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Bef:if:t:’Gravihétr;s@hgfﬂéfriumeﬂegtimmung in
s Aluminiumoxyd~Chrcmdxyd—xontakten.

5 & fein gepulyertcs “rebegut werden in elsem “rlenmeyerkol~
ben von 509 emS pit ca. 40 cm3 eingy 50 wigen HoS0 Ubergos-
sen. “ine Klumpentildunz mu8 durch 8fteres vopsichiiges Um~-
schiltteln vernindert werden. ¥un hilt eca., 30 minuten bei
schwachen Sieden und dumpft bis zur Sirupkonsistenz ein. Nun
spilt man das Gunze nack Verdinnen mit etwas Hp2 in einen
© 500 cm3 fassenden MeBkclben, fiillt nach dem tbkilthlen mit |
destillierten Vasser bHils zur jerke und schilttelt  gut dureh
Hiervon werden 200 em3 (2 &) entnommen und in einen 750 cm3-
Erlenmeyerkalben gegeven. Kach Zugabe ven 10 ceom Methanol
und &nschliesendcm Fochen (ca, 3 Minuten) werden restliche .
Chromste zu or reduziert. Turch Hinzufigen ven Ammonisik :
(25 7ig) in geringem "“berschul werden 41 und ¢r-als Fydroxyde
‘2usgefEllt, Tine kleine denge von smmonedrbonat (ea. 1.8) -
féllt die geringen Kengen etwa verhandenen valziums zye. Die
gesante Féllung wird kursz 2ufgekocht, in einem 507 ‘em3 fagsen-
den lleBkolben fibergpilt und nach dem /bkilhlen mit destillierts
“asser bis zur Marke aufgefillt. Man schiittelt @ut durch und
Tiltriert durch ein ralienfiltes 250 .om3 in-ein:n leRBkclben
entsprechender Crdge a2b. Danach spiilt man diese 250 cm3 in .
einen 1 -nno cm3—trlenmeyerkolben und. verdampft suf der HKelg-
Platte bis zur Troockng. (zum SchluB sehr vorsichtig). Tureh
stiirkeres "rhitzen werden die .mmonsalze 2um grBften Teil ver-
dampft. Kach dem +bkithlen wird der Glickstand in ca, 50 em
_H20 gelsst ung zur réllung letzter feste von Ca, Or und Al
0it einigen Iropfen konz. immonizk und 1 g Ammoncarbonst
versetet. yan kocht kurz auf ung filtriert durch ein 7 cm-
Rundfilter quantitativ in eine Platinschale. Fach dem Ver-
dampfen des “assers werden die ‘tmmonsalze bei Rotglut iber
der Bunsenflsmme verfliichtigt, Xach dem Abkithlen wird gewogen,
Jetzt wird mit 22."50 cem HoC durch 5 Min. Trwirmen vorsichtig
Uber freler Flemme das Natriumsulfat geltst una in ein kleines
Becherglas abgegossen. Man gliht die Schale kurz undg wlegt -
nack dem ¥rrkalten erneut. Tie Differeng ergibt die Faps0y--—-
ienge, welche. auf Napgo umgerechnet wird,

In der inm Beoherglas befindlichen Natriumsuifat—Lésung priift
man Jdurch Zugabe von einigen Tropfen Ammonisk wund woenig )mmon-
carbonat auf- teinheit, pie L8sung muB klar bleiben. Sollte
dies nicht jer Fall ‘sein, B der #Tbeitscany vom peginn des
Filtrierens in die Platinschule ab wiederholt werden. :

R I 36 Durchschrift
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2. Bericht bétieffend Aromaiisiefung ﬁen Fremdbenzinen.

' Erganzend zu dem Bericht vom 23, 2. 42 liegen einige‘
5neue Resultate mit Reitbrook-Benzin vor, auf die im Polgenden
néher eingegangen werden soll.‘

Zur Verfdgung standen die Reaktionsprodukte einiger Ver-
suche. die mit Mischkontakten durchgpfuhrt worden waren,d.h, zur '
Aromatisierung war ein Gemisch von Jje& 1 Vol. Aromatisierungskon-
takt und 1 Vol. Spaltkontakt verwendet worden. DlewAnwesenheit
‘von Olefinen in'diesen Produkten- erkenntlich an den .Jodzahlen
von 19-24 - machte eine Aydrierung der ungesittigten Kiw-Stoffe
erforderlich. Diese wurdem selektiv d. h, unter Erhaltung der vor-
handenen Aromaten, ﬂber*einen Aromatisierungskontakt durchgefﬁhrt
Die Bedingungen hierbeil waren: 10 Vol.% Fluseigeinsatz/h, Tempe-
ratur 450° » Wagserstoffdruck 20 -atit, Xontaktvolumen 700 ccm. Ab=-
genommen wurden 301 Hz/h. Es stellte eich heraus, dass die Hy-
drierung des Reitbrook-Benzins erheblich langsamer verlief, als

z.B. diejenige des Ruminienbenzins C. M.B.

Nachstehend seien kurz~d1e wichtigsten anétanteh dér
einzelnen Produkte vor und nach der. Hydrierung angegeben.

‘8) Reitbrook-Benzin aromatisiert lber Ar.-Kontakt
(A1203/80 20 ﬂ/Crz 3) und Granusil gemischt im Verhéltnis_
1 Vol. : 1 Vol. i

unhydriert o hydriert

wD2O = 0'800 nD20 = 1’4509 ) D2° = 0’799 ILD20 = 1’4605
Jz =19,2 ap =36° . gz =4,7 = A = 22°
'SPL =27 % Sz = 169° SPL = -  SKZ = 149

- ‘ Motoroktanzahl: ‘ 73,3

" " +1,2Pb= 87,1

'lsxurdﬂéa;'rift’
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b) wie a), anstelle von Grahusil wurde synthetische deutsche.
Bleicherde verwendet. : '

Eggxdrier v _-hzdiiert

- Dpy = o 805 }“1:26 = 1,{,5;.7‘ Dy = 0.796.,_ "%20; = 1,4596
3z =19,3 AP =34 9% =5,3 . ap = 26°

1R
[}

170 © . SPL=35% Kz = 159°
‘ llotoroktanzahl ohne Pb= 68,4
" " m.1,2 " = 82,8

SPL

.

3640 sKa

“e) wie a), anstelle von Granusil wurde Borylphosphat einge=
setzt. ' ’ : ~

unhvdriert . hxdriért

Dyo =0,804  n_, 0= 1,4525 Do = 00798 np50= 1,4495
JZ = 25 AP = 43 I = 6,4 Ap = 48°
SPL = 28 ¢ SKE =172 = SPL=27¢%  SKi = 169°

liotoroktanzahl ohne Pb= 63,0

" " m. 1;2 = 80,7

Voranﬂtehende kleine Tabellen sind in mancherlei
Hinsicht intereesant. Motordktanzahlen von 63 - 73 ohne Pb
fur Ki-Stoffgemische mit Siedekennziffern von 150°= 170° sind
recht gut, ‘auch die Blelempfindlichkeit mit 14 — 18 Tinheiten
ist wider Erwarten hgch. wie ersichtlich, ist es nicht vol-
1lig gelungen,bei gigmaligem Durchsatz dile Jodzahlen auf eﬁﬁ&n
S0llwert von 3 herazbzudriicken; auf eine zweite Hydrierung muss:
te verzichtet werden, da kleine Undichtigkeiten an der Druck-
pumpe zu Verlusten fithrten, so daés fir einen zweiten Durche
satz nicht geniigend- Haterial vorhand%n war. Immerhin sind die
Jodzahlen gris senordnungsmasoig noch ganz tragbar.

