d i e s e   u n g e s ä t t i g t e n   M o n o -  

c a r b o n s ä u r e n   m i t   T r i t i u m   h y d r i e r t ,   so  w i r d   das   T r i t i u m  

f e s t   in   d e r   S t e a r i n s ä u r e   g e b u n d e n ,   d . h .   e i n e   o d e r  

m e h r e r e   d e r   C H 2 - G r u p p e n   T  e n t h a l t e n   a n s t e l l e   von  H. 

Der  H y d r i e r u n g s p r o z e ß   k a n n   so  g e s t e u e r t   w e r d e n ,   daß  d i e  

t r i t i e r t e   S t e a r i n s ä u r e   d u r c h   den  E i n b a u   des   T r i t i u m s   i n  

B r u c h s t ü c k e   m i t   g e r i n g e r e r   K e t t e n l ä n g e   und  a n d e r e n  

p h y s i k a l i s c h e n   E i g e n s c h a f t e n   a l s   d i e   l a n g k e t t i g e n  

C 1 7 - F e t t s ä u r e n   a u f g e s p a l t e n   w i r d .   D i e s   h a t   den  g r o ß e n  

V o r t e i l ,   daß  d i e   t r i t i u m h a l t i g e n   R e a k t i o n s p r o d u k t e   i n -  

f o l g e   u n t e r s c h i e d l i c h e r   L ö s l i c h k e i t ,   D i c h t e   bzw.  S c h m e l z -  

und  S i e d e p u n k t e n   k o n t i n u i e r l i c h   o d e r   d i s k o n t i n u i e r l i c h  

von  den  n i c h t   m i t   T r i t i u m   u m g e s e t z t e n   V e r b i n d u n g e n   a b -  

g e t r e n n t   und  aus   d e r   H y d r i e r u n g s v o r r i c h t u n g   e n t f e r n t  

w e r d e n   k ö n n e n .   D a m i t   s t e h t   f ü r   d i e   H y d r i e r u n g   immer  e i n  

f r i s c h e r   R e a k t i o n s p a r t n e r   zu r   V e r f ü g u n g   und  es  e n t s t e h e n  

n u r   v e r h ä l t n i s m ä ß i g   g e r i n g e   Mengen  von  t r i t i u m h a l t i g e n ,  
r a d i o a k t i v e n   R e a k t i o n s p r o d u k t e n .  

Als   H y d r i e r u n g s v o r r i c h t u n g   o d e r  -   k o l o n n e   k ö n n e n   e i n  

F e s t b e t t ,   e i n   W i r b e l b e t t ,   e i n e   F l ü s s i g k e i t s -   bzw.  e i n e  

E m u l s i o n s k o l o n n e   v e r w e n d e t   w e r d e n .  

Das  V e r f a h r e n   und  d i e   E i n r i c h t u n g e n   gemäß  d e r   E r f i n d u n g  

e i g n e n   s i c h   h e r v o r r a g e n d   zu r   A b l u f t r e i n i g u n g   von  A r b e i t s -  



r ä u m e n   und  zu r   U m l u f t r e i n i g u n g   von  g e s c h l o s s e n e n  

S y s t e m e n ,   wie  I n e r t g a s a l o v e b o x e n .   Bei   I n e r t g a s g l o v e -  

b o x e n   e r g i b t   s i c h   d e r   V o r t e i l ,   daß  e i n e   A u t o x i d a t i o n  

d e r   v o r z u g s w e i s e   v e r w e n d e t e n   u n g e s ä t t i g t e n   F e t t s ä u r e n  

wegen   d e r   A b w e s e n h e i t   von  L u f t - S a u e r s t o f f   n i c h t   s t a t t -  

f i n d e n   k a n n ,  s o m i t   kann   d i e   E f f e k t i v i t ä t   n i c h t   v e r -  

r i n g e r t   w e r d e n   ( k e i n   h o h e r  ' B l i n d v e r b r a u c h "   an  u n g e s ä t -  

t i g t e n   F e t t s ä u r e n ,   k e i n e   V e r h a r z u n g   u s w . ) .  

