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nEs w1rd uber Versuche berloh%et,uin chlorlerten Kbga81nen, d1e in letzter Zelt
' grosse technlsche Bedeutung ‘erlangt haben, das Chlor gegen andere ' Gruppen. auszu - -
—tauschen, um'zu neuen wertvollen technischen ‘Produkten zu gelanggn° ‘So wurden '
chlorlerﬁe Koga81ne mit- Aetzalkallen, Alkallsulflt oder —sulfld, Cyankallum, '
,_..A.mrr\om'ﬂ’J  Amine, Thloharnstoffe asw, umgesetzt; Nach der blsherlgen Priifung die—
Coean Tiudukte erw1esen sich: solche, die durch4U ‘mit gatrlumsulfld und solche, 5
- durch' Unsatz" mit Ammonlak und ‘Harnstoff erhalten wurden,’ brauchbar als Leder~ |

fettungsmlttel (Degras-Ersaxz),‘sodass beab51cht1gt 1st dlese Produkte' der-C.K., |
\ zur Ausprufung vorzulegen. . Do . o C
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_;Nachdem Lede:ol,Ho“JHSOwFabrlkatlonsngdukt:gewoxaen st—un&—an—&c—rn—viner ~enge 
von = oto hergestellt wird, lag es ,nehe, /zu. versuchen, ' aus. dlesem Produkt, |

das ‘ein chloriertes ‘Kogasin! m1t‘elnem~0hlorgehait+von—40% darstellt. ‘des Chlor . .
£anz oder teilweise abzuspalten oder gegen andere Gruppen auszutauschen durch’ Um= "
setzung mit: Aetzalkallen, Alkallsulflt oder -sulfld wCyankallum, Ammonlak, Amlne,

aThloharnstofffusw0
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Berelts in den Jahren 1929—1930 wurden in Malnkur ahnllche Arb
wobe1 als Ausgangsmaterlal naturllch ~vorkommendey-
«5uoffe, wie" Erdole, Vase11n01 Parafflne usw,

elten durchgefuhrt s
hohermolekulare Kohlenwasser- o
verwendet, wurdenu +)
. . i

,‘Gegenuber dlesenrﬂusgangsmaterla]1en erw1esen ssich.. hohermolekulare allphatlsche'— -
w-’~Koh].enwassers',‘t;oi:‘fe; -die“synthetisch durch katalytlsche Hydrlerung der. Oxyde ‘des . ..
.Kohlenstoffs erhalten werden, als- besonderﬁ geeignet, Als Kohlenwasserstoffge—,
" mische der._] bezelchneten‘Art wurden fir die Untersuchung herangezogen° Kogadin'I .
und Kogasin II, Das verwendete. Foga81n T hatte einen Siedebereich von 45-180°

und enthielt Kohlenwasserstoffe mit 6-12° Kohlenstoffatomen. Das Durchschnltts-j'

molekulargew1cht war 91, Anstelle von Kogasin I’ wurde dann auch Mep351n I'ver~
9 - wendet, das ein ‘nachhydriertes Kogesin 'I darstellt, Das ‘verwendete Kogasin IT _
|, hatte einen Siedebereich von 230+320° und-enthielt Kohlenwasserstoffe von 19—20‘
§~_Kohlenstoffatomen uand hat eln Durchschnlttsmolekulargew1cht von ca. 200u
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L A:niii ”f Umsetz 5 n mit chlorlertem Ko§¥§1n

‘———Bex—der*C“ior;é?ﬁﬁé'?ﬁﬁ—Kogas1n _I oder Mepa31n T bis zu einer Chloraﬁfnahme von
y2—1 Atom. Zhlor werden farblose, destillierbare Chlorlerungsprodukte crhalten,

+ -die_beim Austausch_mlt~alkohol1schem—£mmon1ak—1n—e1ner Ausbeute von euwa,45%
grossten eils prlmare Amine ergaben.- ++)
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Umsetzf_gggﬁmlt chlorlertem Koga81n IIo,H,;”ﬁ,;_ﬂwgu;mmg;,;3“jiffffﬁif

1) Abspalgggg des Chlors unter Blldggg von Oleflnen' = ; 3;_; f-

B.l Kog551n I erw1es Bleh fur dle folgendg Umsexzung‘ein<Chlq;ieiﬁpgSgrqé1von;“*"‘”'

;> § vgl. DRP 521 622 wnd 557 245. B —— ST

“diesa Verauche wurden von Herrn Dr.Abdoh durchgefuhrtu’ ﬁ[”‘ e




ca. O% als am giinstigsten, was elner‘ﬂufnahme von 3-4 Atomen Chlor entsprlchta' B
Bei der Behandlung dieses Chlorierungsproduktes mit Aetzalkallen in alkoholl-’ff;“
scher Losung unter Druck wurden dunkel .geférbte) ‘zdhe Qele erhalteny die be-' . -
‘merkenswerterlTelse trocknende’ Elgenschaften besitzen, Es warde auch versucht, o
;das Chlor auf katalytischem Wege durch Ueberlelten tiber Kontakte, w1e‘5111kagel,
-KIEEElgur, Muminiumoxyd abzuspalten, wobei ebenfalls . ‘Produkte mit trocknenden

Eigenschaften erhalten wurden.‘Dlese ArLclusrlchtung konnte 1nfolge Mangels an
“rbeltskraften zunachst nlcht welter verfolgt werden. .
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 2) Unsetzung mlt Natrlumsulflt" B T T T e -
P , r ! Sy . ', o o o
“Beim Umsatz von Chlorkoga31n II mit Natrlumsulflt erw1es sich ebenfells ein
chloriertes Koga51n mit einem Chlorgehalt von 40% als am ginstigsten, fus diesem .
Chlorlerungsprodukt wur@endurch Unmsatz'mit-Na trivmsulfit bei 170-180° im Auto-
klaven‘Sulfosuuren bezw, deren Natriumsslze in mas51ger Ausbeute erhalten, die in

;1hren Elgenschaften it Mesapon N nahezu volllg,uberelnstlmmen. e bl b

3) Umsetzunyen mit Cyankailum.'h“ P R ‘J . -;“‘, -]
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“ﬁelm Umsatz von Lederoljﬂo 1/90 mit Cyankallumlln methylalkohollscher Losung
“bei 175~1BO° vurden Carbon Hurendin zunachst noch masslger Ausbeute erhalten.,,
Dloge.nrbeltsrlchtung wird noch weiter behrbeltet. won
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'4)M_Umgetzungenwmlt#Ammonlhk- ‘A‘ S - L
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Aus Lederol Ho 1/90 wurde.” durch Unsatz mit. hlkohollschem Ammonlak_ﬂmlne_erhal~
ten, wobei ifi den meisten F&llen so. gearbeltet wurde, dass mdglichst viel pri-
miérer Stlckstoff in den’ UmsetzungsproduktenﬁenthaltenﬂwarQ—Es—mussten—dabe1V*‘f——
“Temperaturen von vom “170-190% gewihlt werden. So.wurde in-einem Falle &in ‘Produkt
erhalten, das neben—ce. 5% Clilor—654% ~titrierbaren—Stickstoff und 5,04 primiren—
Stickstoff "enthielt., Dleses Amingemisch ist klar losllch‘ln verdunnter Salzsaur
Nre. Dle Oxathyllerung dleses Produktes 1st noch Am-Gange. - bl T e
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5) Umsetzungen mit Harnstoff und Ammonlak' ‘ : PR
“Besonders wertvolle Produkte Varden” erhalten belm Umsatz von chlorlerten Koga—
sinen mit Harnstoffen. bezw. Harnstoff und .fmmoniak. Bei der Umsetzung von Lederu
81 Es 1/90, das. 81ch wiederum als.das geelgnetste Ausgangsmaterial erwies, mit -
Harnstoff und wéssrigem Ammoniak wurden rotbraime, 2ziemlich viskose Qele erhal»v
ten, in denen neben Chlor Stlckstoff enthalten ist und zwar Amidstickstoff 'und
-, eine geringe Menge titrierbarer Stlckstoff. Diese Oele erwiesen sich als' Leder
- fettungsmlttel brauchbar und.sind dem Degras +) ‘sehr #hnlich. Auch bezugllch der
Wasseraufnahme der mit diesen Produkten behandelten Leder besteht mit Degras

- grosse. Aehnllchkelt, ebenso ist die Bindung dés Fettes im Leder ahnllch wie |
fbe14Degras.,Bemerkenswert ist- noch, dass die Prodtkte Gerbstoff—flxlerende El—
genschaften beeutzen° Es ist beab51cht1gt, e1n derartlges Produkt der C.K. aLs
"Drsatz fur Degras vorzulegen°
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6) Umsetzungen mlt Naurlumsulfld' ‘.ffi/

—‘—Fur—&le gIéIchen Awecke Sind auch Umsetzungsprodukte geelgnet, d1e aus Lederol

. Ho_1/90-m1t Natriumsulfid érhalten wurden. Am—geelgnetsten fiir diesen" Zweck/ -

———wareﬁ—Produkte——&te—neben—36559%—ehiur—2—535%‘Séh_—f§L enthielten,’ Dlese Sub=

i stanzen sind bei der Lederfettung hinsichtlich. der. Bindung. des. Pettes. im- Leder,
" bezliglich des Griffs -der behandelten Leder und der Wasseraufnahme dem Degras

" sehr shnlich, sodass dié Absicht besteht, auch -ein solches Produkt: der C.K. als'

_DegraSuErsatz vorzulegen. ., - o P co

f:_”.) Degras 1st anoxydierteerran.ww;iuu
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Bemerkenswer'b fur den Umsatz mlt Natrlu.msulfld 1st noch folgendes. Beinm Umsatz“
mit Natrlumsulf:.d\ entstelien kaum ‘Doppel'b:.ndu.ngen u.nd ‘des Chlor wird: na.hezu voll-
standlg durch Schwefel ersetzt, widhrend bei allen anderen beschr:.e‘benen Umsetzun—
gen ein Teil des Chlors durch eine neue Gruppe ersetzt wird,und ein a.nderer Teil
80 abgespalten wird, dass eine- Doppel'b:.ndung ‘entsteht, Durch Vanat:.on—der—U -
setzungs'bed:mgungen konnte der Chlor- und Schwefelgehalt we:.tgehend 'variiert wer—?
" den. So konn'ben Produkte mit'13% Chlér und 13% Schwefel erhalten: -werden, die :je—'
doch fiir Lederfettungszwecke wegen der grossen Hydrophllle nicht geeignet waren, -
Es sei noch bemerkt,‘ dass Chlorkogasnnsulflde auch fiir and.ere Zwecke, z.B. als -
Welchmaghungsmttel Fir Kunststoffe, als Buhapla.stlf:.kator, als Schadl:.ngsbe—t
kampfungsmlttel, din Prufung 51nd. _ .
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S T ". Beschrelbung e:.n:lﬂger Versuche- AR SRR

1) Umsetzunggron Lederol Ho' 1/90 m:Lt alkohollschem Ammonla.k. o

: 800 g Lederol Ho 1/90 und. 800 g Sprlt werden» :m einen’ Autoklaven elngefﬂllt, dazm R
druckt man . bis zur Sat’clgung gasform:.ges Ammonlak in die Bombe und erhltzt noch .
5. Stundem auf 170-18000 Danh wird der Sprn.t verdampft, m:.t Wasser- und etwas
Natronlauge durchgeschuttelt und sodann mit Wasser neutral: gewaschen. . BN
Ausbeute' 450 g eines rotbra.unen Oeles,~da.s ‘gich klar in verdiinnter Salzsiure lbst.
wAnalxse. 4,17% Chlor 5 6 38% t:.tr:.erba.rer Stlckstoff' 5y 00% prlmarer Stickstoff.
o AL
—2) .—Ums'etz%von—hederoiuﬁoﬂ1+90—m1 t—wassa&gem-&nmen&ak—und—ﬂ&rn
i 1 4l
3000 & Lederol Ho 1 /90 versAe_tzt_man_muJSQO_g.Ha:cnsj:off_und_%O_g_wassm.gem+
Amnoniak (25%) und erhitzt in einem Autoklaven 1 Stunde auf 135-1500-und 6 Stunden
auf 150-160°, Dann: wird-mit-4%2-1 Wasserbei— 60—70°'ausgeru.hrt ~undimScheide=_,

JLa——

tr;chter\drelmal mit je 4 1 Wa.sser durchgeschuttelt, :un Vakuum~entwé.ssert_und~,_

heiss a.'bgesaugt.w R oo Sl

Ausbeute. 2430 “eines hellbraunen, grunllch fluoresz:.erenden Oeles.“__m__ J
Anal xse s 29,6 Chlor, Ty77%h Ny vlskosnatoz 50° 48 cps. e ST

Die. V:.skos:.téit des Ausgangsmaterlals war. 7 509" %1 8_ps. Die Chlorsta.blln.tat ,
dieses Produktes ‘ist ‘deutlich verbessert . -gegentiber dem Ausgangsmatenal. Das Pro-—_

dukt wurde von unserer. Ledertechnischen Abtexlung als Degra.s-Ersatz geprui't und.
soll wegen seiner guten Elgenschaften dennachst der C.K. vorgelegt werden.