Ein geringer Abfall der Dichtan bei der Hydrierung
‘War zu erwarten, erstaunlich ist bei allen-3 Produkten der ge~
- ringe Abfall'deS SPL von nur ca. 1 %, was damit erkldrt wer-
den kann, dass in dem unhydrierten Produkt verzweigte Ki-stof-.
fe enthalten sind, dle beim Behandeln mit Schwefelsdure-Phos-
phorséuregemisch eine Alkylierung ergeben, oder es tritt beim
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Hydrieren ‘noch eine gustitzliche Aromatisierung ein, be-
. dingt durch die.lange'Aufénthaltsdauef am Ar.-Kontakt,
trotz des hohen Wasserstoffﬁértialéfﬁckes. In diese Rich-
tung deuten vor allem Refraktion und Anilinpunkt von Verw
such a?’undﬁb)'bei einem Vergleich zwischen dem unhydrier-
“ten und dem hydrierten Benzin. Der Abfall der Siedekennzif-
fern von a) und_b) nach. der Hydrierung ist ein sicherer Be-
wels Piir dié Aufspaltiing eines gewissen Teiles der beiden
-Reektionsprodukte tiber den Ar.-Kontakt wdhrend dér liydrie-
rung. - ' i - ' -
Etwas im Gegensatz zu diesen Ergebnissen steht
der Vergleich des unhydrierten und hydrierten Benzines von o
Qéi dem wihrend der Aromatisierung Borylphosphat - also . kein
RER ausgesproghener Spaltkontakt - als Zusatz vorhanden war,
3chon das unhydrierte Produkt ist von den vorangehenden ere
heblich verschieden, Jodzahl und Anilinpuakt sind hher, der
3.P.L.-Gehalt 1st geringer, was bei gleicher S.K.Z. wie a)
und.b) eigentlich auf vermindérten‘Aromatengehalt hindeutet.
Zfﬁéichend h;ervbn lassen Dichte und Refrgktiop allerdingas
keine diesbezﬁglichen Schlisse zu. Bei @efznydrierung;ver-~f
hdlt sich dieses Produkt Jedoch - verglichen mit a)'und b)
vollig anders, man m&chte sagen, normal, der Anilinpunkt
eteigt, die Refraktion f81l1t, die Siedekehnziffer bleibt
konstant. Bemerkenswert ist die hohe Bleiempfindlichkeit
gerade dieses Produktes: 18 Oktanzahlé;nheiten bei einer
S.K.%. von 170°. B o '

- Es zelgt sich also, dass Bel Aromatisierung
mit Mischkontgkten sich ein recht brauchba?géuFagrbenzih
ohne Blei herstellen lisst; mit 1,2 Blei waren fast Flie-
gerbenzinqualitéten erreicht; als entscheidender_Nachteil
diirfte aie‘hqhe SeKeZ. anzusprechen sein,(s;K.Z.J des Aus-
gangsproduktes 111:)-d1e noch iber dem normalerweise fiir
Fliegerbenzin giiltigen Siedeende von 165° 1iegt, -

" Mit diesen Ergebnissen waren die Versuche mit Reitbrook-

Benzin abgeschlossen,

. . .
) : -7 ‘
35 : SN -
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© 7 ‘Ditrektor wvon Asboth.
"DMipl.-Ing. spiske S
THe Mg nicderveck -

Ir. Gelrke

Betrifft: ‘ufurbeitung gebrauchter ~row:tisierungzskontakte
(durch Zerleguug in Aluminiumoxyd und Chromnitrat.

rle tuferbasitung gebrauchter A1203fur20 -fontakte (Aromati-
sisrungs— und-:Dehydrierungskentixfe) zuﬁ owecke der Yieder-—
gevinnung erheblicher iengen an reluem Als05-als Fontakttré-
‘gersubstanz und des wertvoilen Shroms ais Aktivater wurde
+leborm#ifig im Rehmen des.Aromatisierungsprogramms ingzwischen
‘abgeschlossen, Trotzdem die Resultate einor Uterprifung und
Ergéngung in halbtechnischem oder technischem Malstabe be-
diirfen, soll schon jetzt ein erster berblick ilber die er—
haltenen Frgetnisse sowie Schwierigkeiten und ihre Beseiti-
gung gegeben werden. - S ’

Schon ver léngerer Zeit waren Untersuchungen mit dem gleichen
Ziel in Angrif. genommen worden. (Vergl. Bericht ir. petri
-vom-1.3.42)- Dort wurden verwiegend die ¥5glichtait und Vor-
teile untersucht, die ein alkalischer, Sodazufschlul in redu-
zierender und oxydierender Atmosphére bieten wirde. aAls RN
bestes Verfabren wurde seinerzeit der iufschluf in reduzie-
-render Atmosphire erkannt, wihrend der oxydierende ;ufBchIuf
ebentclls &ls brauchbar hingestellt wurde.

Die Nétwéndigkeig, in einer Muffel entsprechender Créje linge-
Te Zelt bel 1000° mit gréBeren Sodamengen glithen zu miissen,
wobei ein Luftabschlus zur Vermeldung auvh tellweiser Oxyda-
tion zu Chromat notwendig war, war der AnlaB, neue Versuche
auf vbllig anderer Basis durchzufithren. Verschiedene !'ber—
legungen fiihrten zu dem Schlu8, daB die bei dem ufschlugB
‘¥on Bauxiten angewandte asrheitsweise der Drgckkochggg - Be-
“hundlung des Pauxit bei Temperaturen um 200” und 20 - 25 atd
im Hochdruckautoklav mit konzentrierter Natronlauge - wabhr-
scheinlich auch bei der Aufarbeitung von Aro-Kontoktsn sum
Ziele fihren miisse. Tine inszahl daraufhin durchgefiihrter
Versuche, von denen die wichtigsten in Tabelle I angegeben
8ind, ergabex die Richtigkeit dieser Vermutung. lie Zusammen—
setzung des untersuchten Kontaktes war: 78 % AloCq 22 % Cra0
dic Kontaktkirner (1.~ 3 mm) wurden Yor dem Tinsalz zu Staud
vermchlen, die Binsatzmenge betrug im allgemeinen 80 e
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Tabelle I

- . 4 ‘. .."> .
neaktions- Iruck in Rilkrdsuyer “REewandte i Gehalt 4 Aufschlus 'émarkumgm

Gas, Menge der wHissr.

tempgratur, ‘et “in.s%d, NeoH - Leuge . vVOm AlpCy :
195° 15 s as . egs
195° T 5 . 4,5, SR OO 30 g A v ,
195:x 150 5 1o 33 e .f§Z$§fﬁ?ESé§§o
195 15 8 162 35 56 ringitg '
195° 15 5 191 : 25 39 130 g Koqtakt
19~9 15 1 157 L300 30 Iinsatz

o . . - <100 g Xontakt

. *ie exrsichtlioch, gelingt es ohns grofe Sehwierigkeit, Uber 90 &
‘des im Zontakt vorhsndenen Alp0y durgh alkalisehe L ruekkochung
in 2luminst Uberzufilhren. Tesonders der letzte vormueh zoigt,
cad bel ca. 20 ot und 207° gokon die kurze FKoehduuer ven 677 fir |
elnen 90 “igen sufschlug augrelicht, U cueh die levzten 12 % in f
Ligung zuv bringen, benstizt mun~nock ce. 1 Stdl3 slgc. eine im
Yergleich gu der snfungs-Losungsgeaschwindickeit uuvaraﬁltnismﬁﬂig}
lange Zelit. ©s ist aber, wie apéitere “ersucie @xlgter, such gare
nicht erforderlich, weascntlicekh dber einsn 90 AMaen [ ufschluBf hine
auszugehben, da bei der “elterverarbei tung deS'CrQO} Silckstandes
suf Chromnitrat das restliche 41,05 nickt stért und zuch-bvef—dem 5
Viedereirsatz zur Xontaktherstelfuég bezlglich Xernfeatigitelt und
Aktivitit keine SQhwiorigkoiten“bereite;. Somit vurde der erste
Teil der aufarbeituny von Aro~Eontzkien: die “lcdergewinnung des
£1203-1in relativ kurzer Zoit befriedipend gelisnt, demn es Btellte
sich heraus, dad -~ wie zuok zu erwarten war - dle nfzllende Alu-

" minetlsuge nech Yeriinnung suf die zur Zeit bei unz gobrévcehliche
fonzentration: 5 w#ige FafH-Lruge tnd 80C % Beot-berschug, begogen
auf die Verbindung N2:10, bei der P8llung mit G0z cin in jeder
Hingicht befriedigendes 51,0 lieferte, das dem Zusn rrischmaterial
(Al(OH)é aug 3Zauxit) nach fagen in Na0B und FEllon -nit ¢0p lLer- ]
zestellfen Produkt gualitativ v61llig- chendlirtiy war. pie weiters
Verarbeitung des verwiegend Cro0y enthaltenden nYokstindes begog-
nete zunichat einigen Schwierigkéiten, die vor 2llesm darin begrin-

. det waren, du8 aufer #tlp03 noch erhebliche Mengen an FepsCy und

. 512, im Rilckstand anvesenll waren. Pei der Eerst«ilung ven~Liro-
Eontaxten scll tunlichat abver nur ‘weltgehend eisen— tnd kiesele
cdurefreies Ckromnitrat Verwendung finden, da Fepy vor allem N
die Kohlenstoffbildung stark ziktiviert und 5104 ak%ivitatshemmend
beziglick der fromatenblildung wirkt. Somit muBSen Yethoden ente
wickelt werden, die eine weitgehende Abtrennung dee -isens und-~ |
der Zieselsiure gewéhrleimsteten. In der felgencen Tabelle IX ist
zuniichat eine ‘nzahl} ‘nelysen asufgefiihrt, aus denen dle Zusimmen~
Setzung des nachk dem alkalischen Truciaufschlus hinterbleivbenden
feuchten Cr203-Rﬁ¢kstan§es‘hérvorgeht. i -

dabelle IT

ﬁ~créq3 % 2103 4 si0p o Fegpl3 4 ﬁago F coé,‘ Beuerkungen _
TN 48,3 25,5 4,8 . 4,3 12,7 5,0 der Kontsict enthielt noch
ca. 1.5 “ i und H¥no.