Wird   e i n e   E i n r i c h t u n g ,   d i e   n a c h   dem  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n  

V e r f a h r e n   a r b e i t e t ,   a l s   N o t -   bzw.  S t ö r f a l l s y s t e m   e i n g e -  

s e t z t ,   so  w e r d e n   a l l e   d e n k b a r e n   N a c h t e i l e   ( A u t o x i d a t i o n ,  

Abbau  d e r   V e r b i n d u n g e n )   m i n i m a l i s i e r t ,   da  d i e   v e r -  

g l e i c h s w e i s e   g e r i n g e n   K o s t e n   f ü r   den  E r s a t z   v e r b r a u c h -  

t e r   C h e m i k a l i e n   n i c h t   i n s   G e w i c h t   f a l l e n .  

D u r c h   d i e   E r f i n d u n g   w e r d e n   d i e   f o l g e n d e n   V o r t e i l e   e r r e i c h t :  

H e r k ö m m l i c h e   S y s t e m e   w e r d e n   s t e t s   vom  W i r k u n g s g r a d   d e r  

O x i d a t i o n s r e a k t i o n   a b h ä n g e n ,   n i c h t   u m g e s e t z t e s   T 2 -  
Gas  v e r l ä ß t   d i e   b e k a n n t e n   A n l a g e n   u n g e h i n d e r t .   B e s o n d e r s  

in  Räumen  m i t   h o h e r   L u f t f e u c h t i g k e i t   w i r d   d i e   m a x i m a l  

z u l ä s s i g e   B e l a d u n g   d e r   M o l e k u l a r s i e b e   r a s c h   ü b e r s c h r i t -  

t e n .   Die  R e s t g a s a k t i v i t ä t   s t e i g t   d a n n   r a s c h   a n .  

D i e s e   N a c h t e i l e   e n t f a l l e n   b e i   dem  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n  

V e r f a h r e n .   I n s b e s o n d e r e   b e i   K o m b i n a t i o n   des   h e r k ö m m l i c h e n  

O x i d a t i o n s v e r f a h r e n s   m i t   dem  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   R e -  

d u k t i o n s -   bzw.   H y d r i e r u n g s v e r f a h r e n   w e r d e n   s o w o h l  

t r i t i u m h a l t i g e s   W a s s e r   a l s   auch   T2  w e i t e s t g e h e n d   aus   d e n  

g e r e i n i g t e n   G a s g e m i s c h e n   b e s e i t i g t .   Bei   V e r w e n d u n g  

in  e i n e m   S t ö r f a l l s y s t e m   h a t   das   V e r f a h r e n   gemäß  d e r   E r -  

f i n d u n g   den  b e s o n d e r e n   V o r t e i l ,   daß  " D u r c h b r u c h s k o n z e n t r a -  

t i o n e n "   (>  1  %  W a s s e r d a m p f k o n z e n t r a t i o n )   am  M o l e k u l a r s i e b  

und  d a m i t   A k t i v i t ä t e n   ü b e r   10-5   Ci/m3  n i c h t   a u f t r e t e n  

k ö n n e n .   Bei   dem  V e r f a h r e n   gemäß  d e r   E r f i n d u n g   i s t  



e i n   k o n t i n u i e r l i c h e r   E r s a t z   des   v e r b r a u c h t e n   R e a k t i o n s -  

p a r t n e r s   ( h y d r i e r t e   F e t t s ä u r e n )   und  d a m i t   e i n   D a u e r -  

e i n s a t z   m ö g l i c h ,   es  s i n d   k e i n e   R e g e n e r a t i o n s p a u s e n   e r -  

f o r d e r l i c h   und  d i e   A k t i v i t ä t   kann   d a h e r   n i c h t  

a n s t e i g e n .  

In  I n e r t g a s c o n t a i n m e n t s   k ö n n e n   g e r i n g s t e   T - K o n -  

z e n t r a t i o n e n   k o n t i n u i e r l i c h   b e s e i t i g t   w e r d e n .  