[

3) Umsetzung von Lederol S 1/90 m:n.'t Natrlu.msulfld. _, ' o

1080\3 Lederol Ho 1/90 versetzt man unter Ruhren mlt 400 € fe:l.n gepulvertem
"technischem. Na.trlumsulfld, wasserfrei, und erhitzt 12 Stunden auf 175-180°C, Da.s
Rea.ktlonsprodu.kt wird zur Entfernung von uberschusalgem Na.trlumsulfid und von -
Kochsa.lz mehrmals mit, Wasser ausgewaschen und dann’ 1m Valkuum getroclmet. R E

- — / - R
= i

Ausbeute. . 780 eines rotbraunen Oeles, . R SRR
dnolyse 't 32,76% Chlor; 4,72% Schwefel, Vn.skosn.ta.t? 50° 93 2 cps. R RN

D1e~Chlorsta.bllrtat—des—llroduk#:esﬁlst—gegenﬁber—demﬂAusgangsmaterzakdauﬂa.ch—ﬂ
verbessert; Kupfer—w1rd—auc?h>nach-—24-e’cundlgem—ﬁrhltzen auf-100° nicht veréndert:-
- Das Produkt wurde als Lederfettungsmittel in unserer Ledertechnischen Abteilung -

-gepriift und ‘als Ersatz fiir Degras, dem es in allen ‘seinen E:.genscha.ften sehy: éh:n-'-
lich ist, als geeignet befunden, soda.ss a.uch dleses Produkt alsg: Degra.s-Ersa.tz '

i~d.er C.K. vorgelegt werden sollo - _
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: Das Troblem der‘nonzenur~tlon von. uchwefe séure auf 66° B&., d.h. auf ca.'96 %,\".

Sohe I v,

. {

ae durc" a° Aquommen e« :cntakt-uchwefeloaurever*ahrurs Lnd dlc glelcnveltlge

B i ol - t

d
‘Verdrdngung des’ namme*vpr ahrens an neue tunb und ;nter=sse Verloren hatte trat
B

eglnn des ereten uelt&rl?g@s 1m thre 190 _5p-unbh°ft\ln den Voraerbrund ala man
|

vo” der LO»W”n”l—REIt st&nd,slne“selts 5rouse dengen ﬁbfulloaure auu der Wltrler-

oct“la“e der Sn*nngs+bff-kabr1<en Aleaer auf"ukouéLntrleren und undererselts_d;e

1
roBen Mengen von veruunnter‘gcnwcfe aure.zu rebenarleren,‘le el Aer—Koﬂzentraf————;
e : ) B
ticn. ven bal"e+ﬁ*sau“e nacq P'aulingin Form, von.ca. 70 ~iger Jchwefelsaure‘,
- B T | . ) N .
Coenfielens o 1. I e P . I-v P
el ' ’ e ’ n S : o 1 ‘

‘ . , S . ;o . ' ' . ' \*— b
M - . : PR . P : sl
Von dea zahlreichen Honostr unt oneu,ulc 1n der theretuf fu“-alese awecke ver escnla
‘ o ! . . X - N

fir a’e,Au-’ul up .iulder—To

zan.ﬁpnnen,qna"war daE Jorin o 4% 55 1.° 2
B N\ P o -

Cdeg uelilMrieges L a 13

.a“neFuA-’

voz;«.onzcntr;eru

nog Y -ebau@ Lnd Lln“ im IGeveErk Wol-
i

) ," v N . R . . T L — ) N
oo Ten o noch geute.;n ;enuuuuno. Zie u;bé'ten p t1L il fiir elne nonzenurat;on—vog

l~1=tan divue uonz~nurdtlon aul Srunz 1Lfe:wguxen éi eauSnut:un% vei;

R

e od zr naiese nlna 1re Kcnzen'.» ven Sci
r ! . .

"r,_e—.p_tcr 'qW npfnx'qcnﬂw ‘T(:-‘loch “ﬁ'(fat?

-benjs'ch diese Vercumﬁ er ;=benuber dem, ?ter zZu oe”cnr eibc

'“TLthCW ncht nalten nanneﬁ. 77ill men dis 1& 5 5 5 l er. - Jeraamuier aul Yojige
. .,\,un:;._g.la.,.u.; € ,,.AL. *tcf“‘l.“*san ,’nu s "xc-'I ot '!nnv'n' ‘ir‘-’(‘\ﬂ’sur nten acure_
. ? e - N

Ana. Dleue

ilal-.

ehw1e,-ake;LEn RRUPL,

Ze:tl

“-v§r;uste. Gleich

schwiérigxeluenA- als “u<~nnggmater1al fur dxo Wanne el Mot sish.am,bﬁsten‘ o S

- -




‘,“ PR . . R . L . . . ’ L . ‘.
. : L - L . R i o - i
, ST o Voo e e

P . X [ A . N o7 - . B ™ T N 5
o i i | N : . LN ’\( ! o . S T N -

Volvrc-Lava - verbunden mit der Schw1e*15ke1t der Abucneldung grosser kensan-Sadreo

: nebel aus den abzlehendep Gasen, 1nd auch verantuortllch dafur, “daB dasi(eS€iber—£?era

1_Liahren_¥1gh nzch. dem’ Weltkrlege nicht gehalten k&t ‘wnd dad auvh in Wolfen,wo An der

sl
Verbesserung dxoses Ver qrene mit grgBtem gnfolg gearbextet worden ist neue Kon-; l
——:anfﬁfTﬁrsah*agen;naﬁﬁ;ﬁem t—e b S Ter—=7T E

. R " - [ . |- o ; . S i S

| . oo - i » i

i Jue

V'WG¢undgdt”llCh 1r ahnllcher nexse arbclt uca des 1G a'i l 1 a'r d - Verf&hren.nler‘ %

Prinzip nicbt mehr herge tellt wurden.-

g

v . S . . [

§ wird die tber elnem marmeaust*uspher vorbewurnte gcawcfélbaure! 1t“e*s einer Duse
g J
;nem'bchen ausgemaue en uxm Wer‘“*uht der omit von unten nuch oben aufstelgen-‘f

denz ca. 1000° Fclaen usg sen ertit t w1rd.‘nahAen des Wi derfallens ge-

_

ap— B ‘
oen die. uauretrO“iohen 1Dr .n a“e Ga se QO.I;DLCﬂe Goa i‘l_L ardg - lagen

uwaren‘ln Deut.culand mlu' rfcle 1n' .rleb Vnovu uber dzs u¢hr 192C ninaus 1xef 1m

'inluge. Fur s1e 11v uC”Lgll"ﬂ aer gaureveriuste

!

: '".“‘Llcne w1e‘fur alelfeSSa~I“Apparate- i
- oo [ ’

o - - T k

C A T ioeh ok P N ey ers :
n Verulndung ai't dem Verfénren zur nonzentrazlon von‘bal etersaure\mlt,nllfe von
b4 ;

: EopzentrlerteL dcnmefelqaure “urde von Paulin g das naqh 1hm ‘benannte Verfah—

)

ren entnlchelt qas 51ch 1n de

—rFrau-lin- &,‘as alferain sAiJ

st~das» f.

n aanren aes Teltkrie ;es schne41 5e~enuber allsn“abrlgen

fﬂstgh BELY, i

Esslgfgﬁcase,Vorrai'f

a¢bonb lCAl iche Qc“dam“;unb de Pihlﬁhfenden ”g sser- .

uen ben—garhutiv“t. Sehon im J~Hrn‘12184hgttef dag T au-ll i ng - Ver;ah‘en N

&urch;eﬁe ut. t_intéreséant;;daﬁ*schonfa;'~n&ﬂ ces «hrleges in unsg; em..
» o D e o b ST
;Lerkq ischet eine lonuenty tjo ”Itober ues uahreg—l 18:in
gy i T
L - L2 - - Ak Oy

" e

séure.&on:ent:iq;te. S o R - . e

‘£

-

—Bel- der-eorefaltlben nea*oLLtung,welﬂhv die Qonwefelvhure-YOnEFﬂtration in\den:Jah-?

_ren\dez nachkrlews elt nr’urr 1uu das T oa-u 1 I_n g - Ierfahren 1n gelnen G und;,‘

nedanken eznalten

sients Di“ Ursaca; dafur llebt Ln de“ sehr cxnfachen AT arauu“ und -in der groBen

.xiﬁnempflnulycﬁxelt ihres




,gb;h t enum uxelt hat.

s@r&r _n“ahl 1nnerhalb ‘der

5Abb1 dung zZeigt. a1e 5t

A

\A\' .
det .

P
{

~

G vervend

B

N e : - : .
agr&—npnar;tur,lla 51cn-aus uen
e

i
| .
L

it. ah“LlCﬁen nu‘uben ‘arbeiten auch die :brigen gzomsen Yon—

lzn sishyigen Br

{" i
—SD
i
E
Cq
..
:3
= e
=3

und ;plfnn. }on~t"uzt1v ol

ﬁrlunrung erbe“ n,dat

-
1 E -
Kr¢gen und Trcglrmdcq

Llnoubten und pllZlerte Apnarauc

die *mmc*.w*aJLr vergescil: agen worde:n sindilps it 2y

Fullvolumer “vl 4- ;'cbw. Von aen

“¥aul lng".md 3" us c hin grvmd;lifd

“;3 vgkaxulagg4,ten VerheSberunren vow chlagea worden.

dor'“P & i 1-i-n g - Yeasel wiso 31chere” arbelﬁet,ge weniger

an den anteren Seiten dervdessel\zle uuch fur dle;duhrwe f?

‘edng durch sclch 14hrwer“; verbéséért‘wird; @5 isy-aber

p— [ ) T 0

.- ! ~~.- - les Ly !
elner F“;iqﬁhe zmlvcnen

rila_an 1hm 4n Eu;ncht werden._ 1es*gilt“fur

. 1 - . . .
poel : LR

auf dleuen bcblete kon-

llgemeln hat slch als

'

'g;e“,daﬁ der nnrme ber-\

adeil miknt Alargestellt,obv

4

teresse. 4
| :

— sehens

ef'rpq ser

crn

nicht durch eing xunrun& aas_ne sel

ung 'der heici
T

’

———wen—aaﬁ—£“p—glne——1

'qu die tha AsitAdes 'edbb (S8 ble*Aquﬁhrungsformen,aie.hier-

fir verwaﬂd‘ worden sxnu"51na 1n der Iu ni r* E‘nuui

AU bfaAra‘ngo“mnn der uLJn‘D:_Lqu,hc“ Leubcl‘oden vor ‘éiner qt ch: lamme zu schat-
S kil .

ruB dor AU iuﬂu41°=4*L_“euw1unb Lewidmetwwérden. Hier
: , ‘ : )

abhe~i~laeu. "I In-

I
l‘D ul"pdn ver—~

tenen ach-<

~Des

lich. Gem“insam izt allen -~

zus kerhml chen lix erlal.

‘*ﬂ errelcnt durch. eln‘sbaute\4euerhr cken od »upste

lfen,”ie_gu:d

~ess a

aochst-

Veinahmiéﬁ*da: So nle der

dcr Litte des ”es~al° xexnhhlt.

¢

rt,wc Mlgmme;.

vew

man d;e




= , b,
\ v - i P !
i = hd | | T "‘? — i
Ja— . oo - = 4 = . b e | .- — >
. | : o ! 5
. ! - - v e _
. \-\- g A;. P . N o S FEN e N R _\ N 1 . Vet F ; .
) NS ~ i~ .;1 = ~ L L R '._'
-~ in 80 LiLzelbggnner du é: s8ie wit ihrer Flamme den ﬁeseeTbodenlnicht beruhren.,
T - Y =3~ . . . . N

= B - —

17 . : .
1 B Poee— : . - ,l

- o Ch . ’ ) C i s . .
Die’¢cu4“gas° missen s0 ge fihrt we*aen daﬁ dcr D. e, ¢ k’e 1. mitgeﬁeizt wird;Eine :
R A R . 8
”groBe Zabl aller ochw1er1gke1ten in Zoa a3l 1 n g - fon"envraulonsanlagen lleét

I 1 1,.‘

in der VOfaEltlgen uerstorun" dec uec&i g,4iie nur dadu +ch vernlnaert werden kann, - §

daﬁ die h_uchgase vangslaufig Lber den res aecn 1. g dh;t werden.EAus der Ab-"
N |
u;luunr ist er SLChtllch aab der uechel nach &ussen sorg? d‘tlg du"ch aulbeschutte—~

- - o , . -
teJSch}ackg segen: Abo t-,“&ans dlese helsgwl,t erreicht. wo*uen,

!