62,8 25,1 T 2,2 703 2,9 »

' ) - -3-
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Ler rontakt entnklt nack dem cruckaufgehluB ca, 49 - 50 Gew. 5
‘aszer. ie obigen Zzhlen besiehen sich -suf die wasserfreie
Tusaumengetzung. Yie ersichtlich, sind im ergten Xiuzsxstend nur
inepp 5% ¢ (rply - der stufschluB wer nisht lunge 5 durohge-.
Tithrt werden = afir abexr 10 % Fe Cy und 2103 sgsie 16 & .lkeld
und “Scida. Tér rveite sufseklul eu%h&lt 2ie zur zeil snfsllende
nermele Zusentenseteung. des Sickstzndes. - Cer oberc Hontaukt war
vérhﬁltniam&Siy_stark‘mit,Fe203 uné Gi0p verunyeinigt - neben
e&. 3 4 Fepd und: §i05 aind Tad 17 5 ilksli verhenden, ven denen
Fepts und Siffp praktiseh restles und das :1kali bis auf ca. 1 S
ntférnt worden.miissen. Versuche, durch einfachs linsere 7egaepr-
koechung des ~lkall in Lisung zu briugen, sckeitverten, da anschei-

nend dus lberschtissize #lkall niort in rera von liydroxzyd cder
Karbenzt meohenisch bei emenst 1st, scndern in Form ven Varbin_
dungen (g.B. ‘lupinaten) cder lopprelsalzen. verlicgt. Kech verw
schiidenen Yersuchen, auf die hier nicht niher eingegargon werder
5011, wurde gefunden, .<2: verdinnte ichuwefelsbure ein senr
‘brauckbares Lisungsmittel fir den chromheltigen Rontektreet dar- .
atellt, wihrend belapielsweise Zmlzediure ner spurenvelise und -
Salpeterslure unter erteblicher Chromstbildung 18st. .n dieser
Ltelie gel eine merkwilrdice becbachtung virweggensmian, dis sich '
¢ls sehr wesenilick Iy cas suflisen in Sehwefalslivre lerausge-
atellt but. s wurde nimlich gefunden, 2as der feuchte CLromoxyd~
Leltige BUckstund sich in verdirnter Sclwefelssure vorkbtlinia-
nidig langsan lést, deld aber der L¥seprozes aulorcrdentlich bee
schleunigt werden kann, wenn dus feuchie sutericl kurzzeitig

tel Temperaiuren cberkulb 153° bis ca. 300% getrocknet wird,
“¢1bsiverstindlich wurde bel den verglelohsversucken darsuf ge-
echtet, dal die Schwefelsduremenge und Ienzentration gscwehl bei
der Touclten «ie bei denm vorgetrockneten xaterinl #leich waren,
C.hie Jer Fassergehult des feuchten iateviulas wurde bei der .
Schwy felsturezugabe entsprs ckend - bericia chtigt. Nachstohende
kleino Tabelle veranschuulitht die erhaltenen'*rgebniase;

Fveee)

Tabelle I71 . ) ..

N
Trocinunss~ Gew. . Tiiuiostand Lemeriungsen
tomprratur YETe o ndniota HEME ARG
- 44 2 rreteg ungetrcckmﬂ;
O
27 16,0
- J
20 574‘1
271° 120 = S cz. 5 7
3nn° 30 - oo : 21,0 %
< §anC - 5 : . ) -
3 6 ¢ > 4,4 &
ol YR T : o
3 12 ' 2,1 7

Pie :inwaage betruy jeweile 5 &y bezogen auf Trocikensubstanz. Aufe
geschlossen -uxrde mitv 60 wiger Eally und awaxr 25 2 | iNg prec ’
2 i Xontaktrickstand treehen. "ie ersichtlich, it 4%e unge tcock-

nete fasse inuerhalb 2 3td. nur zu gut 30 » £elst scrden, aber |
auch eir hzlbstindiges irocinen bei 200 und zczur Lei 370° reichnt
nickt aus, wr einen restles befriedizenden Umpoutz 2ic: 2rzustellen.

-l
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"rot eine 67 Minuten lorge frocknung bei z7© genlst, und de
léingere Zciten scwlie h¥here Temperaturen nur unerheblick begsere
Verte liefern, dirfen diese pedingungen als die zur Zeit gine
stigton zoltem: Loxr Xontiktrickstund boeited naoh dleser Trock-
nangsperiode nur. noch “enlge Trogent “nsger. ° ’ ST

Per irage der Sturekonzentration bein Autschlul wurde nun erhihte
Auimqus&mkeit.zugewag‘ s, denn ep konrte aug technicoben sowie
'Materialhbabhaffungsgrﬂnden nickt einerlei sein, wic oturk die’
Zum tufeckluB cingenetzte Zdure gein wuBte, wr in nickt allgzu
langer eakticnszeit ein Lisen dés Fonta¥tricketanden e bewdhr-
‘leisten. “eshalb wurde eine grigere :inzzhl Versuche mit Sehwefele
séiure der verschledensten Kcnzentrationen durchgefiil,rt. “bver die
crhaltenen Zuhlen #ibt Tadelle IV nithere Luskunft. -

Tebells IV

Crp03-Riickstd. ,
angewandte Rclrwéfelshure Trocknunge~ ' ¢ nicht Temerkuncen
Yenge in g .cem Fenzontr, Zeit Tempgrntur aufzeachi, HemerIuns
o . . din, v i : y
10 6 37 ¢4 , 83
PTYEN - A o Haterial fauecht,
1 310 67 : 31 & ’
T 6~ 3 90 17 5 g trooken ontapre.
- ~ 5 - chen 17 g Taucht,
? 47 7 . 12 .. eakt.Taner mit der!
5 31 T FHae , 9n N =8 - Lehwefelshure Je-
‘ B welils 9% uin. - !
. N Sant el - BT (t €3 .
1 q an an _ _ Recxticusdsuer nit
5 3 67 = 2T' 7,5 H25'34 15 2td.
57 58" 34 @ ) 27 7 .. imexticnsdausr mit
- Hp8% 14 5td.
52 580 34 # - 5,9 20 rta.
50 S 930 AN g gn 200 oa.6,7 . 14 vta.
5 530 40 gn 20~ 5,1 22 i':td‘o

Ile ersten 7 Versucle sind kler: wie asckon orvihnt,

Zateriul nur sehr schlecht autgeschlossen. “urtiber hinuus zelgt
8ich, dafd bei 1y5-atiindiger Kochdauer mit Uchwefolsgure eine

37 Fige HpB80, nochi17 % ungelist 1d3t, eine 60 e dagegen nur
noch 8 7 = eg’war Jeweils die zleiche Henge K eingeoetst -

‘und daf selbst bei der 60 sigen Lelwefelstiure aine varld 2O g
der heaktionszoit von £ ouf 17 Gté. praitisch keing ?rﬁagggg '

der gelgsten fontaktmenge ergibt. “onm auch” 17 3% Teketinia noch '
2u viel 8Ind - vor zllem im Hinblick suf die reatloese “icderge-
winmuing von Chrom - so ist douh beserkenpuert, daf man mit einer )
37 #dgon 1 S04 Ubarkeupt sc vial in Lisunz Lringon kenn, gume

§aTS 80, fife sbure immer nock 8 7 uncelst 168te. -Liloets opeint
in diaser\'rﬁﬁenordnung - wie such die niichaten Varauche in der
Tebelle zeigon - dic naxinel erreicobare fusbeute on aufresehlog-
Senenm Kontekt zu liegon. Ier préltiseh ohromfreie Rickstind - in
ihe-sindnoeh oar 4 7+ des geeamten urapringlich verbandenon