In  d e r   Z e i c h n u n g   i s t   b e i s p i e l s w e i s e   e i n e   E i n r i c h t u n g  

zu r   D u r c h f ü h r u n g   des   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n s  

s c h e m a t i s c h   d a r g e s t e l l t .   Die  E i n r i c h t u n g   d i e n t  

zu r   R e i n i g u n g   d e r   A t m o s p h ä r e   in   e i n e m   a b g e s c h l o s s e n e n  

A r b e i t s r a u m   10,  d e r   a l s   s o g e n a n n t e   G l o v e b o x   d a r g e -  

s t e l l t   i s t .   Die  A t m o s p h ä r e   in  dem  a b g e s c h l o s s e n e n  

Raum  10  w i r d   d u r c h   e i n   G e b l ä s e   u m g e w ä l z t .   Das  G a s  

aus   dem  Raum  10  s t r ö m t   d u r c h   e i n e   E n t n a h m e l e i t u n g   1 4 ,  

e i n   A k t i v i t ä t s m e ß g e r ä t   16,  e i n e   H y d r i e r u n g s v o r r i c h t u n g   1 8 ,  

d i e   m i t   e i n e r   R e g e n e r a t i o n s v o r r i c h t u n g   20  v e r b u n d e n   i s t ,  

dann   d u r c h   e i n e   w e i t e r e   A k t i v i t ä t s m e ß v o r r i c h t u n g   22  

und  s c h l i e ß l i c h   d u r c h   das   G e b l ä s e   12  und  e i n e   R ü c k f ü h r u n g s -  

l e i t u n g   24  z u r ü c k   in  den  Raum  10.  Die  A t m o s p h ä r e  

im  Raum  10  k a n n   aus   e i n e m   I n e r t g a s ,   i n s b e s o n d e r e  

e i n e m   E d e l g a s   wie  Argon   b e s t e h e n .   Die  H y d r i e r u n g s -  

v o r r i c h t u n g   18  kann   e i n   W i r b e l b e t t   o d e r   e i n e   F e s t b e t t - ,  

L ö s u n g s -   o d e r   E m u l s i o n s - K o l o n n e   e n t h a l t e n .   V o r z u g s w e i s e  

e n t h ä l t   d i e   H y d r i e r u n g s v o r r i c h t u n g   e i n e   u n g e s ä t t i g t e  

F e t t s ä u r e   und  d i e   R e g e n e r i e r u n g s v o r r i c h t u n g   20  d i e n t  

zu r   A b s c h e i d u n g   von  t r i t i u m h a l t i g e n   R e a k t i o n s p r o d u k t e n .  

Wenn  d i e   A t m o s p h ä r e   im  Raum  10  S a u e r s t o f f   e n t h ä l t  

und  z . B .   aus   L u f t   b e s t e h t ,   kann   d e r   H y d r i e r u n g s v o r r i c h -  

t u n g   18  noch   e i n e   b e k a n n t e   O x i d i e r u n g s v o r r i c h t u n g   26 

v o r g e s c h l a t e t   s e i n ,   d i e   e i n e n   k a t a l y t i s c h e n   Ofen   28  

und  e i n e   M o l e k u l a r s i e b k o l o n n e   30  e n t h ä l t   und  i m  

ü b r i g e n   in   b e k a n n t e r   W e i s e   a u s g e b i l d e t   s e i n   k a n n .  



Die  f o l g e n d e n   V e r s u c h s e r g e b n i s s e   z e i g e n   d i e   L e i s t u n g s -  

f ä h i g k e i t   des   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n s :  

Die  e r s t e   V e r s u c h s a n o r d n u n g   b e s t a n d   l e d i g l i c h   aus   e i n e r  

s t ä n d i g   g e s c h ü t t e l t e n   G a s m a u s   (Vol .   150  m l ) ,   in  d e r   b e i  

n o r m a l e r   R a u m t e m p e r a t u r   50  ml  L i n o l s ä u r e ,   5  m l L i n o l e n s ä u r e  

und  1  g  e i n e s   P d - K a t a l y s a t o r s   m i t   '1 ml  H2  b e a u f s c h l a g t  

w u r d e n ,   so  daß  im  f r e i e n   G a s r a u m   ü b e r   d e r   S ä u r e - K a t a l y -  

s a t o r m i s c h u n g   d i e   W a s s e r s t o f f - K o n z e n t r a t i o n   1  %  in   L u f t  

b e t r u g .   Die  K o n z e n t r a t i o n s a b n a h m e   w u r d e   d u r c h   in   z e i t -  

l i c h e n   A b s t ä n d e n   d u r c h g e f ü h r t e   M e s s u n g e n   d e r   W a s s e r s t o f f -  

k o n z e n t r a t i o n   in   µl  H2  (p ro   ml  P r o b e )   b e s t i m m t .  