&
ven Falschlafi .wv‘r.klnae T, .
L - ! . ! Co v ’ R
cheidender Sedentung flr die sichere ;unr&nu des ies >e1° ivt;auc& ale Ge~
ceciDeplilesmators, Alle?Scnuegnon;t u“twonen,lngbe:ondere uﬂockonAuaen
Lo - o : -

;. =us Bissnsilizdum haben sicnn ch Yewihrt,da diese Lo;onn“n 61n=rséltu Jer—

——-cchmutzuncsund

3

5 - A e e Y
C hishen sicn inder IG
- SLLER L2

LT i : A -
wel Il TT sina,..

-\) LITeTreE

e 1
CHRLoE .'»u._.x‘h;..'

s b b . e s 5 5
STATY bvs&\}v.&bu. T x\,_\.tu&-u .;,.;uu.‘.Lu .A.qux..ah

TUATiil oo vy
£ g

Yo

‘;. -

; 3
u
l_l
2
e

_neben sish ‘c;aen:eﬁtmigc er iDD';¢Jn5 L, enune

und “zuf -deren . gcullicrmng-lm éinzllnengver:ichtet wernd en coll. . REI y

Vur die C”-ulurcl ne ,“chn-hu1 - des Verfahrons nEngt &lleé‘duycn ab,dal die
QahrenOﬁALut"uilOP im ‘Hessel Wrzﬁh*iv"*halfe'-wird;—jine,Untefschreitung d8r. Kon=

2 LUIu.ZLU “Ger FeszTelvoie Belestung ~

—zentratiom umter—S4—féhrt—2o e;m:x-duuxe'._wn

— ! .
der vcn uns-vér“endeten T "sal ‘1e st nptlmaT bed 42 tuto—-eg—~8e einer ~HedizflHche—
5 : S

von-10 m betraé_ ule_masseryera*mrfun Je_mgvund_u»and,wﬂ01zflapne kijq”

verstznalich kann die Leis tung des Lesseis guch’ gebte1 e“t werden,was ln t

1““—eItEH—dér‘ﬁnspﬁnnun*—des-w5¢Tﬂ£hes—uuﬂﬂ—&ﬂmef~mTe&er—gesehehen«&s¢n Eine g0l

“che Lberla"tung wird immer mit elner Verkurzunb der halubarkelt des Kessels be~

"muahlt Es ist des 7en mdﬁlg dal

e T-éistiin;‘grsfahl

’51un Koung trukt;onsflrmen um di

kelt'ihfer “essel strelten. Das untscheldende ist nlcht alle*n uurchgeéetzte Men-

_ ge sonde“n auch dle Ha&ibarkelt des nessels,dle durch d1e qchlammabscheidung aus.




-~

© Fir den wlrtqchaftllcben Letx;eb 1ﬂv fermor: a; rlb“ llt TUSTURR
§ ' | o i
mators entscheldenc. gpnlvcbt arbelthde 1nr*e9¢niuﬂe'w“ ,qu_hl

" e J i S

nen zelgen am Jephleﬁmdtor'usbunb uu‘aonn Lcmpgva nren,da n1*ht on&enhrlcrte

L -

gchweieISuuredaAvfe Abcr&enen. :Lter Bcl Cnil‘Avlgunﬂ eines nicht zu hphenlurucﬁes 

1mAKesse1 sollenﬂule Io;aﬂhbn—mefx}c~

‘mennloﬂiur -sein, damit:ein inni-
N
S

g?r Auatauscn 4mecuer wuf tul'enden n unu hcxt riegelnd er uﬁure cewdhr-
. : )z . E : . !
lei tet 1°t. Bel rlchtléer L“.Lhrunl*s;.n/c‘. ie ol ehen en ﬁr Qg;;raktisuh sduref

'

Wer'us,e Tleaan unt'r L,J;ﬁ. Ih;tat;achlidnen BCtrleJ :1nd sie schwer sened
. . - i i . N ! P

e

iuf 1hre Urgacnpn vurucxzuxuhrer aa'Vexiu

e — ~.l . [ . Lo . L
Bi ld‘ub aecxen. T S e T :‘fb }_‘ R .
‘ o - ST | L - : L . .
P I "
Tie Lnkosten;aer cnwefel~»ure-debeneratlun

‘ueraen Lboulmmt duvch'den Wermever—

in élolliun, 2 SbheJutl ch dargbetells,

Ab e

:brauch{%bie Wermebilahz de \Vuvf h;en( igt

Theoretisch uetzt sick die eziorderl he uurwemenﬁe,w'

- : . oy - a e e

ey

=T wiTmung der—Sehwet ::‘.thul oo ors '}\, e
»uchvdratatlonﬂwarmeuM«.w . . R . :
rVVerdamrlun swdrme wvon 5u kg jasser ‘je 100 ky Iy o

'J: - : R . - . T ,
L ! 2. oinggessmty o ‘91 DO‘

!Praktlscb arbelten-dle*Anlagen mit einem Warm ebaa f von 95 uuu e Je st rg,SC

je’

elnem Gﬁnerator ras” Von 14 Gy E/’bﬁ;”ﬂieS“enudprl ot e1nem Huine: Lht von“caw*j-a

..u“meoeddrfwin‘

IibbunbﬁL_ Je— .

wr Zu vers

fehlt den als schlecht zu bezelchneﬁaén \ rkunU

besserns- . . o= R Ll

v . ~

‘OppauJW§rm+ di€“Verbrennunﬁ$quf mit 11fe der A_uuhgase 1n
;250-2700 vor..uel Verbrennuna des uenerutorvases mit’ 50r de* theorntlschen Lult—ﬁ

menge weraen dabel Cd. 12 Cas gesn&rt man kann mehlexe L¢en aui clnen Hrme—

1ubertrager schalten. Betrleb551cnerer 1° '7edoch die Ausst~ttun anzelner L;en

mit je einem Wirmezustauscher.’ ‘Die Vorwarmunu der Vernreununﬁslu;t wird auc hivcn.

;Pﬁuliﬁg;ﬁufcngeiuhrtt__'"" e Tt IR

/. P

Wolfen wilzt einen Teii'der Verbrennungsgase mit YeiBgasventilatoren um. Labei wirgd .

iinfolge.des qﬁnstioerén Warmeubezganges elne J_rmarnlc von;ca{ 1C 7 eraie‘t;\km'

:gunotlgsten Pann man die anUC‘der xuucnwase aubnutze wenn men uleSE mlt acr

'uchwefelsaure dlreht 1n>Jer01ndun5 brlrbt w1e “das im Prlnﬁlp~bvlm'h. e ;5 5 r=‘— '

Verdampfer verwendet wird. Dleser wgb wurée in Héchst Lbuchrltten WO man die 6d"1ge




| schnwefelsiure u:. ﬁlﬁ‘ex“ scaenannten Pau nga: we mit dern au‘s—crer—Ofénfeu'e‘fung —H—
g i

‘jau e%;nden 450°A eiesen uasen in Beriiz ung brachte. Ein verlustfreies Arbeiten

wurde pur auhrch mogllch adP d1e lolonno m;t Ech f le Sure ube“scawemmt wurae.

"ﬂrgnd zlich Ast aup‘alese‘"eise eine .;pra_“ls ven ca. 204 der ﬂurmemenge mog-.‘
‘ ,

\4}ich. s~Jer;&hrﬂn—hau»Slthwaber noc nigat e ndbultlo albloraucnbar—erw1esen dar
I

noch le terlalec wxerlgkelten Zu ﬁberwinde*jv*n:,unf da *rf_Icn deg k’elnen Ion
. |

! ., : L .
1cnsge121]es und Ger gros ._uAenen:e<n+unt cla a~é&°e 11erl”fen Pir-
RS e )

felshiure umpunmpen will.

- L . T i~
ST ;,UL-.’!;;UAA.JQILV‘TQ v.LD“ LRvEEY ut—-.Lk./b ux.....:a.u..l.c c....\l
J . [

N
ter al ¢ nyuwh t

'Wﬂetven.,uslde rel eﬁn yorervt am. |

T ~an‘r il _,pnﬁc rees A)‘G‘I’ —f eche—.

. . . e o . NI

2o vard p"'vr"--w’vi'{-r e
5 N

;nstig;uic atsienen: BvﬁieL technluch‘"u ver-

&
™ : . ! —_—
'aucn Rriden'dze chweznlsauvn-l. “¥okst

blxtern JaL—

ﬂéi'cnlJuge aus="

'Devexat¢uxgrrozesses

STy WGrdsn,n:;u~cu dle wictee

*tllohe LuerAebenhb t‘ue;

niber Jensandieren sur ,1orteru15 vuehenden Veri
g RN R B —_—
ren. . Egoist.ozu wﬁnschcn,daL du* ,'en gg;zt;lu se-

ste*'er»eu Mafe eintreten f;hrungsaustausch gié,ﬁirtQChaftlichkeﬁt der Ken-

- N : " B
ze**vatlonsatg raturen noph weld er}gestej cert owird,was imo} 1nDllCr ul ule crobe
RO _’ Lo : = e . -
zabl der in-Betvieb bb;il dlichen uondurt“atlcnshni Len auﬁeroraentlrcn vunscnenf—
wert ’.iire. ! v. - — — - :




' — - R A _ _ B - N - ] ; : ~
- - T _ M. o _ ;,
- . . ‘
: i s\ : - . ) ,M,_ ' ; -
\, . ; = " S S : " __
e - — 5 | v - i j
: ‘ , -~ - — — . - i
. Co- - T i . p te, I t
; ¥ : P i e . ~ w P
¢ - AT IRy Ty N i . 3 S N :
! Fases i y Sty gyecer| - A aE L AL ¥ s
e it Bl :
RN B O \hﬁﬂ&é«i 7 Jopmimas, . A,
— o -0 = . N@H FAI - [ | | .
Y . = 1 |
u:., . - \ .r I
Lo b 7 A ) :
1 - oy N »_‘.wwlwl\.\lawww\ Lo .
N B i ;
. .rl —_— IIL . | : i
= . nﬁ\m.wu\\ﬁuwwmx P - 5 ! R lmgﬁ.f. ) “
X TS AIT275 N . . = 2 VL P
R Jr:MI [ ! : 1
— . B ) Rt | % w.‘\«i, 205§ \E\\.!E — N .
; -~ _ - Ty e . N & B i
p 1 B W - ” K4 00Esy Kook , v
- B wv i _ R - S x&x..&*.s,\k _\Emi‘iwﬁ R . ; - - |
= . : i f I.QNNN_ | |
:_\ . i ) ; . - \o%\\gv\% |
N _ 1 g . — - __ ) , v.w
N H b _4. s “ .
g ) = : N o - : IR
K ,ﬁ < . Lo }, . v _ . oNﬁ%\uﬂn %&\ \,\.l\r?emk W1 7o, \\5\ ‘ Rk
— ..T. | - g - o . . = = \\NQ\I\S\\\%\ )
i , e SRR A E :
. ‘ i = “ e
_ B _ - i ] . -
- a0 s Bl _\.\x\..W E \ - il - =
., - . g i \ Rk 730 \:§ 5
- - . = ~|N.\s~.m=l§ - ) L 4
; SRR — !
= » Q\N@m\\&.«h P ol E{2 §
- Sy TTETT e g
., RN I . TN
T 10 L= B
W . , ) o ) -
> - L AT il [y 7.7




i . :
L |
I.‘ U I
7 ;
)
S 1
1
. RPN
N
/ /
’ -
- I , ) —
o VL [ \

;S'cﬁwe/é’/,s zyre -Uieﬂ/m//m L

pach Eau[m]

wng XG. /%:/r/ AT

e
[ | e
} By ! 1
b ; I Lol
. L e . o
P .
; - T e e :
- ‘ i
o |
! iy «
. - ) . .
S ) )
n ! ‘
o ~ L L
Lo |
‘ .
T b

. A0

_egg( =X et F\ Oc‘/)(acke.

JUSENUCSREOE

frinarslel,

e Ay T A e A P L e




Uirektlor\c-v-\mcnxms

_, Angefertlgt S _f-"r___lemplare
VVertellt aan /?ﬂfé /Jnﬂﬂélm

Wexter- R

| gegeben | . Untersohrift o .




Ottp Fuchs - " - Aceton—E551gsaure—Abte11un
[N R S Fu/B iy

v . RN N
DN s . Lo .
N R L 8 S . -—

»**NickQ1~Zinkoxyd-KontaktewzuréGlycenogeneHeTsteitung. =
. o ” : :
] Inhalt , T N

Aﬁzuéamﬁéﬁfaééung“ B L I § qf'““i
I. Problemstellung 0. T 0 ee ' ‘ g

i ; N

\ e

II Ver°uchamsthoae_" S 3
”II Zlnkoxvd als Triger - 5
5

~1) Ver@lelch ‘von Zn0~ und Blms~Kontakt : o _
©2) Verh#ltnis Ni:Zn0 A T

“§IT3) VPPh&linlSANT'Zuckaf . "‘;" ' L ‘Aiq.