Strems snthulten - ptellt anecheinend eine Hogt - Alpfy = 2ing -

-5
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Verbindung mit wenig 20z dar, die iberhaupt nur senr schaer in
Lisung zu bringen ist. e o S _

Iig letzten vier Tareuohe/zeigqn Ansctze -in 10-fack ;réferer
Herge mit verdunnter'Schwofelsaure,fdie vor #llem im Hinbliek
2uf die kerrodiercnden Tisenscreften einer 60 <ijcn Slure Gurghe
gefikrt wurden. von vornlierein war e8 klar, dug entsneschend
lingere mochzelten gevwlhlt werden mubten, um elren Lofriedigender
Aufschiuf gu ‘srzielen. uit eingr 34 iigen” siure G it pmun

in 14 5td, - wahracheinlich.acgar gchon-in 10 7td, = einon Auf-
schlul ven 93 5, withrend cle 40 viyge 3Zure in diéser Zedit 94 %
“ufsehluld ergibi. Ter Unterschied ist tlse nickt selr Zrof und
men kiime mit sin:r ca. 15 %igen “chwafelsture sicter aus,

fachdenm die Julflisung des Op 03-Hﬁckstnn6ms.befrieﬁigand selungen,
war, wurde %ls nachstus “rob e cie ‘biremnurg des isens (siehe
teite 4) und eines Telles des Alpdy in angrilt genchnen, da
‘Bich ferwusgests1lt baite, daf pragtisch die cecaxcte Kicselsiiure,
‘deren Abirennung vom Cron Je ebenfalls notwendig wer (siche
welte 2), 'in dem unl@algcécn Elckstend des Schwefelaﬁurqaufsch;ua
geés zuritickblieb und sich ecmit eine weitere cder bosondeTe Ab= |
trenrung eribrigie. - ) )

“ire “berpriifunz dex #0glichkeiten, chrom in Srelvertiger Form
vor Tisen in zwei-gder dreiwertiger ‘orm zu tronner, zeigte..
alsbuld, daB pravtigcet als sinsige Losun: (1o seluative Féllung
des dreiwertisern ~hrems in Gegenwert ven zwelviertizem Tisen

bel ainen bestimeten ph-ert ébrig btlieb. Als-Fﬁllungamittel
s0llte dig bei der Heratelluns ven o1 (0K) tir iro-Kontoicte
anfallende alkalische Scdalauge Jienons LA in dey zu féillznden
i8sung das ‘isen zunf«hat in drelvertiger Porm verliegt, wurde
eine snzahl Yersuche durchgefiinrt, !ie dem iufriuder. dos booten
Fedukticnsmittsls dienen 8cllte. & stelite aich heraus, dag

im verliegenden ralle hatriumthicsulfat am besien eignet war,
da ea vor ellem das dreivertige :'isen ragek und quentitafiv
roduziort govie cbhenfalls - wie.en‘gelegentlich verkomnt < kleine
“Hengen Thromat su drelwertigen shrom, es billig 1st, leickt gu
hendhabven und nceh verhiliniemiSig sut zu beschaffen,

Bun wurde -4is selektive Fillung s2lbst eingelend siudlexrt. Tabet
surde gefunden, def bei eiiem Fli=7"ert von 4,8 ~ 4,5 vrehtiseh-
das gesente Shrom zlg Eydroxyd cusfillt, wilrend dos whelwortige:
“ioen noéﬁ-heitgchend in LSsung bleibt. Jbenfrlle =mitrusgef#llt
w¥ird sle dreiwertigesn Ton Batirlieh noch das is ‘hromoxyd regt-
1liche Al-Hydrexyd. Legt man den pE~Tert der FElluny tiefer - z.p,
euf 4,5 - go bleiben. noch nennenswerte iengon Chrcon ir ‘Lésung,
stellt man den PH-"ert zuf tiver 5 ein, 6o fillt oohcn der grilte
Tvil des ‘ivens mit. 'zan iat also beziixlich der- Fillung an ein
vexbiltnismigig edges pﬂ—Interwall"gebundén, erhilt aber ein gut
filtrierbares; weltgehend e¢isentroies Chrephydroxyd, was sich
such befriedizend von adacrbierten .lkali durch,Taschungen be-
freien lugt. Als vorteilhaft stelltae sich hersus, dis Flillung
‘helf mit heider Sodslsuge vorounehmen, da in dicsom Falle das

shromhydroxyd sich svesser filtricren 1u3t,

Baegliglich der "nifernung des im Chrombydroxyd noch vorhandenen
rectlichen 4£1{0K)3 1st Folgendes gn sagen: rI'in geowinper "rogente
satz sn Al(DE)3 1§t ohne weiteres tragbir und beeintriichtigt:

in keirer Weisé die Axtivitdt der eplitor damit hergestellten”
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iro-Ecniakte. “1e hoch der_s-Gehalt sn /1-N1ltret im Lrxcmnitrat
raeximel sein darf, kann zur Zeit noch nichy cegagt verden, bis
gu 25 4§ rl-liitrat Lesbren auf chromnitrat kinnen nker a6l durche
Aus tragbar cugenseton werden. Ist aber inm gefullter ‘hremiydroxy
ety als deés ebigon rrcrzentgehelt un .11(‘”)!3)3 entoprechen wlrde,
BCmuf eine - uskcohung mit Each srfolgen. Tlene  Foackiakt am
boesten upmitt@lbargggshhliesﬁhd an dle solektive Péllung, un
-ednr lterung duo gefbllten ~1(0K)3 verzubeugen, wep die Loge
“liclixadit in verdinnter Lsuge sulercrlentlich ersehweren wirde,-
Tigaw Alkalilevuge kann nsch dum‘Abfiltrierén'dos rostlicohen
:)r(OH)3 Ubrigéne obhne welteres wisder in de:n AJ(GH);»PﬁlIunga—
Pro2el”lir Arc-Fontunte siugeschiltet werden. sun wizk1t o
Fenzentration der Liuge etwa 6 - 10 %3g und nimst sincn der
Formel N&OH 4+ fl(QH)3->Haﬁlﬁg + ZhpQ entepreotrondoer 4 - Eafaohe)
“berackub. Tin kurged, etwa 17 :xim en Lingas Sufkechan int
wisrelchend, scforiiges erechlielendes Filtrioron und b hrrelige’
‘Bachon mit Leddem Bofer zur ntfernung des redellaten A1 1i
rupfieblt sich, ) .
sas fertire fouchte Chiennydrexyd onthblt im all.vuclinn 17 -

15 £ Tr2c3, der “aesorgehzit igi 21sc senr &rof. 'as dio angehld
Sende ‘uflsung in konzentriorter falpetersiur: arbalangt,. so
20l bezlzlich der inzeliheiten auf cen Clericit iLher "ale Herstel
lung vern chremnitrat ous Netriumbichromat” vom 11.17 .43 vervie-
8en. Lorusss geit hervoer, dag beisplelevsisg oin Teucktes Cr(ﬂﬂ)s
@it 12 7 r.o ewveckmiidig in normcler konneniriorter Hhing zu
13gen ist, du”die JBvandung keohkongentrierter dhure ieifierled
Vorteiln erorinsgt, und dci bei der irochnung unbedinzt Tempors-
turen unter 167 eingebalten worden sollen, 4o sonot vnlidslionsag
Tr(ﬂﬂ)3 entsteht., - - . -

In cer neckatebendenr?abslle ¥ ist eine . uswalkl von Yersuchen
sufgefthrt, o4 an.Zuhlennsterial -alies enthalten, wes wihronpd
der rufarbeitung ﬁberhaupt'zdhlanmaﬁig erfaflt wird. .is Taul-
ochluBabure ' wurde zulatzt nur noch ve -diinntas JelwaTelsdure
mit einem‘ﬁ23“4-oehnlt'VUn 34 -~ 49 # verwendst. Yer a2em L¥sen
in selwefelBBule war der Xontakt jeweils 97 ddnuton bel.gnn®
getrocknet werden,: : )