Nach  8  M i n u t e n   e r g a b e n   s i c h   n o c h   3 , 2 5   11  H2,  n a c h   15  m i n  

n o c h   0 , 5 0   µ l ,   n a c h   22  min  noch   0 , 0 5   µl  und  s c h l i e ß l i c h  

n a c h   30  min  nu r   noch   0 , 0 0 2   µl  H2.  Wenn  man  d i e   H 2 - W e r t e  
f o r m a l   au f   T r i t i u m   u m r e c h n e t ,   so  k ö n n t e   d i e   A b n a h m e  

d e r   A k t i v i t ä t   wie  f o l g t   a n g e g e b e n   w e r d e n :  

S t a r t - A k t i v i t ä t   2 ,5   Ci ,   n a c h   8  min  n o c h   0 ,8   C i ,   n a c h  

15  min  noch   0,1  C i ,   n a c h   22  min  0 ,01   Ci  und  s c h l i e ß l i c h  

n a c h   30  min  n u r   noch   0 , 0 0 1   C i ,   d . h .   m i t   d i e s e r   A n o r d n u n g  

w ü r d e   e i n e   T r i t i u m - A k t i v i t ä t   von  2 ,5   Ci  i n n e r h a l b   v o n  

30  M i n u t e n   a u f   10-3   Ci  r e d u z i e r t .  

Die  z w e i t e   V e r s u c h s a n o r d n u n g   b e s t a n d   aus   e i n e r   s e n k r e c h t  

s t e h e n d e n   E d e l s t a h l - K o l o n n e   (0  70  mm,  h  =  450  m m ) ,  

in   d e r   300  ml  e i n e r   L i n o l / L i n o l e n s ä u r e m i s c h u n g   m i t   P d -  

K a t a l y s a t o r   (2  g  Pd  au f   A l2O3;   5 %  an  Pd)  ü b e r   G l a s k u g e l -  

F ü l l k ö r p e r   (5  mm  Ø)  v e r t e i l t   s i n d .   U n t e r h a l b   d e r   F ü l l -  

k ö r p e r   m ü n d e t   e i n   G a s e i n l e i t r o h r ,   o b e r h a l b   d e r s e l b e n  

s i n d   P r a l l b l e c h e   a n g e o r d n e t .   M i t t e l s   e i n e r  M e m b r a n p u m p e  

w u r d e   e i n   I n e r t g a s   (He,  4  1  p ro   min)  u m g e w ä l z t .   Das  f r e i e  

Vo lumen   b e t r u g   1 ,5   1.  Um  zu  v e r g l e i c h b a r e n   H 2 - K o n z e n t r a -  
t i o n e n   zu  kommen,   w u r d e n   in  d i e s e   A p p a r a t u r   15  ml  H2 
(@37,5  Ci  a u f   T r i t i u m   u m g e r e c h n e t )   e i n g e g e b e n .  

Mit   d i e s e r   A n o r d n u n g   k o n n t e   e i n e   Abnahme  d e r   (Auf  d e r  

B a s i s   d e r   H 2 - W e r t e   e r r e c h n e t e n  )   A k t i v i t ä t   a u f   10-3   C i  



e r s t   in  r u n d   160  min  e r r e i c h t   w e r d e n .  