RV  4) Rnduktlonstemperatuv und —aélt Del aer non- R _
- -+ .taktherstellung = S : o - oo 12 !
5)“1bhanvlﬁke1t der. Altepun@sbestanﬂwakelt von. o SR

der”N1~M°nve—und—der*Reduktﬂonstemberatur o013 R

a) Ausmangs taria 1 e m;jf;_." . : . T.'H"‘ T ¥
- 7) Avt qer Ausfalluno  _ R V;;"'””k"'/iS’
TB) Zusat % von. Akt:m » SR fm:mmwwhmew$U®w
- 9) Vcrrlnverung der Flltrlerzelt [ - §
‘ _- o ) sin t erung = e =K. OYlt a kt e S o e _ — 17 -
Jib) Flltrleren be1 erhdhter Temoeratur oo :“g;"'iLZ o
e) Zusatv von Kohle’ und Talkum. = o ‘157:_."17:.f
a). Zusatv vpvschledener Kreldemencen ;-le; i7}”:17:¥i
e) Zusatz von Zn0 7und MnCO3 zum derleransatz‘.f 18
S NannO—CaCO —~Kontekte .~ . . o 19
10) Konta&tw1edoraew1nﬂun@ S '*:,a'” o ,‘ v‘,'“21
11) Ucbertra@ung dpnfErvebnvsse auf “den Betrleb  ;?’.22

—undeaGO——ais—f ~?;1$M5  f.j,-H, m7.;,ﬁ ;j_';;vaga_._

Tdrget




ffZﬁshmﬁenfaséﬁnEﬁt"ﬁ  {::‘x‘ S ;;1 4 .
’iﬁZHpﬁﬁlycerQEenhenstellung_dunghﬁHochdruckhydrlerung von Invertzucker
ciiin -2 Spufen (1 Stufe. Hydrie rung der Hexosen zu den Hexltan,,Z Stufe:f

'fsnaltonde Hvdrlerunggﬁer Hexite vor allem Zu - 03~Polyalkoholen) wird .

Zt. cln Nl—Kontakt mit Bims als Tra@er verwendet Da dieser Kontakt

vovsbhlﬁﬂene Nachtelle aufwelst wurde eln netier Kont@kt ontwvckplt

__Hder an Stelle von Blms Zlnkoxyd a1$ Trapermater181 nnthalt. Ausserdom
' enthalt der Kontakt Zup Erzlclung einer ?u+en Fllupaerfahigxaii Kr91—

—_— 2

. otwe 4 %_NLLr;VenheltnlsﬁNl Zuckeﬂ in der Ansatzlosunv(Mlnlmum etwa o
{fAlterunasbpstandlwke1tq¥gqrvarsyhladenen B@dlnpungen, Art . deP Aus-vﬁ;
_;é‘fallunq des Kontaktes, Relnhelt des Ausaanos—Zn—Salzes (Pb -a1s Kon-

| 'itaktwlft!), Kontaktw1edprgew1nnung (Auflosen des. gebrauchten Kontaktes

n _;

gen—o ' ]

”njvarounntoﬁ Snloetorsaure, Wlederausfallen mit Soda, usw., dadurch -

flussung deP—FlltvIérfehlgkelt durch Zusetz von. ZnCO3 (scnlacht),
MnCO, (sehr- schlebht), Kohle (nur Weﬂld'becser), Palkum (ohne EBin-.
fluss) vorschledenmr Kreldemenden (JD mehr_Kreﬂde, umso kurvere F11~,.

Absaugen (Verkurzuna der Flltrlerzert'nuﬁ auf dle Halfte), am gunstrg—a

sten verhult s1ch Plﬂkaﬁtakt be1 dem CeCO3 Pemelnsam aus den' e

'? wassrlgen Salzlosun@en m1t Soda ausaefallt werden. ‘fj_wa,;j \

S

T
. o S : : . .

Unterlegon 1st dleser_Kontakt*&em Blmskontakt nur 1n “der_ Luftempflndeg;
1i¢gke1t -doch - kommt dleser Mange1 PPct bel lanverem Trockensauaon
4és ‘Kontaktes, an der Luft Zur Geltun 1m Betrleb bosteht keirne Gefahp
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elner dadurch verursachten Kontaktverscblechterunp.
§ X T e
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Glclchwertlu»31nd Blms— und ZnO—Kontakt in folﬂenden Elgenschaften.,j‘

\Glelch ?rossorﬁGlycerlndehalt im. Glycerogen “pei cflelch groéser Spaltung,

wlélcher Antell an anoroanlschcn Stoffen ‘im @lycerogen, glelchmstarke.~,
foni&kiq1ft glelche Ausbeute,[olclche FlltW1erfa~v

hlgke}t. : 157,v;f' "‘-;»f~*u — q:: , “>_‘ }’ ? .‘ . , ;;,WT___

Daﬁﬁgen welst dor ZnO—Kontakt vcgenuber—dem Blmskontakt folgnnde’VorH

{
telle auf’ Schnellere Hydrlerunc der Hexosen Z0 den Hex1ten, staﬁkere

Spaltung der Hexwte, boséew‘“Alterunwsbestandlgkelt lclchteeW1eder-

aew1nnung (vor allem “des Nl),;oerlnverpn Nl—Bedarf“jderlngere Empflnd—'}
llchkelt gegen S als Kontaktalft besscrp‘Schwebmfahlgkelt, gerlnge

Nelvunc'zumﬂAnbaCKen, oerlncere Schle1fw1rkung; kleineren Monatsbedarf
an Rohmaterlal zuw Kontaktberoltun etNas Gerlnvere Kontaktkosten.

L R RE : . . . s ¥ e T

Auf die Uebertracunq ‘der SO erhaltonen Ervebnlsse auf den Betvleh Mifd

1+f 11 n1ndaogncpn_ g ."__ :
p = —— : = M
y» T - N . N . . : B

H

-s_ﬁrlesstlch—wurden—auch MgO und~CaCO3 als“Tﬁﬁgépbfﬁanf gepfﬁft, doch .
zlnd beide Traﬂer unbraucnuar T . fﬁf _;f"f”‘ SENE S  1_J;;

Triger. verwendet;

So enthalt der Blms mltuntev Sulflde, dle als Kontaktglft erken konne9
oder Lehm, der zu Anbe ckunden in der Hochdruckanparatur Anlass_veben_)
:‘kannl;éggr auch be1 Abwesenhelt vo" Lehm' nelgt der Kontakt zu Anbak—‘
kungen,. ﬁérner kam es mehrmals vor, dass bei ortllcher tbllwelﬁe“ Ver—
stopfungmdle“Wanﬁ:der Hochdruckrohre von dem harten Blmskontakt durch—j
ﬁeschllffen wurde. Schllesslach kann das N1 aus dem gebrauchten Kon—'v
takt nur tellwelse w1edergowonnen werden, de sich das Ni %er Kontakt—‘
féauktlon Z.1l. mlt—dem B1ms (Bildung-von" Alumvnaten 6&@?23111katen,;"

ﬁmsetzt; dleser Nachtell fallt besonders bei. den gegenwartlpen Be—"'“
_schaffungssnhw1erigkelten fﬁr~N1 ins Gew1cht. i o o

‘qur Vermeldung dleser Schw1er1gke1ten_wurde 1m:Sep¢ember 1941 beschlo
hsen, an Stelle von Blms~andere Trager zZu verwenden. Um, w1e belm Blms,




von schwer kontrolllerbaren und schwer entfernbaren vufallloen Verun—"
r°1n10uncen unabhnncla'zu seln, sollten grundsatzllch nur solche Tra?er
gesucht werden, die durch Fallunv aus chamisch relnen Losunven dar—"'
tnllbar sind.xAuf Grund der fnﬁheren mlt verschledenen Trawern>er—_
hartenen—Ergeanssn~(vgl-d
wurde besondars‘dle Verwondunw von ZpO als Trager in Betracht geZOWEET_T
Daheben wurden 5uch»MpO—und CaCOg*aIs—Trager~veprﬁft. — '-‘ :¢

gL - T : 1

‘Die bel den Versuchen zu bohandeanen Probleme waran sehr verschleden—‘ 
artlg, zumal’dle'derveltlge ‘Lage am Metallmarkt bnsonders beruck51ch~ N

t;pt_wenden_muss$e+_An_den_zu_ﬁntW;nganen Kontakt warén fol@endo For—r

Ty

derunven zu stellen. T — g S o :
p C ' ; |

1 | - .
Beschaffunosmogllch elt der Ausgangsmaterlallen, mogllchst ver—

1ustfrela chdergeW1nnunﬂ der Metalle, moglléhst gerlnger Ni—Be—

Hex1t~Spaltnrodukte oute Hex1tspaltung, moallch’t aerlnge Empflnd~

KontaktZift
llehkélt gé@éﬁ‘L&%%,,gu%e Alterungsbestandlgkelt,

fahlgkeltlauf dem Zeiienfllter, gute Schwebefahlgkelt, DorlnﬂeSf“‘

der ontlmalen Reduktlonstemperatur und der kﬁrzesten Reduktlonszelt,
Verhaltnls N1: Tragerm Zusatz von AktlvatOﬂen, Relnhelt des Ausgangs-'
materlals, Art der Ausfallung) und der Zusammensetzung des Hydrlerannn
satzes (Verh&ltnis Nil Zucker,‘Zusatz von saureblndenden anorganlschen

Stqffen).l,"" RRETDYAR S ‘.‘k,‘u !

Da d1e im Labor aus¢efdhrten Versuche nun zum Abschluss eelangt S1nd,
und eine Relhe chhtlver Ergebnlsse brachté“'soll hlerﬁber kurz ba:,ﬁ;_

rlchtet werden. T 1_5"-‘”5, L LR ;{y B z?“ff, s

‘IIQ.Veréudhsmethode;r"»@ S R s S

In- allen,FaIlen wurden die Lragérf( 51
" N1 mlttels Soda aus den wassrlgen Nltratlosunoen bei




;65~70° ausgefallt Dle Nltpgtlosungen wanen 30!71g, djevSodalosunol
0 715. Die Nlederschlage wurden solange mlt Wesser: von etwa 600 ge—in*
aschen, bls das Flltrat Bt noch'schwach delta—alkallsch war. Be1 der
'ontaktreduktlon (1m Glasrohr) wurde in 4 Stunden auf*dle—Reduk%Tons—'
empeﬁ&iun_gneehplmt und d1e Tempnratur dann 9 Stunden auf glelcher :f
She- gehalten.wNach dem Erkalten wuﬂde der reduzlerte Kontakt 1m N2 S
trom in Wasser gegeben.» o " .V,l"' ' " R T Tk

awt, stots glelche Zusamm@nsetzung. 150
v0n—*—2—7—Rehr%&eke?7—250_p Wasser,Asauneblndendes MlttelAjmelst Krel-

L3 !

‘de), Kontakt. RN AR I s e

Invertzuckﬂr mlt elnemlGehalt

D1e Aufarbéltung des erhaltenen Pro@uktes erfolate durch Vakuumdestllla
‘?tlon,,wobel PropylenP1VKol“und Glycerln ﬁberdéﬂJll11ert wurden,~A11e}'{
hBher als Gljcerln 31edenden Antelle Werden als Destlllatlonsruckstand
heze1chnet, er enthalt vov al em: nlchtgespaltenelﬁexite. In den'folcen

'den"abellen sind dlese Komoonenten mit Pr.ubezw.;Gl bezw. R. abge~
kﬁrzt dle Zahlen geben dle n—Zahlen,.bezooen auf Wasserfreles Produkt.