Zum LO¢un in verdirnior Shurc von {r(TH)y wurdon ow, 15 -.20 3t
beuﬁtign. Dar unIOsliche-xﬁckstund - CB.TM,5 =~ 1,5 dor Jegunten
vhrommenge enthaltond - izann verworfen werden, sa o1, Test nur
sus 81,533 und” 810g bestekend, f{ur verliegsnde Fwecke kedin
Irteresss mebr beaitst, wuch die foninnung des restliclan Alpiy
viel zu teuegr whre. VisTleicht wirs ep als Kontakttriiger fur
ratalysetcren cler sogar ale tpaltkortakt - Algﬂ3und 210p - ver-:
wendbar. e . - ' X

fur Fhllung sslbet ist elics Hhhers bereita i veor:
€983gt, 06, 8 - 17 o dey gesanten Fool 3-Menge Ll
vbromoxyd guri:k, wihpand fber a5 « fn Filtrat ontiodten ‘sind,
des rortgegoben vird,. Der pi-lert slintlicher Tiélivn,ra:, liegt

bel ez, 4,8, hierbdei sind. ite or D3-Verluste miniwmad, rie Fugte
Btellung der pli- erte in der zu f&llenden Lisun,; gescralh untep
Arviendung  der bokunnien "Lyphap-Ztreifen. rurcr die ;nuﬁewaschung’
BUr ‘nifernung des mit dewx chrouhydroxyd niGdergeEoLluﬁLﬁQn
,1(92)3 wurde ce, ‘3.4 des ~luminiuns bersusyenoumen, scday sich
sleo -“vergl. Jabelle vl ~ @in chrombydrozyd myt ne - 0

Cxafy ergivt. eser feintuiteegrad iest ia 2llrensinen ausgred chend
‘a8 den etvas hohen Alxalirernlt znbel&ngtynnch 4-maligern Wnsahe;L

I

wreehenden

wen beim




3@&495 .

it einee Jir feuobtcn’:r(cn)j gowlohtamiiBig snteprechendan
fa-Menge) so JGrfts er gerade noah tragbar sein, da bul der

R ntuktherstellung das 41273 orietene wenigor als 1 2 ilxeli
(Nas™) entiilt und;der‘FortggKOntakt‘cu. 1,35 ;7 Kaoo besitgen
aolg. a sich Alx0y . Cr203 im vertigkontakd i ofwa B2 : 18 .
verhelten, kinren eclrunoinl8ig dey liegl=Satzlt Soo ‘ra3y und
'd&s'hlg?g beeilglick dss Eentaktunsateas mit eilnam "o11 fa3n=
‘8Tt voBT1,35 Gew,  mit elnralkuliert “erden, Lhert 2llerdiuys )
suth dar #1kaligshslt desl;lgﬁ3'ﬁbar,1_¢, se mul ¢oo Tauchte
Aﬁr(ﬁﬁ)3 2y Verriugeruny dep NegN=Tertes ehen noch melvere

Male gewepchen-werdern. ier "sovsrsehezlt jder ?ertig—”hrcmhydroxyd
lag im mllremeinon avigilen 85 .und °6 3, . .

"0 wurde aher poch wine \waiara H8a1donksty sulgefunden, den
ﬂlkaligehalt raseh gu verringern, Tie Tataache, duit gich dasg
feuchte ?r(@k)3 it 2unchosnder Z&hl der SuBCLLL D imner ’
achleclitor Tilirferen 188t wund parglliel dJaszu din f1kulisus-
wagchung i-lep lungsamar verliufts, zad “eranlascung, zu Ubope
prifen, ob sich dispe fchwierigkeiten dureh eine Ferondlung
des fauchten e (on mit sune verdidrnter ok 2felstiure umgnhen
l2soen wirden. Bechiem oiniye “Crversuche 1in -188°T Tiinsicht
gute ‘rgebnisse zozeigt hatten, wurde foigender Verauck durch='

@ TR o 3 o N Yy £y - Bor V p w1 Wi
aefihrt: “1°'b°i“§§r‘ﬁf%{f3 s ?fkgiﬁg: gftn‘t‘urd'ifq hrﬂepé

betruy 3

[? 5 N - ’
Hﬁggggggnﬁﬁfe?ggakenaubs;unz,.das entsprach einer » P
von 2,73 g, ois hicrzu notwendige ilengs Hp30 }
daraus slirde sizh 6,3 ¢ Hup0, bilden. Ter 2. 3=
Suclien wurle nun =it eivwas meﬁr 2l der theuritignden nnle
niémliel 7,8 eunm enteprachend 5,2 g, gelist in 1 ooom

Hollf,,

HSO ?5 dinuten inienaiv kelt seriibrt, ranach wurde filtricrt.
und die a0 nEe im Piltret bestimnt. Jefuncen vurden 35 g =
78 < der thecrie, Chrem wAr 2uch picrt in Spuren iw riltirat
anthulten. picaer *ffekt einer givmaligen “ xtrextion” enge -
Apricht dex :bnahme von 2 - 3 HETEQWasserwaschungen unld dirfte-
eventuell tecrnnisch ven erheblichor tedautung sein., “er slkalie
Zelslt de6 x,0y nach dieser H2364~Eehmndlung fank “clae ven

444 cut rund g, "Xy &leo eirven norpuzlen, ohinie wsitorss trag-
baren vert, R o o o '
— . e ’ -
,ﬁﬁmgliohe “hremhydroxyde Yigten sieh - nagkdenm durcr
149" der Tassercebaly ven Curchseohnittlicr 55 - 87 i auf

25 % vorringert worden war =.untor rebrmen in vou erder ale
paiershurg (Ton = 1,51). Pei snwendung Konzsutrierscer Talpetere
s8ure war kurzeeitiges "rhitzem zur Vsllendung for  taaticn ncte

N

Bsanlig. I

41t einigen der 8¢ hergestellten hromnitratproban wurden, eben-
falis unter Vexrwendung desg bei dem entoprechoencdern tlwzlisclren
Iruckeufsohlud snfullenden AL (98) ., naokden iice 14 vekenmior
“elee auf 31261 verarbsitet -sorien war, iontiste Lesgeatellt,
mlt donan angaf ainice Tauerversuohsreitern urchiefUbrt wurden,
die zum Teil £.2t. noch laufen, Tie Aktivitut, ﬁiﬁ Fliasicaune
beute rowic fic genumte Pilane zntsprachen gBan der Tonifise
‘BugfriseboeteriaY in"ullen Funkien, wie es I& suck zu eyYwarton
war, iamit dirfte das Problem der Hontakxtrogfenerierung in ellen
Punkten beiriedizend gelént sein, allerdings - des sei sum
~baekluB nogi: einmal betont - bealirfen dic gafundenan “rikennt-

Treoinen-bei
3. & 1/:; - -

i
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der Unternuuerun;; in eirmr h lbtéolmiuchain nder .,Jc:.n: echan
'fex'_..hraxlur°ilxc:; R

X femcskonavert ist, das in '.-‘e.rluuf- desr ,nzom Luuc- L ce:gonammu

nar ome @ = 3 L goalytisch fa8bare 4cr1ust‘, Gin '3 'u.utﬂt elien, |
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Ruhrchemie Aktiengesellschaft Mberhtugaon—peltor, Jorn i1, Cnio Ler 1943

Oberhausen-Holten

A'S IO A g

rbte HI 3 se. - —~
CJe~iire 43,710,6 /\‘

‘Herren professor .'r. Martin —
lirekter  r. Pagemenn . £k
irekior von ‘sboth - . 9“’0591
Tirektor ‘r, "dndarbeck -
Ir. fehz. o~ RS .
Gl 3ke @
liing w0 o
Fetrifft: Ve suche gir ferstélluns ven chromnitrot Los Lotrium-
- sehremut fUr romatlsierunvakentekte. o

Im Teinen dea‘nromatisierungsprograhﬁes ergal gioh ve nlcer
221t dle Wotwendigkelt, gu prifen, cb und wie weit die “erstellung
ven chremmitrat sus Felriumbichromet fihir dio entusleo der G.L.T.~
‘nlage bol uns mislich soein wilrde. "ine kurze Zusimizenizosung
iber die ingwischen abgeschlorsenen Cersucte wurde bereits ver
siniger Zeit gegeben, in den nachtoleenden rictt @cll zuf den
sblauf der Vversuok
mal susfihrlick einjegs:
Vordusgeschickt sei noch, daf simtliche © vsuche im LabormnB8stabe,
d.he mangennmifig bis su 5 1 Lbsung und 250 g Vatrivmbichyremet,
durchgefiikyt wurden. nie "berpriifung derp géTundonen " rgebnisse

in elner halbtechnischen cder techniaclen »ppargiur wirs zweck-
aiiflig. - ’

Drientierénde Versuche, die Jeon eigentlicken systemnatinchen Unter-
suchungen versuszingen, scllten zun wi die Frage des vedu¥tionge
mittels kKl&ren. "o eine w=lksliscle uktion nitki zur  iskuseion
stand, wurde sussellieBlich die plichielt einar U duktion. in
Sturer .. suby geprifi, de ntscheidung lier -ie erzuvendende Séu-

Cre Tlel zu cunsten der Selwefelofiure ans, 1z odubticnemittel
el 54 ?