G e g e n ü b e r   d e r   e r s t e n   V e r s u c h s a n o r d n u n g   i s t   a l s o   d i e   f ü n f -  

f a c h e   Z e i t   a u f z u w e n d e n .   D i e s e   T a t s a c h e   i s t   au f   d i e   w e -  

s e n t l i c h   s c h l e c h t e r e   D u r c h m i s c h u n g   z u r ü c k z u f ü h r e n .   Es  i s t  

a l s o   a n z u s t r e b e n ,   b e i s p i e l s w e i s e   d u r c h   Umpumpen,   Z e r s t ä u -  

ben  o d e r   ä h n l i c h e   M a ß n a h m e n ,   d i e   D u r c h m i s c h u n g   d e r  

G a s p h a s e   m i t   d e r   F l ü s s i g k e i t s p h a s e   zu  v e r b e s s e r n .  

T r o t z d e m   z e i g t   e i n   V e r g l e i c h   m i t   e i n e r   von  d e r   I n d u s t r i e  

g e f e r t i g t e n   A n l a g e ,   d i e   n a c h   dem  b i s h e r   a n g e w a n d t e n   P r i n -  

z i p   ( k a t a l y t i s c h e   O x i d a t i o n / M o l e k u l a r s i e b - A d s o r p t i o n )  

a r b e i t e t ,   w e l c h e s   P o t e n t i a l   im  n e u e n   V e r f a h r e n   s t e c k t :  

Be i   g l e i c h e r   H 2 - S t a r t k o n z e n t r a t i o n   b e n ö t i g t   d i e   I n d u s t r i e -  

a n l a g e   r u n d   70  min  um  d i e   K o n z e n t r a t i o n   um  e i n e n   F a k t o r  

von  10-3   zu  v e r r i n g e r n   ( d i e   L a b o r a p p a r a t u r   wie   b e s c h r i e b e n  

160  m i n ) .   D a b e i   n immt   e r s t e r e   e i n e n   Raum  von  c a .  

1 ,2   x  1 ,0  x  0 , 7 5   m  e i n ,   w ä h r e n d   d i e   L a b o r a p p a r a t u r   l e d i g -  

l i c h   0 , 2 5   x  0 ,2   x  0 ,6   m  m i ß t   und  ganz   w e s e n t l i c h  

w e n i g e r   k o s t e t .  

E i n e   p r a k t i s c h e   A n l a g e   zu r   P r o z e s s i e r u n g   von  G l o v e -  

b o x - A t m o s p h ä r e n   kann   z . B .   d i e   f o l g e n d e n   P a r a m e t e r   a u f -  

w e i s e n :  

V o l u m e n  -   G l o v e b o x   ca .   1000  1 

G e b l ä s e - L e i s t u n g   ca .   100  1 / m i n  

A b m e s s u n g e n   d e r   H y d r i e r k o l o n n e  0   12  cm 

h  60  cm 

F ü l l k ö r p e r   ( z . B .   Al2O3)   m i t   Pd  b e s c h i c h t e t   c a .   2  1 

( c a . 1 0   g  Rd pro  1  F l ü s s i g k e i t )  

F ü l l u n g   m i t   L i n o l / L i n o l e n s ä u r e   ca .   2  1 .  



1.  V e r f a h r e n   zum  E n t f e r n e n   von  T r i t i u m   aus   e i n e m   G a s -  

g e m i s c h ,   b e i   w e l c h e m   das   T r i t i u m   d u r c h   e i n e   c h e m i s c h e   R e -  

a k t i o n   in  e i n e   V e r b i n d u n g   u m g e s e t z t   und  d i e s e   vom 

r e s t l i c h e n   G a s g e m i s c h   a b g e t r e n n t   w i r d ,   d  a  d u r  c  h  

g  e  k  e  n  n  z e  i c h  n  e  t ,   daß  das   T r i t i u m  

d u r c h   e i n e   H y d r i e r u n g s r e a k t i o n   u m g e s e t z t   w i r d .  

2.  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   1,  d  a  d u r  c  h  

g  e  k  e  n  n  z e  i c h  n  e  t ,   daß  das   G a s g e m i s c h  

z u e r s t   zu r   O x i d a t i o n   des   T r i t i u m s   m i t   S a u e r s t o f f  

u m g e s e t z t   w i r d   und  daß  das   n a c h   A b s c h e i d u n g   des   d a b e i  

e n t s t e h e n d e n   W a s s e r s   im  G a s g e m i s c h   v e r b l i e b e n e   T r i t i u m  

d e r   H y d r i e r u n g s r e a k t i o n   u n t e r w o r f e n   w i r d .  