B°1 allen Versuchen wu;den Reaktlons—Zelt”und—memperatur vorpegeben,‘/
dle Beurtellung der Kbntaktakthltat erfol?te dann auf Grund: der Zur’j.
sammensetvung des: Produktes. ‘Es kS8nnte auch um@ekehnt vorwegangegmgggng
namllch Aufsuchnn der Zelt— und Temperatur—Bedlndungen,:unter denen S
typgemQ§ses Produkt eWhalten Werden kann.‘Dleses Verfahren wire aber o
v1el zeltraubendor. Dadurch kommt os,»dass 1n den folgenden Tabellen

be1 besonders aktlven Kontakten dle Hydrleruna hauflg zZu’ welt ging - 'u
(kleiner Destlllatlonsrﬁckstand, mehr Propylenglykol als Glycerln), was
iﬂallerdlngs auf dle Beurtellung des Kontaktes kelnen Elnfluss hat. In*j
sclchen Féllen braucht ‘zwecks Darstellung von normalem Produkt nur-die
~Hy&rierzeit—o&er—Tempqr&%up—h_, ’:y etzt T”frdenJ So~ wurde z.B, mlt
: demsélben Kontakt be1 gleicher Hydrierzelt (2 4unden)“erha1ten1;rJ




1 - R |
ST - "“» ' --5-1 e o ! : -
- ! S ~ b ‘ - ‘
. ) ' ‘ L A \ R : \ l \ \
= 21,5 %, Gl, = 40,5 7 R - 38 % b91‘212 und S AP
r. = 49,0 %, Gl. = 42.0 %, R. = 9 % bei 222°, *‘»-[l ‘ '.*-“.‘

elm ersten Versuch 1st d1e Spalttemperatur zu hledrlg, deshalb vuv1e1

och— 9—%—Rﬁckstan&-aﬁer~zuv1einroayien@iykel~—W1rd~nun—beLm217 ve=_-

ahren, so erd gutes Produkt nrhalten ' IRL . . 4 S
v, = 37 5 %, Gl. = 41,5 %, Re=. 21 S I N

. _ L C
II Zinkoxyd als Traper.‘x ‘ —Tffffl»ﬁ-__‘ II_AM\__ ' \ .
T‘Verolelnh ‘von Zn0~ und Blms~Kontakt. T L

m elnen elndeutloen Verg]plch des‘ZnO— und des Blms~Kontaktes m1te1n—

er B4 haben, wurden bplde §Qntakte gntér genau gleichen Bedlngungen

R 14 % N1 im” Trockenkontakt, Reduktlonétemperatur 40009 hergestellt ‘Die
fAnsatzlosung enthielt 4.34 % N1 bezoven auf’ Zucker. Die- Hydrlerzelt :,,‘

b‘ez_zdp,n—"on'rmnn'l' on——V@rsuc.»hen-wbetrue:——'}-e—-B—..le.tund.eﬂ “die Temperafur der‘

‘ Stufe~217o (aie Temperatur def 1 ,Stufe’ ufe ist in der. Tabell\‘; angcge~i’

en). Die Alterungsbestanalgkelt belder Kontakte wurdg in der VWeise ge

_fﬁft dasé Jewells 10' % des webrauchten Kontaktes entfernt und—durch

-1e ﬁlélcne Menge ijﬁohkoﬂtakt ersetzt wurae. Nur 1ﬁ1den Versuchen

148;(Zn0),“1149 (2Zn0);

er Kontekt: éntfernt, sondern hur 10 % Frlschkontakt zuaesetzt Dle Er

ebnlsse,s1nd in Tabelle 1 zusammenstellt.ii~w“lu_ u r“ -‘H;* L

;J % ;Vf”ff } . N Tebelle 1.

ers) Frisch— Alt—Kontakt 1 Stufe o Produkt " | . Abssugzeit in
Nr.| kont.% | % Vers. Temp Stdn. Pr. Gl R.. | “Minuten. ! -
iBins als Traaev s ﬂ‘f‘ - B e B e R e
‘i ‘ 100 . B - I '103: .05 24 5 39.5{36 20~
40 . {1400 | 1457 1105 | 1- -} 28 |43.5]|28.5. R 1Y
10 1100 | 1158 {110 | 1 |25.5{45 (29.5 |- . ».
%0 10 | 90 | 1159 110 .| 2.5 )23 36.5]38.5. n
'.-w%§10 = 5901»7g1150 105} 245123 5_37[ 1395 -
{40 90 "1161 1110 | 2.5 | 19.5131.5{49 .. L
o410 901162 7105235 »12;5,2o;w,é7.5; -
40 |90 | 1163|107 3 12 'J19 |69 n
: 40 ~u90l,,r1164 107f‘,2.5"57"5 ;735?85ju -
:?ZnO_als Iraoer""A”' R T RS (SR
14947 200- o=t === |97 05| 46395 A4S | — 20—
7T jjaassl - 10 1200 | 1147 | 95 | 2 |39 |45.5[15.5 |~~~ 40
Wit 1051100 | 1148 | ¢ 97 oL [38.5143 118.5 L A3
~§ 1450 1907 | 1..95 ). 14 | nichlt desips |7 B8 e




”leskontekt folpende Vortelle aufz_“ ¢§4;L;-‘ L :
) Die. Hy @ R "L H e x 08 e h lerfolgt'be;m ZnO auchﬁ
bei w1ed°rholtev‘Verwenqung des” Kontaktes ﬁrotz elner um. etwa 100 R

bayferen Tempewatur etwas sehnelle ‘ais—beim Blwo. e ;'.,Z

o — fo

Der, ZnO—Kontakt s p 8- 1 t e t wesenullch besser'als der Blms-Kon—
‘tekt. So betrapt der Destvllstlonsruckstand Rﬁ be1 Vers. 1147 nur

14, 5 %. gegen 36 % be1 Vers. 1157- ,!31‘ 

'Die. A 1 t erumngsbes t'8 h d11 g ke i t des|Zn0—Kontaktes {
!

jlst qrosser als die desrBlmskontaktes.~Wahnend_namllgh_be1 WledePhOl"g
ter Verwendunv des Kontaktes bélm ZnO—Kontakt die Menee an’ R. be1
Wegnahme bezw. Zugabe von . 10 % Kontakt praktlsch konstant‘bLelbt
und auch nach 10—ma11ger Benﬁtzung immer noch nup! 14 5. % des Gesamt—
‘ roduktes betvﬁgt stelgt R beim Blmskontakt von dessen '4 Verwenduvg
ab*sbarkwanW_Entsnnechendwblelbt be1 Zno d1e ulycerlnmenge be1 w1ede

holter Kontaktverwendung fast unverandert fallt aber bein’ B1ms T

y L .
# - . _J ~ -

‘schnell ab. s A'.'[(J‘ R ‘_f..: e o r

s,

Der ZnOHKontakt 1aést 51ch auch nach Wlederholter Verwendung 1n Tver=

dﬁnnter HNO3 1e10ht & u. T 13 se n, so .dsss hlarbel zum Unterschled

nﬂBlmsmfast ..... kelne Metallverluste entstehen. Aus. dleser salpeter— .
sauren Losuna ‘kann nach evtl. notwendlger Wlederelnstellung des-ure= -

;sprunglichen N1—Zn—Verha1tnlsses ‘der Kontakt w1eder ausgefallt wer-
ntgxt 1st glelchwertlg mlt dem ursprung

fden. Der,. so.w1edergéwonnene Ko

o

fllchen. - ';v-v-r ]f.v_’ : . S _
.:Der N 1 ~'B. e d.a T f 4&&&4944 betragt belm Blms 1.2 kg pro 100 kg
-Glycerogen (Mlttef? bel ZnO nach den'Versuchen ‘der Tabelle 1 O 55 k
.fln dlesen_Zahlen 1st dle bessere WledergeW1nnungsmogllchkelt dey N1 '
m Blms noch nlcht beruck51chtrgt. Bel e1~

der nun im Betrleb verwen~
11)

‘beim ZnO gegenuber der be1
nem weiter unten angefuhrten ZnO-Kontakt,
1st der N1~Bedarf noch gerlnger (vgl Abschnltt

dass der Antell ‘an metallischenle am- Gesamt~N1 _
be1m Zn0 aber: fastwioo %.'

’;“det_werden soll

;_Erwahnt ‘sei hler,
 des Kontezktes belm Blms 60~70 % betragt,

€T_é€§§iTC§SfETé S u‘ﬁ”t<aﬂk_t‘g it £ “ist der Anu-ncntaktmwesent—A*
“;llch unempfindllcher als der Blmskontakt. So qlrken 2 1 Mol—% CaS 5
uf Ni) belm Bims berelts sehr stark verglftend (vgl. den -

(bezogen 8




»Berlcht ﬁber Kontaktglﬁﬁversuche voﬁ‘t@’z 41) whrend belm ZnO erst\
bei 8. 4 MOl—ﬂ -CasS. elne GlftW1rkunv-feststellbar is W
ist dlese Elgenschaft Buf die: Blldung des- sehr scﬁwer 1osllchen

ZnS das 100 mal schwewer lOSllCh ist als Cas zuruckzufﬁhren. Wie—

, we1t hlervon allaémeln zur Barstellﬂng S—unempflndl1chen_KontakLe.____

Gebrauch gemaeht Werden kann, mussen noch besondere Versuche zeloen.

'Der ZnO—Kontakt blelbt ‘in Wasser 3—5 mal so 1ang in 'S c ‘hwe. b e
wie der Blmskontakt Wenn, ‘er 51ch ewnmal abgesetzt ‘hat, 1asst er’

s1ch lelahter w1eder aufruhren als der meskontakf . .f |

4 |t )

l"

)_Nach__B_a—c—k_v_e—n-s—g—e—h—9—n——Ln&eh—éer—Mé%hfde—von—Br——Bernd T
‘ Auftragen des Kontakte°‘auf Metallstrelfen, Erhitzen im Hz—Strom bei
’2000 'Prﬁfuna der Haftfestlgkevt durch Abspiilen mit Wasser) backt"
~Zn0~ auch nach v1aLma119aP Verwendunv zur GlJceﬂocenherstellung etwas

wenlger,stark als Blms. '»: IR R ,'-‘ o e - 4 :

I [ P
I "
i

_Tszﬁgggr dle—~S~ h—}-
4. keine, Laborversuche angestellt werden. Da dle Blmstellchen aber' S
"Wesentblch h¥rter sind als d1° welchen ZnO—Tellchen ist die. Gefahr;

-}elnes~Durchschle1fens der Hochdruekrohre belm ZnO nwcht zu beiurch—,.,

. ) SRR PRCIRR . - . "'.,IY

1

_i'frw'i:r‘k'u’n»g4~des ZnO—Kontaktes-konnten

gt

JA‘D_V

s f —

bap Rohblms betragt 15 t be;m[ZnO aber_

w1rd 0 7't Zlnkacetat transporttechnlsch 1st also ZnO’cunstlger. 
;(es wurde hler mltMAcetat statt mlt Nltrat gerechnet da 1etzteres“
nlcht so- lelcht 1n‘ enuﬂender ReJnhelt Zu. be%chaffen 1st Jdie Zahl

'O 7t be21eht 51ch sut” den berplts erwahnten Kontakt von Abschnltt 1%¢

g )
- . - .

der betr1ebsma¢51@ herﬂestellt werden soll).,;;, i

. LS
]

) D1e K ont ack t Ko s t e n fﬁh 100 kg Glycerowpn betruﬁen

belm Blms Cfiip das Jahr 1941 bel teLlwplser W1edergew1nnung des N1
RM 11 60 Belm ZnO bereohnen 51ch die. Kosten fur den endgultlg her—
zustellenden Kontakt aus 4.9 N1, 48'% 7n0 und 48 % CaCO (s Seﬁte' 2@

‘gu RM. 8 — pro 100 kg Glycerogen.;.f_‘ f. SRR ‘»’

' Dlese ZahT Wurde folgendermassen erhalten. Prelse von Zn (02H302)2

S FLENEE 3]2 B'rio*’ 7CN0 )2 ‘ 4 2C 3 8“‘2 g
_HNO, ; ~”fJe Iir. 100 kg 100%1ge Ware). D1e Spesen zZur. Herstel—
luﬁg dos Kontaktes- (Fallen, Auswaschen; Trocﬁbn, Redu21eren) wurden

 f»h=de£en=gu£§Hen§iai;unﬁ”desmBimskontaktes:gesetzt. Es. wurde an,




_ - - 8 | - =

Lo - e . ' ) - L - i L. B L B
e T T ’ A . | i T EESSUIE S " R =
o J— =— — =8="—— T T e

‘ : g P L e e R . ‘_‘ .,l‘.;

) genommen, dass bet"der Ausfﬁllung ein Ueberschuss von § % Soda ge-,‘{
R braucht wird. Aehnlich ‘wurde beim Aqfl&sen des. gebrauciten Kontaktesl
Vg mit einem 10'%igen Ueberschuss ‘an HNO3 gerechnet (dieser Ueberschuss
4 ans HNO3 erfordert‘beim Wiederausrallen natﬁrlich einen entsprechen-‘}

den lehrverbrauch an Soda). Die Spesen fir das Autlasen'des Kontaktes_ 3

-%ji‘—wurden—gleich*i/k—der‘Spesen £lr uI**Kontaktrabrikation gesetzt,
jff  Die Verluste an Ni, Zn und Ca wurden mit 5 % angesetzt. Endlich wup-
de mit einer Ausbeute an\Glyverogen von 95 % bezogen aut Zucker ge~
reehnet. T o 1; » | ‘ N I E

-~ . i .
- | I 1 . ~

(~g1eichwertig sind beide Kontakte in folgenden,Eigenschaften..

')—Der__G—l_H—e#e—r—i—n-g+e—h—a—l—t——des-Produktes—ist—bei gleich—gute‘
Spaltung etwa gleich gross. ' ‘v,“,.x ol ~; o ;“\

1 : |
I

jz) Den Anteil an a n o ™. g a n i s o h e n- S t o t ) nl im Glycero-
igen ist rﬂr beide Kontakte ebentalls gleich gross.w”‘ .