kamen iimthancl, Hpd, Ratriuamthicsulfat und 372 rur rnwendung.
‘us Prais-, fesohaffungs- und Zweckniifliskeitsgrindon surde el 2
:1a das gesignetste ‘cduktionomitiel erkannt,” c¢bwchl ¢ie ibrigen
‘erbindungen sick ebenfalln vls recht bruuchbar giwlezen. 'uf dle
Finzsiboiten dieser Versuche coll hier nicht nhikexr singegengen
werden, doek sei noch exwihnt, (=8 ale angckliellenden ersten
Fallungsversuche mit .pmoniak ein gut Tiltrierbarcg wnd ver sllem
nach wenigen aschungen proksisch slkelifrelss er(0H) 3 orgaben. |
Sptiter wurde dls TEllungonlittel cusserlieRlicdk verdinfite Tousld-
suky wngewendt, da dieee cls . bfelliuge bei der ~1{Mi) 3-riillung
2us Fa-iluminagt mit COz billig zur ‘o flguns ‘stebt und iLre T ieder
verwendung aus Grinden der mglichst restlosen utyriclverwertung
vesonders in der heuiigen Zeit angezeigt ist. biler trasen jedook
in "nfang crhebliche Schwierigieiten suf, des Sodu-gofiillie

LT (J1) 3 war ochlecht fidtrierbar und besaB cinen holcrn Alkelige—
halt, ger sich nur seolwierig durch hinfige vasciungen enifernen
lie8. lilercuf vird weiter unten noch niher elngegangsen werden,
Zur " rklirung diosér Tatseche sei darauf hingewico:n, dagd natiir-
lich vel deor Souefdll schr viel s1lkall mi% “éingecchlcppt"
wird, wogesen bel cer %ﬁ ~PEllung leciglich des urdspringlich 4m
fatriunbichrorpat vorhondene Aixuﬁi sawesend ist, lle Jikallmongen
verhzlten sich theoretisch 4 : 1 und de mit stvas Soda-""berschuf
geféllt wird, vergr8iert sick dieses Verh&ltni§ rnoeh weltér.

fack peendigung der ersten Versuche war 2iso folpende Arbeits—
richtung gegeben: Hu-Richromat, 0z und ¥apCl3. filermit wurde der
zweite 2bscimity der Untersuchungen bogomuen. : :
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gern werden.,
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und das endgliliige dHeérslellunguverfohien noche

}



Ruhrchemie Akﬁeng:'es_ellschcff-

066592

Oberhausen-Holten
' !
Juniicrst mu$ta Testzootellit werden, ob zur Eedﬁktion von magﬂrgqy
dic theoretisgote “enge Gng wusrelchte, wieviel ir Z3ouag L1ieb

und wisviel durer wonde:
218 “verschusses wiede
i \s“ﬁrbwefelaﬁurczus&tzea v
cer. edukticnstamperatuy AT}

_ sihvefelogurezusats arseh
-baiﬂuqr'&edusticnvniufi’nc;wendi
oin&r-dqr Lletehung )

antsprechenden nge o
“le die rfulirung une ¢
verzichtoet werden. Kae
32 - 47 <0 der thecrotisch ne
beginnt die exothern verliufende
¥enn mup die Teduktisn bei gi

trenstieg erreiel t uber 70
“och zum 7iele, wenn i

-

FORN

hdem - dei

-
<

Bick

aufleigte Tann metst dic
leiten ven 322 unter ~ngtsicren. der

8 bt gic
futer (esver

Llerzusgestsllt
teilung und

otlg ist. ie boi le»
‘emperatur Ysi su, 1 .-C, hiorbes

wicder Aegennldeklich und Sie
-nisméEBig zurg., ‘alerdem ivt d
‘USEar sohr

gexring, coduf aig
ainin-1" sind. Zue velleténdigen
der “heorie an

gesctaltete Hendenseticn clioer
idrner, In ler sraxig dirfte o

lonwf zu Tiliren, wodurch.gich

isation oder Absorption be
rougevwinnen war., .ucl
ST

einy nioh

figoT207 + Baity = Kpirady 4 Niaging
welolslure ver Jer
rglaichever

twendigzen flenge

virertenpers tyye voerndimmt,
les
‘roematlésung muf
eduktion s'kcn'nmch-kurzzeiti@m

y dal ein rasches
‘baorpticn - hohes
derdukiden  freoi rerdon
verlouft &ig
lcuer der i oedukii

dadvrey
: ceduiti
402 notwendig, von de
absorpticn_zuruakg«
8 pieh eaptfenlen, dag
grovere vVerlusip i
“abkrscheinlichkeit vernziden losgen,

1 Anwendung
vier die Froege
cging der “eduktion sow, e

klevens, . ’

2in

Yo
rivirungen
Vovrde mit

don biekeri;
“u osoin, Yrepri.

wduktlch sngesiuert,
sucle @eigten, Lann sber uarauf
“erzicht cuf HaGha~Zusatz - ca,
I02 eingeloitet aind,
tor starier ‘rwbroung, |
Ter lemperiie
ser und et¢hneller komut nar Je-
RGe T .- 8GO
TR § ¢
Yenperatur syl 1079 ein,
vinleiten ven 0o bei
Leaktionogefll - gun-
Go wirme hilt die
“odukticn selbgg
onwkelt it verhild
Aotkoit von vel 170% g5 |
entsiennnday Sla="nrluste
“n sind ca. 135 « 1407
fen Cc&. 20 - 37

Tecaktion un

cry,

zerden
in Yreige
t ziemliche;

N

40

Hachfoclrende ngaben bezichen sich surl einen Luboratcriuvmsversuch:
250 g richromat 18sen dn 1 o00 Epn, suf 65° sufheizen und 05!
einlelten, 8 etweg aus den Teaxtionsrefis heriuseprudel t, &lse
keine vollstundigze ‘bsorpticn bezw, “xydation eintritt. I'lg Reak-
ticustenperatur Steilzt wul dber 850, die réduktion -dist nuokh knupp
67 #in, beondet. Bei siesen Ygrauchen war die fusverteliung nicht

senrr ;ut, such dis
£roS. Tack dem Sbachalten der
"8end dic noch ha
£H11t werden. - i
somit kenn dss “revlem der
in wEasriger I8sung cls
galien der Pestatcllung
“r(°H) 3. . ..
ie schon erwshnt, Wurden mit Bu

hedukiicn ven
zeklirt gelien.
der cptimnlen Fﬁllungsbwdingungen zu

Ishe der Fliissigkeitsssule nicht Lesonders )
8chwefligen Séure kunn scfort wusch
iBe Cr-ulfetlisung nit verdlinnitor Sodalsuge ge-

atriumbichronst mit 309
Yie weitersn “ersuche .

1

ohne “chwierigkéiten 3tt fii-

trierbare und nur wenlg “lkalid ent%altendo-;hrom-ﬁydroxyde-erhal-

ten.