3.  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   1  o d e r   2,  d  a  d u r  c h  

g  e  k  e  n  n  z e  i c h  n  e  t ,   daß  d i e   H y d r i e r u n g s -  

r e a k t i o n   m i t   e i n e r   u n g e s ä t t i g t e n   o r g a n i s c h e n   V e r b i n d u n g  

d u r c h g e f ü h r t   w i r d .  

4.  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   3,  d  a  d u r  c  h  

g  e  k  e  n  n  z e  i c h  n  e  t ,   daß  d i e   H y d r i e r u n g s -  
r e a k t i o n   m i t   e i n e r   u n g e s ä t t i g t e n   C a r b o n s ä u r e   d u r c h g e -  

f ü h r t   w i r d .  

5.  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   4,  d  a  d u r  c  h  

g  e  k  e  n  n  z e  i c h  n  e  t ,   daß  d i e   H y d r i e r u n g s -  

r e a k t i o n   m i t   e i n e r   m e h r f a c h   u n g e s ä t t i g t e n   M o n o c a r b o n -  

s ä u r e   d u r c h g e f ü h r t   w i r d .  



6.  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   5,  d  a  d u r  c  h  

g  e  k  e  n  n  z e  i c h  n  e  t ,   daß  d i e   H y d r i e r u n g s -  

r e a k t i o n   m i t   L i n o l s ä u r e   u n d / o d e r   L i n o l e n s ä u r e   d u r c h g e -  

f ü h r t   w i r d .  

7.  V e r f a h r e n   n a c h   e i n e m   d e r   A n s p r ü c h e   3  b i s   6 ,  

d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a ß  

d i e   H y d r i e r u n g s r e a k t i o n   u n t e r   V e r w e n d u n g   e i n e s   K a t a -  

l y s a t o r s   e r f o l g t .  

8.  E i n r i c h t u n g   zu r   D u r c h f ü h r u n g   des   V e r f a h r e n s   n a c h  

e i n e m   d e r   v o r a n g e h e n d e n   A n s p r ü c h e   g  e  k  e  n  n -  

z e  i c h  n  e  t ,   d u r  ch  e i n e   H y d r i e r u n g s v o r -  

r i c h t u n g   und  e i n e   V o r r i c h t u n g   zum  k o n t i n u i e r l i c h e n  

A b s c h e i d e n   von  m i t   T r i t i u m   h y d r i e r t e n   V e r b i n d u n g e n .  

9.  E i n r i c h t u n g   n a c h   A n s p r u c h   8,  d  a  d u r  c  h  

g  e  k  e  n  n  z e  i c h  n  e  t ,   daß  d i e   H y d r i e r u n g s -  

v o r r i c h t u n g   e i n   W i r b e l b e t t ,   e i n e   F e s t b e t t k o l o n n e ,   e i n  

L ö s u n g s s y s t e m   o d e r   e i n   E m u l s i o n s s y s t e m   e n t h ä l t .  

10.  E i n r i c h t u n g   n a c h   A n s p r u c h   8  o d e r   9 ,  

d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a ß  

d e r   H y d r i e r u n g s v o r r i c h t u n g   e i n e   V o r r i c h t u n g   zum  k a t a -  

l y t i s c h e n   O x i d i e r e n   des   T r i t i u m s   und  zum  A b s c h e i d e n   d e s  

t r i t i u m h a l t i g e n   W a s s e r s   v o r g e s c h a l t e t   s i n d .  

11.  E i n r i c h t u n g   nach   e i n e m   d e r   A n s p r ü c h e   8  b i s   1 0 ,  

g e k e n n z e i c h n e t ,   d u r  c h  

d i e   V e r w e n d u n g   in  e i n e m   S t ö r f a l l -   bzw.  N o t s y s t e m   z u r  

B e s e i t i g u n g   von  T r i t i u m   aus   e i n e r   n o r m a l e r w e i s e  

im  w e s e n t l i c h e n   t r i t i u m f r e i e n   A t m o s p h ä r e .  
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