3 co als Eon ta kr tgd 3 t wirkt: auf Bims= und ZnO-Konta.kt"“”""' ik

ggleich stafk ein tvgl.,den genannten Bericﬁt'vom

;Di A u -] b e u t e ist. in beiden Fﬁllen gleichbgut.n_; _ 'l;;>;ﬂ

fDie A’b 8. a u g e f 8 h i g k 1 t des in Tabelle 1 verwendeten ;-

betrieb stehenden Zellelfilter bereits Jetzt beim Bims fast voll aua-
genﬁtzt sind, kannte 1mJBetrieb mit diesem Kontakt z.Zt. nicht ge—”w
fahren werden. Bei dem Betriebsmassig zu verwendenden Kontakt von ﬁ;=
‘Anschnitt 11 aber besteht diese Schwierigkeit nicht mehr, -die: Absauge
‘geit: liegt eher unter der- -des’ Bimskontaktes (vgl dle in Tabelle 1
und_14. angefﬁhrten Absaugezeiten). - ‘.'; o ST I

SN
.

nterlegen ist der ZnO-Kontaktes in: tolgenden Fﬁllen: fA” e

‘) Die L u f ¢ e m p f i n d 1 i e- h\k e 1 t des ZnO-Kontaktes ist
ﬂetwas grasser als die des Bimskontaktes&_nas—wurde Ehnlioh wie frﬂ- ¥
.\her (vgl. den genannten Bericht vom 10 24 41) i - der Welse geprﬁft,_ ﬁ
dass der Kontakt vor—seiner Verwendung zum Hydrieren 2 Stunden
v lang—auf*derANutschewtast—trocken—gesaugt_wunde+_Beimaﬁims~tnnt______
~-hierbei. ﬂberhaupt keine Verschlechterung -der. Kontaktaktivitﬁt auf,_f
“‘wahrend“beim ZnO—Kontakt die Hydrierzeit—rﬁr‘ﬂia 1, Stufe fast ver-j




fdoonelf wurde.;Dlese Prufmethodm Lst.etwas sehr scharf; da és 1m.Be~‘§
trleb'nle vorkommen kann, dass evn Kontakt 2 Stundcn lang trocken ge q
1sau@t w1rd Dmoses unterschledllche Verhal+en belaer Kontakte gewen‘
Luft snlelt fur dan Betrleb also kelﬁe Rolle,!eln Absauﬂen des Kon~ I
“taktes unter Nzrmle_lm_Beirle_vongesanpnxjist—&ése—nic@$—eyfeéder

 11ch Betont sei noch, dass 51~h auch be; den VGrsuchen der Tabean{

bei dcnﬂn der Kontakt 9 mal: abpesau@t Weroen musste, kelne Kontakt—

/varschlechterunv durch Luf+ zelote.l 79"l SRR |

N

[ . a T | "1 .'-\ S
) D1e B e s e h a f fu n Q.fvon Zn—Salz ist schw1mr1gar als dle von
Blms. Da das. Zn nwerﬁabar_w1edergewonnen werden soll ist- dleSe
SchwhrlgkeIENnurwelnmallg, so dass|nur dle oben genanmten Verlustc‘

lﬁufapd zZu ersetzen q1nd L . ,L-ﬂﬂg

{lq ! - e i ) N IR N
|

ZusamenSassend 1st—also festzustellen, dass der ZnO—Kontakt oaoenuber :
’&am Blmskontakt\mehrere beachtllche Vortelle aufwelst von\denen beson-'

o ‘
SO
= Mders. der °@P1nﬁpv9 Nl:Bedarf_undAGWerhoharewKontaktaktlvltat hervor- Eﬁ;m_
“uncoen 51nd, ES. war dahpr ausslnhts“elﬂh den Kontakt nach’ den ver~ B3
. RO ol
' chledensten Rlcntunvon h1n zuwuntersuchen.;‘“n L . : . R
' : TR R R R Cor

|

l,Verhaltnls N1 ZnO ‘:};ff%:H “f.v[ ;v :_ t'*'* ' i‘fi”

; ,.. ,,,._lv

N

i vorlgen‘Abschnlttfdenannte ZnO—Kontakt anthlelt 14 % N1 und

und zwar betruv der Nl—Gehalt i
der von Versuch 1199 aber nur ;
D1° Gesamt-Nl-Menge War in® beldean

% bezogen auf Zucker. .‘v,,‘l 

'1 Stuts’ . | 2. Stufe | Produwkt_ | -
S_tgm_.. :T_e_mgm_ S cln“.f ~—TenpyPra Gl R

lovz | 108 '13’7T* Y e T o T Y -
1 a0 |3 | 247 |12 47 74




. o L
: - . ;
:1 i -

“gleiche. Nl—Menge ‘von Versuch 1199 sowohl
ie Hexosen etw&s»schnallnr heduzlert als: auch bedeutcnd besser spal-

ex1tspa1tung. Dlﬁse erg;bt s1ch folvendermassen. erd angenommen, déss
& in der Zeltelnhelt c"es\paltene Hex1tmenoe oronortlonar der jewells;,.=

- l

A I . L
. : B

'fTabelle—i

. Dle Brauchbarkelt dlesnr Bez1ehung (Kons+anz

’ e von k bei verschledenem t bei . gleicher:. Hy—
HNgPég?Zelﬁ,._ k _‘Jdr1ertempeﬁatur) wurde an Mennit durch be= -
- r; "16*,:sondera.ﬂersuche_gepnﬁftélvglq*IabAlle 3).
7.9 0 i8] Anwendung auf die Versuche 1439 und 1205 er=—
_}12 5*?’1\ 8 i% | glbt dle in Tabelle 2 genannten Ye-Wérte, Sle
‘..‘....”.’...»_.‘.' : 7::10‘97\ dnq@ dwp quohwwnﬁwcko1+qknns_t&—_n¢,e___;
; 2,7 | 0,55] fir dle Hex1tsna1tung b°1 dem Nl—armen Kon~
' ‘ mg:;‘lff'f 8 gg - -tekt. fast viermal grdsser als die des N1—J'f'
_e2d7 4 5 . .0, 45_1{vcwchen_lst+_Dleses_Enwebn1s_lst_ln Anbeﬁ
' co T ' ?Ttracht der Notwendlvkelt N1 zu snaren, sehr}
esentlich. - T A —
1ég weltere Ernledrlounv der Nl—Menge 1m Kontéﬂt brlngt h1n51cht11ch

ler - Kontaktakt1v1tat keinen Gew1nn, Wle entsprechende Versuche ergaben;
usserdem stelgt die fur eine bestlmmte Nl-Menge erforderllche ZnO~M°n~:
e so betrachtllch an, 6ass der Vohtell ‘einer evtl. er21elten N1~Er~
oarnls durch den erhohten ZnO—Bedarf W1eder mehr als rﬁckganglg ge—f
acht Wurde.-» I L : :

g

eber dle Abhanglgkelt der Alterungsbestandlgkelt von dem Nl—ZnO-Ver— '

'altnls vgl unten AbSCﬂnlbb IR N = gfﬁ"“j~j~m<;".~;;

) Verhamtnls N1.Zucker. a) Gesamt-Ni‘~"5: ‘a;";;;'7”

an solltﬁerwarten, dass bel Versehwenduna elnes best;mmten ZnO—Kontak

N

%n 1 mlt der 1n dem Ansatz enthaltenen N1~Menve anstelwt. Zur Prﬁfung




1cser Vermutung Wurden 3 Versuche, be1 denen der Nl—Gehalt bezogen'f

uf Zucker, 1, .2, ~und 4,37%- betrug, ausgefuhrt (ygl.. Tabelleté* Reduk—
tlonstemperatur des Kontakteq 40QL)_AIn_den¢vopletzten Spalte 51nd WleH:
der"dle Geschw1nd10ke1tskonstanten 2. und in der letzten Spalte das ’

erhaItnls\k/7 N1 anpegeoen. Dle Werreﬁzelgen,_dass~vonﬂe1ner—Ppepert«-
"tnalltat kelne Rede sein kann. Daa Vevhaltnls k/ N 1st am klelnsten

o
‘ bel Versuch 1203,*d h "hier erd der Kontakt ‘am schlechtesten ausge—v.”

= — ~| - i “.1',- ‘..,\‘, "lf o 3 .,;v o - : - ‘
n_J:» | ; A };»‘. .&1_2118_4 !_- [ 'I' , ‘i. 4
Ni*Menéé#"i Sthe . 2.8tufe fl? " Produkt | k-~ |k/% Ni
] % im" ~bez., Stdn- Temp- Stdn.' Temp'Pr. G’l. R o v

i3)-Kont.h.Zucker| —- e R I

14 |1 11 bd10 |3 fay

e e e e e et e

39-5 14 b_ufyn (02 S

m- Orossten 1st k/ N1 be; Vers. 1206 Demnach 31nd 2 % Ni D‘unS'!::LO‘el"
ls - oder 5.3 % N1. Das bedeutet aber, ‘dass es fir das Verhaltnls Nisz
ucker Tir den vnrwendeten Kontakt ein bestlmmtes;wzﬁzéchen 1 und 4.3 %
iegendes‘Optlmum gibt. Fﬁr e1nen anderen Kontekt 1st die’ Lage des. OD—i
imumsTeine anders,ES | Tiegt 'z, By fiir einen sus 4% Ni und 96 ZnO be~

tehenden und bpl 300O raduz1erten Kontakt etwas unter 1 %ﬂ
uf Zucker.

ieser Befﬁnd iét“fﬁr‘dié.Klafﬁng'des Reaktionsmechaniémué.dérvSpdltuﬁgd
on. besonderer Bedeutung er soll daher nooh welter untersucht werden.'

S

ﬂle Menge an- Frlschkontakt durch d1e Jewells ein. Tell‘des gebrauchteﬂ
?ontaktes—zu er5étzen ist, 1st ZWeCKS N1~Ersparnls mogllchst kleln Zu-

palten. Sle han@t ab von der Alterungsbestandlgkeit des Kontaktes._Bel-

R

ehalt bel dleser Versuehsrelhe von Versuch 1159 ab 5121 % beinug,




[ “ ST R

n‘dieSem Falle) s. in. Tabelle 11 R ‘ ' ‘q ;_fo1'~“f‘
: T . N _

n dlesem Zusammenhang sel aut folvendeq Problem hlnoewnosen. -
Be} der Wegnahme e1ner bestlmmtep Kontaktma nge-aus"- demhgebrauchten*Kﬁh-

akt- w1rd zwanoslauflcr auch Kontakt abeezogen, der erst eln— oder zwéi~
al beniitzt wurde und'

1e » Frage untersucht ob nlcht auch so Pefahren werden kann dass der"
ontakt uberhaupt nur e1nmal verwendet erd,WDre—Kortaktmenpe musste\‘

'dann von Anfang an so”nledrlﬁ ehaltan weroen, dass der Kontakt moo—u"i
i ichsf-gut ausgenﬁtgﬁ.W1rd Entsprechende Versuche wuraen‘mlt dem—K@n-'h
kt-~der nur 4 % Ni in der Trockensubstanz enthiglt, an@estellt Dle
Gesamt-Nl—Mence_baxnug_von_Anianﬂ—an—nur—9—25 %—bezcgén—”uf—Zuc‘é?j”_lsc
bensoviel, w1e d1e bei den Versuchen dnr Tabelleii zugesetzte Frlsch—

i—Méng Da der Kontakt nun das Glelche 1elsten muss wie sonst elne'

mﬁssen die Hydr1er—Ze1t~oder —Temneraturen oder belde etwas erhoht wer—
den. Wahrend z.B. be1 Versuch 1362 dpn Tnhp11p 11 .1 4_Stun6en~und~407~

ukt'W1e be1 Versuch 1362 U erhalten. Be*rlebsma551gv31nd dlese Ver~? 
angerunﬁ aer Hydrlervelxen_und_Enhohung dep—Spaiz%emperatﬁr—ehﬂe~We1~—,

eres tragbar, da etwa die- glelchen Zelten und Temneraturen auch 7 Zt.,
ur Blmskontakt erforderllch 31nd.| .”»n' : EREREI e : “f”

v

eber dle Abhanglgkelt dev Alterungsbestah&igkeit:&gs'Kontaktgsfﬁoi'Ninf
ucker—Verhaltnls vgl Abschnltt 5, o R Rty

TN

N

) Reduktlonstemperatur/undJZeli belfder Kontaktherstellun@.’ H,1."

er Elnfluss der- Temperatur, bel der der” Kontakt redu21ert erd’ auff~

dle Kontaktakt1v1tat wurde be1 2600, 300O 400o und“SOOo untersuuht.5
1e Reduktlonsvelt wurde dabel zunachst 1ronstant ﬁehalten (Anhelzperloé
e 4 Stunden, Reduktlonsperlode 9 Stunden) Eine Weltere Erniedrigung
er Tempéggfag war nicht_ mogllch, da-der- Kontaktwunter 260°. in 9 Stun—'u
den nlcht durchredu21ert Wurde. Das Ergebnls war folgendes~——D1e bed
260° yna- 3000 érhaltenen Koﬁfakte epwiesen s1ch _Piir dle 1. und 2,Stufe |
(ls praktlsch glelchwertlg, Wahrend besondors fﬁr\dle 2 Stufe\bel 300 ,u

400O und 500° - betrachtllche Unterschlede oefunden Wurden, w1e Tabelle 5

¢
i
l
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zelgt (s%mtllche Kontakte enthmelten\é %. Nl, dle auf Zuckeerezo@ene
; \w

Nl—Menge betrue 1 m) D1e Geschw1nd1Okeltskonstamten k fﬁr den‘épalt~ 
_orqanv verhalten ‘sich wie' 6 T4:1, Dwe ger1nge1Akt1v1tat des,be1_5009%$m;

3
b

,,eduz1erten Kontaktes*lst damlt an enkla_en_ dass_be;_d;esep4myﬁ%ﬁqw¥___%

o

:gur.berelts matall;sches Zn 'bei . der Reduktwon'entsteht In @erlncem
Masse ist, das auch. schon be1 4OQ»_der Fall Wle anlder Blldung elneS"

'dunnen Zn-Snlevels am Kohtaktvohrausoanp erkenptlloh 1st _‘ b ool

f . ' R
| .