als Fullungsmittel dic bereits eTwainten ¥

dem un einigen Verversucken er
bei der Fellung mit .lkald

ZweckniBig mézlichct wenlg

ferner, daB dem pE~ ndwert he
mom - ' -
% wl

A5 M < g3 ez Graige |

studiert wm
Lol dor rdllung zuzegen sein. durftd
der Tyllung

iagegen traten bei der ~OAWeNntuny .von versinnter—~cdalauge i

ompliketicrun auf., Auck
“influBd ven Uberschiinsigzem Ny
werden war, cail

A

entscheidende 2odeutuny
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baB dieges bed der NH3-FEllung siehl in raclelrmng tritt, liegt
vercutlich darsnm, dn@"bhicr ign.r nit eitienm HH ~"berschnd fefillt
wurde, da dieser "berschuf testglich des . iaenaltes nient
otidrt. FE1llt mun aber mlt verdinnter Lodalisurng, sc iritt die
“Bzlichicedt elree “eptivlerens des Ir(0L)jy ein, sush oirdu viscdere
Wit elne gerinde chromiiblliun, Leobeehied wd suleiui : il noe
tirlick des Luswssclen duy s1hall dedte wekmeyer, ¢ wwis Al OTw
cehilaslde Jodbhlisulg viu agvendet. In der wnlicgeiden Tubelle
Gind dle  rgebaisic cin. srpuci.areile cngegeben, diz wur Jegte .
ctellung Jder opltinclen lingebedingungon wit verdilmiter “oda—
ldgung Jdneetss iz e vurda. vie- eraflelhtlich, ist dis rPiltrierbor-
“keli bol  nweserheli ven tibarschiseligen Alkeli. (Verss. 1 - 4)
witig, ebenno der slkallgenalt im-cr(ﬁﬁ)} nach der 3. “aschung
seir hoeh mit .usnslme des Yersuches §, Dei dem der alkuliiiver—
schuld aber achon deutliodh veflager geuenilver den eratern Yere
suchen ist. ¥in Verkochen dar Uterachiissigen oo wirkt sieh
ginstiyg sus, sowobhl aul ;lkelizebsli wie auf riltrierburkelt.
lilergu sei bemerkta dad dic Feduxtionstemperatnr bei allen
verguclon inappr U5Y betrug und scalt mnesh belrichiliihe wengen
an Unergchilesfiyer 10p.fud Lésung waren. 1t rwn Jde Ledekticnge
tenperaluar wui 1779, £E11t ces verk biirdich Tort.
Sohlis 2 iof sel ‘de wi-bii.e Teststelivas peanent, oul tel einem
p¥— ert vep os. 5,7 slles Chromhydroxyd restlos veffillt wird,
wobed fle leugemenyes vepertlish unterhsl® fer téoTie liepgt..
- warrscheirnliech iafelrec tellwsiser Pydrolyse des “hromeulfats -
eine qate Pilirierverkoit erreinkrt =ird und Jer Flkelirekalt
gclhon nact fer 3. iascrung imnerbelb der Sell-‘renze wen 1,3 &
liegt. ver Mpn-Cehalt sivers sclcelen “rodukites betrirt ca. 88 e

Eiermit aurfter die besten Eallungabediugungen geéehan sein. Tas
die’ Lisung cesu “r(0H)y in kongzentrierter oder riuzlonder LE0
anbelenzt, 8¢ ke ~ wi cin chrommitrat vom sani ernd der Zushuumene
“aetzung C'!‘(Pif)"g?ig + GHpC Zu errElten < duT [p7-36l&lt ded [Fuchten:
Pydroxycs eurZh-Trocknen welizerend vermindsrt werden. fil22rhel
wurée nooh dle-wiehtige Hecbsektung gemacht, Col eine Troeknangte
texmperetur ver 160° und dartivsr gu cinen in HRO3 und ¥ 1 unilige
licken Pydrexyd filrt, wlpe ‘ie Trochnunyg tunlifhet seiscten etwa
C usd 1509 stattaulinden hat. Luf welchen ‘msnergel.lt men
trocknet, rimgt ucotirlicetr voen der zur Yerfigung stehesden alpe=
tersdure £b. Zakhn bei dem Lison beshicnzsntricrte ulpe tersture
o 8. 93 f LRC3-Gelelt cugewcnscl werden, zo isi nur els teile-
wielsea Irocknen crfcrdierlich, Bimmt mon dagesen normele XoRZene—
tricrte 1NNy gum Ligem, 8o wmui das Eydrxoxyd bel sngeniihort anf
die ¥ormel {r(oE), gotrocimet werden, entsgrechend einem HyQm
Yekelt vom ca. 573 Gew. il. Folgendse Zehlenbeispicl erlivtert
iies niher: ! [ : T
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diere Versuch 6 wnd 7
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-1 000.g Cr(on)3 feucht mi't. 88 2 HZO
erfordern theoretiasck 310 g FNO3 100 %ig

120 g Crp03y e - ‘ 880 g Hp9
310 g ENO3 100 %1g _ S ' ,
430 £ 43 g Hp0 entstoken nach dem L8oen 43 g

387 e Cr(BO3)3. Diese erfordern zur st¥chiometr. Formel

Cr(t\03)3 + 9HaO: ettt
260. g HgO vorhanden sind 923 g Hyo

Turch mrocknung en entfernan sleo:
923 - 260 = 660 & Hy0 bel inwendung won 100 4zger HED 3.

¢

%ipe Hhnlicke Rechnung mit gewBbhnl. ¥onz. HHNG ergab, dag
'1978 - 260 820 & Ha0 durch "rocknung zu antforner sind,



95}6565

Tie Verwendung von hochikougenirierye., ey Lrivgt sloe poaing
bescadaeren Vertailes, da in liudua ¥alle 660 & Tipl na verdvnpten
s8ind, segenlivax 820. g bel shoendulg Ve noriioler konzeniriertar
“alpetershiure. Lic erLahtcn'Ircuknungakogten iz letztor Fa11
»rdun durch-its'verh;ltn;stEIQ‘teure Loabkongentriertie EHny

; - - - N

melr uls susgeglicken. o - 2.
e LUslichkedt doa ﬁéubhténffrkdﬁ)3'1n konzeptrierter ERiy ist’

~ Pulle keire Trovknungatempere turen Yker 160 angewendet warden -

suggeselchret, dié reaition liuft unter fdrassutedeklung zb, =g
entlstert cine Tnhmeles vop fiiissiger Skremmltret, dile wgld

kristelliisiert. 1eses vrrodukt beazw. sohon aie Tiuseige Schmelge

kBpnen eavterdy pur Fzratellung vou :romatieierungekcntaki'Ver-
werdungy firden., i ) : o
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Ruhrchemie Aktiengesellschaft oﬁerhauaen-ncltun, den 2. “ktober 1943
‘Oberhausen-Holten +bte HL Re/Se. | ’

J.-Nr. 43,101

rerren 'rofegscr Ur. Jartin
Tireat.r [r. vagescan

ire r von oeteth
e K;:Ct-iwp,er ,rv (_~ : 0665067

tetrifft: romatisicruns der <im-Freition des .%.-"-rzins zu
o e { T : )

Tcluol unter :nwendung varralkalisierten "hreoemoxyd-
= . A .
Sluniniumcxyd-XKentakten im auerversuch. .

“Xure-nach nideckung der Tailsachke, dal ein geringer ‘lkalizuasts

zu unseren zus 18 i Crp03 und 82 % 103 bestehenden romatisie-

. rungskontakten vor zllem die JohlenstofIbildung gonz culercrdent-—

lich herabzusetzen im OStande ist, wurde mit einigen Yentakten,
die auf diessr Srundluge hergestellt werden waren, eine lzuer~
versuchsreihe begonnen, deren wicktigste Zuhlenergebnisse in den
beigefigten 'nlagen enthalten sind. Tenn wuch hierzus wliles -
sentliche schon zu entnermen ist, so zcllsn die nosistelenden
iuefihrungen ver wllem zur ' rginzung und wrliuteruns der "shlen-—
angaben dienen, '

TLie jierstellung 'der Hontukte erfclste in der sise, deii daes kalzi-

nierte, sus RatriumzIlumina® mittels 70p-Fgllung rergesmtellte
alkalifreie 31203 mit der entspreckenden “enge chromnitrat, Alka-
linitrat und bei”K 429 Mungannitrat unter schwachem " rwirmen und
Zugabe ven wenlg vasser Intensiv gerithrt wurde, um eire v3lliz

.Loncgene Paste herzustiellen.-liege-vurde-donn—uuf-cinc—latte

gegosgen, scdud eine dinne Ichicht entstand von ceo b = 8 mnm
Hohe. Fach zweistlindigem Trcclknen bei ca. 158 - 175° vurde
innerhalb 90 tdnutgn in eiper Maffel zuf 6877 aufgehelzt und

90 uinuten bei- 600° kalzinilert. kackh dem Abkihlen wurden die -
plattenfsrmigen Gebilde zerkleinert (suf 1 - 3 um rorngrife)

und vom Stuub abgesiebt. Déanach war der Fontakt cintiufertig.
¥ine Formgabe hat bel allen drei Zontakten nicht stzttgefunden.

;1s Reektionsdfen wurden unsere belkunnten nl-Blockﬁfeanit auto~

matischer FOrdereinrichtung und Gasprcbenahme verwendet, die bel
einer ‘Linge von 170 cm und reite ver 12 em drei icliungen von

Je 25 mm 1.%,., enthalten, welcke 2zur ufnuhme ser reaXticnsrchre

- &us Turanglas - bestimut oind. Tos Xentuktvelumen betrug jewells
250 ccm, dierlelzung geschah in vier abschnitton clektrisch wad
durch Widerstuinde geregelt. Trotz der guter 'irmelcitfihigkeit
des Aluminiumblockes gelang es, in dem %fen ecin Tempersturzefille
herzusteillen und zwar lug die Temperatur oben -~ dic 'ifer sind
senkreclkt montiert - beim “intritt des rllleeigprodéuktes cnm ticf-
sten und stieg vom .backhnitt zu ~bschniit um je 10°. Zuw Beispiel
betrug der Temperzturverlauf bei einer mittleren Feakiionstempe-
ratur von 450° von oben nach unten 435°, 4450, 455° und 465°,
Fine Vorwirmung des riussigprodukies ver dem Tintriti in den 2fen
erfolgte nicht, sodal men praktisch den obersten Nfenabscimitt als
VYorwéirmezone und noch nickt @ls DIeaktionsgone enselien kann. Taher
irt die Xontuktbeaufschlugung, die gu 10 Vol.% bezogen suf 250 cenm
Tontskt und somit cuf 25 ccm Flissigeinsatz/Std. fesigesetzt wurde
wohl besger mit 13,5 % - entsprechend der Vernechliscigung der
obersten fieigzone a2ls .ocaiktionszone - znzusetzen. Haclk dem Pasaie-
ren des fens wurde die gridere ienge des Flissigyrcdukies in

' einem kleinen luftgekiihlten ivschelder kondensiert, das “eaktions-
' . | 1
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— usliillen der Tonntageschicht, den

g8 augehlieldend bei -3n° ven den letsten “esten doa 1issig-
rroduktes beflreit, zemessen und - zing, an dor im Fobenschlug
lisgenden autonatischer 'robenuhie vorbeil, in Jlic .bgasleitung.
Jius der in

Tuap dnsutzirodukt bestund beiden meluten ersus:
der LT-iﬁlsge_heruug&eﬂtillierten~'7—3raktion deo
siedend mwischen 97 und 999, ide tichte lag moistons
der Nlefingehalt um cn.25 <. Zinige  Versuche wurde
underen “roduxien, w v beisplels.cise deor U rnit nes
Tvminigohen vouzins getulrer. Leider kum an . ohlud . Jelricbe=-
Jiuhres lingexre Zalt, va. 4 - 5 “cchen, €ii¢ Ue-irakticn zum “in-
8ate, Jié etwu 17 Vol.i eines nochpicdenden Luvkstiroses enthielt,
In der ircmatisiviung muebte sish Iicges cupe: virerte Adchlen-
ateff- wng _rackpravlldiung und demgesElf verrl:., Fllsslgaus-
brule cemerkear. L GArd L elife |uauerschidiigung i

i . verlunien war,

el dalingestellt, nach dem Aiiskgaong aufl dag friilera “insatzoro-
Guitt lag der rohloastoffwert wisder visllie normal, w6 Ylieb da-
gegen die etwas ernchte ”backgasbiluung; dic evantuell aber wuch’

eut eine normele Keptaxt.lterung gurickgefinrt arden kapn,

‘le teekticonsdaver Letrug- stete 6 2inuten, dancck war 5 “imaten
Ttillstend, anschlisde:d wurde 5 inutén “tickstorf peblesen -
Stréamungsgesskwinéigkelt 95 1,5td. - 25 ¥inuten mit Tuft - 90 1/
“td. ~regeperivrt, winder 5 iinuten Fticsiniy gebvlasen und
2uleset 5 Jinuten mit - asserstolf - 6° 1-3tde ~ reduziert, Scmit
dauerte die ugenerierung inggasent 45 linuton ‘uni Jie. ! ouktlonse
Zur Tegenerierzcit betrusg 1,33 : 1. . :
o - S i (‘16/

“1e aus den inlagen zu erschen ist, Laben .lusTkent: te innernald
einue Juhres gegen 3 62 reine tokktionsstunden duroliehalten.
dng eg nicht mehr sind, fInaef-aeine»frklﬁrung in den hiufipgen

L, de iederkelien ~tillsiinden-in--
fclge ven Eopbunsngriifen, Zetrisbsstdrungen u.d. ‘uci: ist nach
8. 3 777 ytd. der dritte ieizcbsernitd ven oben durchzebrannt,
80dal der Temperaturverlunf scitdem niecit mehr s¢ exuit ist, wie
oben ungegeben, da der defokte !bochnitt Jetzt von den Navrbar-
ehaehnitten mit beheizt wird. uf cine ‘e aratur wurde abeisite
lickh™vérzizhtet. Bel dex nctwendigen us~ und ied les
Zonlaztes kBuren sventuell verluste entstenen, ds

vurde, dal die furanglusroehre bei lingen Tectriel
tie Neigung besitzen, ectwag zu erwelclen und damit
ées nl-sleckofens fesl anzullegen, was boian | usbhou e Tuwraarvhre
otets zur Zersilrung der hohre fubrt., spdererseits i 0 durek die-
8o wiederholten ZwiscrenfElle die rentakte nud i?ra\'mieretunds—
fihigkeit gegenaler slgiinlung, 5i1llotand wihrerd der Searticn
sovis Legenerierung buzw, proktiscl zlisn Lherl

pA Virkomoenden
vetricsbliclien Sclwierigkeiten - abgesehen netirlich Von girer
‘berbittung - genruft wordeh Lnd DOGD Xonn G- det 231e Uese
Vorkornanisse praiktisch kewa einen CdniluB ctoativitdd
Lusgelilt huben. . .

“in YVergleich der boiden Eontakte 426 und 427 —~ die villig iden~
tisch 'sind bis ouf den Tagh~ bexw, ¥ph—~tunsete, wonai. sber 0,85 4
Hegh sttohiometriseh 1,27 % Xp? entoprechen - zelgt, dui die iicti-
vitdt, wvsgedriizkt inm mittleren irometengeliclt, rraktiseh gleich
iot: 41 ¢ gegen 42 . ‘romutenm. .n dicgser “telle seal erwihknt, dag
bel Deginn diescer ersuche. ein soll_;romatungehaI; ven 440 - 45
vol. # im rilssigerciust reetzelogt vurde. AUCH wiw “ndgasmenge
und die ‘ndgaszusinzensetzung aing v§llig identiseh, ¢ie pilans
ergibt im ictel von 54 versuclispericuen welty bBenddle Lereine

-3 -
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stimmng.. chlangtsf? st nit 1,3 thenw, nstiz.
5 ogind @ i1 11 Luﬂﬁ il “eorte, dlic 14 Tape
wak Jurreabilonz -~ unoch in den halten
werden, - < adlich gind<l 110 “die pro
Filegrisid ferntu U und Jupr er una oy llcr‘t ¥ 427

trotz. ctwus hiheren - ro*‘l tangeh uni atves
auutli J‘ ..u.fur-.. I T L3 seinen Ttrund vor 1l
; 427, tel dox 257 ceom 128 g ex

cerar I duf”eit,
; riheren
gogen

e rn

12 ’:’ 426. ~ver L'L.c‘ die unauggesieseren ugte, die bedi
¥ : .rré"en By6 7 onel 2 426 “utrugcn und fugl L
auhli JGriuste &n “llisslgnrodunt dearsiéllen, Lan zur ol»;e,
4l afls Jusres-Tolucl: usbf“'*c I.v'.-i T 427 ert:ehlich

rir,—ev— ieg,

Von clessn Lulden Kuntu;uen unte s‘heidet a3ich
Zieich zu 7 426 noet 1, 3 3
nrchseinitisarcemetense
d J_e— Aronaten i
da Jsz;us;;
iaaiabe
e {.i ch

, bezogen
% ;antz}:te’n,

anuctaung iaL cbenfalls etiwas bs
veist b;lanzmusig ca. 1 Gew, 7 ms
t ven ¥ 429 Gen kleinsten “ert besitzt
i nerickslchtigung cer léneoten 3
i paltew vor 46,4 o und tretz der 10
."xlesenena}nrluste awfl sie kol oluolhususuur v
buzcgea evf 1 Ag Lcuyunt. k ; £
utlich gerdinger 1ls Lei cen = ¥ en i, Liegt wur

”e*t ngniv'ls nur Rnanp Lver 1o, : ULulLub wﬂ'ﬁtiv.
leser fentext sie¢llt nach den L*su,xi ;?¢“ruL--
an Lebensduuer, rollensiolToiliung und nhetitivi
ist nech ozu lemerken, dai. die ‘ecrkticnzlemperatur o
td. praxtigel lcastunt ist, dle Zeptaxte befindey

die-
ie des
L UREL G-
& 7ro Jubx|

. % odst

677, Ltd. el Im 3 “fen. : S
Wa.; avelite Jauir Jieser 2‘:-,uervez~sucmsrej.}e nde seit evw: vierzebn
agen begonuen und eg ist pach einem Nlekdlick arf dag verflossune

- ebri—.-.;sj 2hy uurch.ms méglich,. dajd. die cbigen dI"‘l Zontekte wuch
des zweile Jakr ncch durchbhzlten verden. !
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