Tabelle 5 N . 1 _
T . ! : | : i
. . \',;;_ = | : .
e v B L Lo |
—— . — . T 5 L T
2. Stiute Produkt—— T K ,
Stdq.' Temp . Pr. . | R T e
3.4 247 149,51 37,5 |13 ''[ 0,72
3 217, |31 25.5 | 0.49
3.2~ 1 10.5 16‘ 73.5 0.12 -
i : : .

1onsan1age wuhde der Elnfluss der Reduktlonszelt auf dle Kont&ktekn_'l
‘=q:- f ._;‘.; 5, :' 849 ’ t‘v“', ~ ,' L’i'-["-' y 1_‘P &.enw i
ass der Kontakt nach 3 Stunden noch,n1cht durchreduz1ert ist. Dagegen
st der nachv5 Stunden Reduktlonszelt erhaltene Kontakt dem.’ nach 9 Stun

Ausqerd?m—wurdé—vefundén, dass die Anheiz-

ber dle Abhanolgkelt der Alterungsbestandlvkelt von der Reduktlons—
emperatur’vgl den folgenden Abschnltt 5, e ik

V 2 ‘ ..‘,‘M x | ”f“ : : S > T

) Abhanglgkelt der Alterungsbestendlqkelt vonfder N1~Menge und von

er Reduktlonstemperatur. o TR

n‘Tabelle 1 wurde geze1gt dags die erksamkelt elnes aus 14 % N1 und
86 % ZnO bestehenden und bei 400° xreduz1erten Kontektes be1 w1ederhol~
er Verwendung nur sehr Weﬁiéxgbnlmmt 'Es ist zu-erwarteén, dEEE—alpse
gute Alterungsbestandlekelt 31nkt wenn die Im Hydrleransatz ﬂgtha1~.'
tene Ni-Menge vermindert erd, da dann der Kontakt. sterker beansprucht
wird. Die Versuche bestatlgen dlese Vergutung. So- 1st die Abnahme der:
Snaltw1rkung be1 den Versuchen 1206 und 1207 mit 2 % Ni~ bezooen “auf

Zucker (vgl. Tabelle 6) grosser als be1 dem Versuchen—1110~1112 mlt de




l . - i . . } \ .;

W

peltee N1 Menae, obwohl be1 den belden ersten Versuchen 10 %

gebrauchten Kontaktes durch’Frlschkontakt ersetzt Wurden,\wahrend belf{
?éf'letzten*Versuchsreiﬂg*aérselbe KOntakt\OhnéUZusatz vonJFriéchkoné.
fakt drelmal nachelmander verwcndet Wurde.

des

Noch deutllcher wird der { .
-
terschwed beim Vewglelch der Versuche 1199, 1201,und 1202 mlt Je’ nur

7-Nl—bezepen~au£~Zucker m't*den*Vbrsuchen 1110~111d oder mit ¢ den in

4.3.% Ni.
C L
T / | »
! . ‘,“," - Sl
- | Redy | Neuiconw| Alt-Komt. | 1.Stuts |  2.Stute| Produkt
| Temp, takt / %- _VOR.. Stan ] '.!emp. dn, Temp ‘Pre Gl't ' R
3.} 8, Zucker, I ZER A Vers. TS P \ R
- - —t — ‘ . —+—— , l
14 [ & . | 400" {100 == 01 1408 | 3.7'0 210 |46 | 36 18 -
1% 4 400 e 100 1110 | ‘2.5 | 108 3.5 212 | 35.5} 38.5] 28 * .
I 14 "4 . 1400 | me {100 1114 | 2.5 105" | 3.7 {217 | 42,5] 38" 19.5 -
Cfocdd 20 00 100w e g 105 (73 | 248 | 31.5( 36.%| 32 - !
Sy AT T T TAOO A0 T g0 1306 | 48 | 407 ——3 | -218-| 21.5] 34| 4.5
& Tf 01 400 | 400, el L 071408 3 | 247 |131 | 42.5] 26,5
4 1 ' 1800 | 10 .90 11199 ! 1,5} 110" | 3.1 217 14,5 22 | 83.5
& 1 . 1.400 | .10 90 11101 | 3 -1 105 3 1oty | 20| 46| 7%
& 1 i,300 {100 ===~ { C.5] 105 | 3.4 210 | 38,5] 43.5/ 18
N ;'1:‘,‘12309 {10 90 11223+ | 0.5 108 3.3| 212 | g6 {’38;5; 25,5
L WO DR SR 300 1, 10 901223 .| 0.7{ 108 31| 212 |24 | 36.5( 39;5%
4 4. {300 10 901224 1 1405 | 3.5| 212 | 19 | 27 ‘| 54

nur Wenlg N1‘
“wenn-die- Reduktlonstemperatur ernledrlpt w1rd
'zl . hierzu Qle Versuchsrelhe 1222—1225 mlt der Relhe 119,—1202 ( da -

S hier. nur auf dle relatlve Aenderund der Akt1v1tat bei: Wlederholter
erwendung des Kontaktos ankommt glst dle unterschledllch° Sbalttempe~
atur in den: belden Versuchsrelhen ohne Elnfluss auf das Ergebnls).

ndererselts blelbt d1e Akt1v1tat auoh bei Vorwenduno von

1n1germassen erhalton,

usammenfassend 1st also festvustnllen, dass ein be1ﬂ300 reduzlerter-
ontgkt mit 4 %er in der. Trockensubstanz auch b°1m Vorllegen von

nur ¥
% Ni bezogen auf Zucker genugend alterungsbestandve 1st.- '

‘ ) Ausgangsmaterial - ';T<};:;if  i-fVYﬁ ;ﬂ_ :  “{7”
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1t Pelnstem Zn (NO )2 von Merck ausoefﬁhrt

In grosserer Menve 1st

: DD
| dleses Salz nlcht zl bekommeﬁ\~so~dass zur Darstellhno Qrosserer Kon—
aktm=hicn fu“ oen Betrwch dﬂo Braho

/‘r

hbeﬁkeﬂt anderer, in: Qenugender
Menqexerbaltllcher Zlnksalve untersucht‘verden musste. So llefert 2B,
udw1gshqfnn ein. Nitrat, das 0.01-% Pb Qnthalt

Fur einen:- daraus her—‘i

~———ge*telltép nontakt ervab s1ch unter
' Geschw1nd1gke1tskons
Mercksehem: Nltrat he

bestlmmten Vehsuchsbedlngun@en d19
ténte k der, Spaltreaktlon zu10 53 Fur

ronstellten Kontakt betregt k unter den glelchen
ersqchsbedlndungen 0 96 d.h. 1etzterer Kontakt spaltet wesentllchw‘v
esser.<Dass dpr Unterschled vor allenm auL GTB‘AHNO‘aneLt ‘von Pb, ZU= -

___;nwﬂgmuhHuuﬁyeﬁﬂ%—%fmﬂ%e—+n—dﬁr—we1qp gezeigt. werde n, dasg dem Mnrck—

chen Nitrat 0,01 % Pb zuvasetzt‘wuﬂde.”k fiel dann auf 0. 60,,,3 ist

N
\so fast eben so vervnw wie das vom Nltrat von Ludwwcshafen. : T

— 1

7 odann 1st Zlnkacmtat im . Handol Verwendetﬂwu“de vunacbst Gws D*le:Lcrles

cc*at wie es zur Her telluna des anylebetat—Konuakt gs dl“n*

Deh Kon
akt wahr senv seil 1°cht _Die Vorgesnhjchfe dlascﬁ Pv'o_baw IR

.:;.Da..

dﬁt mchﬁ Tie st7uqf@11an Der” Verguﬂh Wurhw daher

Wlederholt mlt fri*iV
chem Zinkacétat'défiFirma L.C,‘Marquprt,mA. '

rnaltene Kontakt wex-

s1ch°rsten durcb Herqtellunﬁ eines Kontakfes vm/Labor und Ausfuhru

ines HVdPlePVSPauﬂhPS, a6 I8 TEVEI ”v hhana°nen Kontaktglfte euf
einmal ehfasst warna

t;mmunwen der versohleaenen mopllchcﬂ wate. Nl (NO

3)2 steht in, genﬁ~»
cnaeh Re1nh°1t hie er zur Verfugun : : ‘

—"V

' Art der Ausfalluno. -f,”f”

uc&ﬂdle Art ‘der Ausfallung des Kontaktes hat elnen Elnfluss auf dossen
Akt1v1tat Der Kontakt des Versuches 1207 - (s. TabeIIA—7) Wurde ausge—_
allt “wie in Abschnltt 2 anﬁngeben, duh. Zupabe von Sodalosun@ .zur,
1tratlosunv. Dage n wurde dar Kontakt des- Versuches 1210 genau Umge -
ehprt ”efallt 1ndpm dlg_Nltratlasung;ULJHHE&ﬂﬁgie_ubepsehu554me—89-~J

ﬁalosunv o1n11ef  D1e Welterbehandlung (Auswaschen, ROduzleren) war.

w‘n,:vum Untorschled von. den ouantltatlvmn Elnvplbe~‘a

einen aus';j'“




ﬁr bplon Kontakta\dla @lelche. Dle Zahlen derT Tabelle 7 zeLOEn, dass f
’r letthepanntc Kontakt fuh be16e Rpaktlonsstufnn batvaﬂhtllch s
KT B . \

chlochter 1st ~'-\;» \ S s T ’wLa

X o ; (AN . - IR

o . . \ i ‘»," S . . s

“Tabelle 7 g:;i;\;;'” o L f?‘iwalrf

. E ——..‘

o Y e . ‘ . i . -~ 0 7 ==

N

s NQ | FEllart | L Stufoj >.Stute . o tProdukt B
C PR Stdn. -~ Temp. | Stdn.| Tempd Pr. Gl. '} R, -
\ o L] —e i - - i

207 | 1‘hormai'L+ 155 | 107 |73 | 218 215 [3n 445
210 | | umgekehrt 3 106 - 3.4 1 217 144 |'19.5(69.5

IZusatv von Aktwvatoran. o vi'“ f.” : ’x" s / : _f‘ .
| ' . . N . . !

Pwufun@ dor Fra@e, ob s1ch de“ ZnO~Kontakt durch Zusat7 Von nAktl—'
toren” noeh varbessern lasst ‘wurden Kontakte mlt Zusatv von Cr203‘

a ThOé von versnhledanem Mlsohunﬂsverhaltnls her@estellt (ueber die
Art der Kontaktbﬁrﬁltunv vvl oben Ab cbnwtt 2) D1o Re@uktlonstemuen‘

'en aktlvatorfrelen Knntakten 2613t dass tatsachlvch elne-Varkurzund !
ar Raaﬁtlonszelt fﬁﬁ dle 1iStufe uno eﬁne starxehefSoaltunw be1 der

*;;m;Q;emwmg,fmgbe1lewgmgﬁmg;w4;ww~;#W;:gg

“ . Q>'[ﬂ:{v S R | FIPE TR S

Aktlvator o 4.8tufe | T 2.8tufe - Produkt o
Art % im — ;Stdn;[fTemp,‘, : D} LGLLO Ry
- |Kontekt i} . ‘ o ISR o ‘,“ ~v ; : v'

| ohde . {1 .| 1o7f
©pr,03] 1 | 0.5 [110
 IeUTEN BER. 0,5 1108 .
110 -
o.;’-‘olv'qn‘”-c‘-vfl P » ..‘,"._v.h'.;
ohne*{;e‘v 4 1107
1110

41 *35"
'44 51 29
43,5297 5 o
40.5( 317

'o'no"o"o --o.uc-'o

”41_‘i“35
1 | 43026
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glich, ersténs wegen der S hw1nr1ake1tY Cr— bezwT Th—Salze 7u be—:

: .
chaffpn% und 7wp1tens Weven der'Schwprlosllﬂhkelt das CP Biund ThOz

rschwert erd."

Dié“ﬁIf@Fﬁﬁ5§EEStandiOkemt dleser Kontak%ejlst etwa dle glclche wie. -

éi den aktlvatorfpplnn Kontakten.

i : . . . : o Lol

= A Cl e

llc'blsher Qenanhtpn Knnfakie_haben_den.N

aehteil-dass~51e b¢bu

 g°s1ntert ung-- dann erst be1 300o reduvlert‘ Alle so hergestellten"
'.Kontakte waren aber Wegen 1hrer gerlncen Akt1v1tat unbrauchbar,

'ﬁausserdem war dle Flltrlerfahlvkelt glelch schlecht ‘wie vorher.“;u;
P ’

: L Fo

),Flltrleren bel erhdhter. Temperatur,’““*‘ﬁ JG rwf""li*,'ﬁ"ﬁ.

-—Das—heIsse*?rodukt—Tasst—31ch‘Téibnter absaugen als das kalte.:‘\ ‘
' Z.B, ist. dle Flltrlerzelt bel 80O nur- noch halb so gross w1e bel t

m20g. Dleser Untcrschled 1st ‘sber. zumgerlng, als dass sich eln Fllu
trleren im helssen Zustand lohnon wurde. :

) Zusatz von Kohle und Talkum._' 'f‘§L : f L

N I I ,, '." L ,l...... " ' ) ."" : _ ‘!.. S
Es Wurde versucht d1e Flltwlerzeit durch’ Zusatz von felnbulvrlger
Kohle oder von: Talkum zZum Hydrleransatz Zu ppnledrlgen. Bei- Kohle ‘
j‘war e1n gew1sser, aber nlcht ausrelchender ‘Effekt festzustellen. ’ ‘j

M1t Talkum wurde kelne Verbesseruno erzielt.»;hj-_; jéfff—’<

) Zusatz Verschledener Kreldemengen.

e T
i

Den Zusammenhang zwvschen der Filﬁrlerzelt und der dem Hydrleran— DO
satz zugesetzten Kreldemenpe zelot Tabelle 9. Hleraus 1st zunachstff;

T mmormwlm(%rs—mrmy
,;dle Absaupzelt besonders\hoch isti-Der: Kontekt istidann- sehr
o schmleri ;Gwelchzeltlg’spaltet der Kontakt sehr schlecht wahrendf

St T e g

. . . L . N T




\ S ! . N : ERETL L o v
.  Tabelle\9 A>f\$. ' 7aie”Aktiv+t§£-fﬁr d@e‘Hydriéfuh?\der’mﬁi/
e CaCO3 i Absaugzé % ‘Hexosen normgl 'ist (dle wn.der Inverts"
: An§atz IMiny: Jvudkevlosun? von der Invartlerung ner ‘
“;8 5\~_ ' ,Zg”‘ul ‘v—enthaltone\O?alsauve wurde natﬁrllch Zu~
‘\ - R 18 7. | -vor. zwecks Séhonung des Ni- neutra1131ertL
. 10 o j\107yA | Das. HydrlerunGSDrodukt war sauer und N1~.
R \”, R haltlg, zum Unt@rschled von den dr°1

nderen‘Versuchen. Daraus 1st ZU schllessen, dass die bei, der Spaltung
n_ gerlngem Massc entstandene Saure zwar durch Krelde, nlcht aber: durch:
nO neutra11s1ert Werden kann.wEln Tell dleuer Sauﬁe erd zwar “vom ZnO 4

) 7 & r—versehmlert das dann gebildete anSalz den Kontakt
hl@rzu auch @en folﬂenden A%schnltt e). ‘\>f‘ L'u_‘,.;" o

1 ) I

Kreldernlmmt dle F1Ltplerzelt ab

(vgl

vleleh—' '
Pespaltenem HeYlt zu, Unm so auf dle Flltrler—T"

Tabolle 1) zu’ kommen, mqssten

Wurdenvz B be1 der 2 VerWendunc des Kontaktes
15 7 durch Frlschkontakt ersetzt wurden,'nur“

Erfol@ Gebrauch gemacht.;:fa“;: 'ﬁvj? o jf¥¢>f : "-, : ‘”'f S

usatz von ZnO und MnGO, zum Hydrleransatz.
), ‘

rpldezusatz ZUm Hydrleransatz hat den grunGSatzllchen Nachtell, dass
ach dem Aufléspn des . gebrauvhten Kontaktes dle anfallende Nltrathc :
ung durch Ca—Salz enth lt Eswwurde daher. versucht, dle Krelde durch
nOO3
331 der Tabelle 10 jedoch zelgen, war das Ergebnls negatlv. sowohl
:die Flltrlerfahlgkelt als ‘auch dle_§pa1tw1rkung,ﬂ@zgn“be;_Yersthh13314
'«schlechter a,ls be1 Versuch~ 1318 Ausserdem WaP dPI’ Kontakt des Ver-

‘als saureblndenden Stoff Z, ersetzen, W1e die Versuche 1318 und




Awéhdef Wérdoﬁ E1n Ersatv von CaCO; durch Zn003 kommﬁ also\nlcht in
“Frage. Dleser Versuch hatte -aber den' Vorte11 dass er. elneiweltere.fi
 Bes§aﬁigung zu5dem-obenlerha1teneh Ergebnls 1leferte, dass namllch |
die 1.Stufe- durch. dq° Fohlcn von Krelde nlcht beelnflusst wird,
ﬂumso=mehr abnr dle 2, Stufe,"lndem offenbar b

der Spaltung ein dle
Kontaktakt1v1tat und Flltrlerfahlgkelt herabsetzendes Zmnkéalz»ent~-'
|steht ER :" : \ SR ' Lo : ; ' m .
~ . | : . e -

o - “ N - 1
. : - e

> | -
-Elnbllck 1n dlese Vorpanoe Zu gew1nnon, wurd@ belm Ver-

such 1304«d1e Kreide durch MnCO3 (herpestellt ‘aus MnC1 ot Soda,\Aus~
waschen, bis Clmfre1) ersatzt, MnCO

1. I

Wurde deshalb Qenommon, da es .
,uio mai—leiehter—les%&ehﬂrst—ais uuuu Der Unterscnled 1n der Spalt—

-W1Fkung‘(V§I?\Versucﬁ 130 und 1304) ist. nun nlcht so. gross wie
ZnCOB, dlo Absauezelt 1st aber nun' auf das 10~fache gest_egen.

lbelm*

N i ) E B e "" SN . .
‘ . . ; R o ‘

— e i Tabélle‘io R f+qw:{:~ ’

!

. - - T i L e g , |

“Zusatz 33 1.Stufé' 2.stufe |0 Produkt — |Filtrierzeit.
von | Stdny Temp. Stdn.); Tempy Pr. y 'Gl. AR.” Minuten .

CaC0, | 0.5 | 105 | 3 | 217  5607 33,vulj s

Vchogf 0.7 1:100- 3*3; w'~214*':13-j 18 - | 69 52,

Caco3 S0, 7] -105-="" 320920 f56.--33“:,?11f““‘fis“““”“

MnC03 |1 |05 | 5.7 220 | &7 |34is 18.5] 160 s

TAﬁ9651chts dleser Ergebnlsse wurde auf d1e Untersuehung anderer
saureblndendev Stoffe~verz1chtet _zumal 51oh nunmehr ale Mog11ch~”
"kelt znlqto, mlt Hllfe der Krelde auf andere WGISP zum Zlele zu -f
.kommen1 ; :" e e e e TR : Gt .

N e : - - L t

Nach den vorheroehenden_Versuchen verhaltws1ch Krelde als saurebln— 
juendes Mlttel Sehr gﬁnstl Deshalb wer. das" weltere Bestreben darauf
‘be%lchtet auch mit der Krelde im Grossen fahren zu konnenawFoloende

Uebcrlewung fuhhtp hwer nun welte 'erd dle Krelde als solche .2u de

Umgebun? 6er elnen Kontgktmenve sich v1el*Kre1de beflndet nn einer
anderen Stelle abnr uberh*“pt kelne._Dlese von Krelde entblossten‘g




e T R e

Tt e T 1-‘

ubnphaupt kelne Lo
w1e der Versuch—1294 in Tabélle 9 Es' 5
war somlt dafur Zu-sorgen, daSS dle Krelde glelchmas519 ‘mit dem ’
"Kontakt vgrtellt war.,Dles 1st aber am elnfachsten vu errelcgggl_
Krelae gemelnsam “mit dem N1 und Zn ausgefallt -wird, Es
‘wurden daher durch Ansﬂallcnﬂaus den-; Nltr&%&oS&nwen-mlt’Soda“b91
80O und Redu21eren1bel 300° tolEE‘ae Kontakte heraestellt"
~Kontakt4A*m1t‘3 8% Nij“?l 5 % ZnO und 4.7 % CaCo; L

Kontakt B! mlt 3. 1 % Nl, 78.0 % Zn0 und 18.9 % CaGO3 R
Kontakt c. mlt 3. 5 % Ni; 50.5%. ZnO und 46 % CaCO o
Kontakt D mlt 3 9. % N1, 25, 1 % ZnO und. 71 % CaCOB. |

;Stellen verhaltep s1ch abehv@enau S0, - w1e wenn
fKrelde vugesotzt ware, - d.hYY

AITe Kontakte 8ind schwach kurkumaalkallsch de 31ch bei der Kon—
taktneduktlon elh perlnﬂnr Teil des CaCO3 in Ca0- zersetzt Dieser ;
CaOuGehalt 1st nlcht nachtelllg w1e -ein Versuch mlt einem }eutral n |
Kontakt daduhch erhalten, dass dem H2 bel der Kontaktreduktlon '

etwas 002 zugesetzt wurde,zelete =

2

von uen nontaxten A blS D Wurdn upter verolelchbaren Bedlngunven
dle Akt1v1tat dle Flltrlerfahlokelt und d1e Alterun@sbestandlgkelt
. crepruft.'Das Erpebnls lasst ‘sich kurz zusammenfassent | o
. Die. Akt1v1tat und die. Altewupvsbestandlgkelt oer Kontaxte 4y B und -
- O 51nd die’ glelchen wie tir elnen Ca003~fre1en Kontakt Davegen 1st
;oer Kontakt ----- D“Uenlﬂer 3kt1v und a1tert auch” schneller. Dle F11tr19r~

pa—p}
4

stel gt. me ﬂﬁnct1~q+c-Kﬁn+akt dﬁrfte\demnach der Kontakt G seln.
Fﬁr selne Verwendung sprechen auch w1rtschaftlwche Grﬁnde (Ersatz

hlermlt angestellt /f  H§" R qu'.‘ 1 o - .__“5, QS

Als Beispiel ist in Tabelle 11 das Verh&lten des Kontaktes: C bel’l
'Wlederhdﬂter Verwendung anvefuhrt D1e Nl-Menge betrug hlerbel 1. %
bezogen auf Zucker. Kewells 25 % des errauchten Kontaktes wuvden"“‘
durch Frlschkontakt ersetzt so dass die. Menge an Frrsch—Nl 0. 25 5%
bezogon auf . Zucker betrug. Dme Tabelle\zelat, dass. der Kontakt am-
.Anfang, besonde“s aktlv ist. Von. selner 4, VePWenQung ab ist. dl§q§paltf
erkung etwa konstant Aehnllch andert s1ch ‘die: Flltrlerfahlgke1t=>R
Am lelchtesten 18sst: 51ch der nur'elnmal~verwendete Kontakt f11~

trieren, von Versuch 1361 ab blelbt dle Flltrlerzelt 1nnerha1b der




i SN _
lelch gposs._Besond

Bestlmmungsfehrer,

\/;l$r1evze1t-

BlmSkOﬂt&kteS“(Vgl Tabelle 1).,D1e Gemelnsame Ausf&llung der. Kréide

mlt denm- ‘NI und dem T“a?er bedeutet D‘<=<=~e1r1uber= dem’ ersten-EHB:Kontakt
.also einen 'so grossen Fortschrltt d a,s & b i € r m i t a a s _
_eﬁs—x—e—l 1t e P.p-o-b-1 e m ”a.¢.s Che a o1 ﬁ 1 T g g e—f'

.>lJO;§:t z uﬁ}b e z e i‘e’ R n ‘e n is t.

o ;4f.‘Taﬂelie'11

ers, Ng Frlsch— Alt—Kontakt QDestlllations~——fFilfrierzeit
kontakt % Von Ver— _rﬁcksfand 2} Minuten
: such - : -
100 . {emn) om0 g b g T
o 25 | p5( v1358, | 49 12T |
- x4 .-25 | 754 1359 | - 17,5 - L 15 :
- 25 - |7.75( 1360 { . -31.5 . . | 17
o5 g 7.-+w_361"‘ 325+ : ——16
25| 75| 1362 o 27 . L 47

_ m'el_derﬂvorgesehenenWArt der- Wleaergew1nnunw»erha1ten blelbt.
dlente folgende*Versuchsrelhe (s.,Tabelle 12): Auscegangen wurde
mAKontakt des’ Versuches 1341 Dleser Kontekt_ wuvde 5. mal_yerwendet,
obei Jewells 15 des: gebrauohten Kontaktes durch Frlschkontakt er--
etzt wurden.,Dann-wurde ale GesamtuKontaktmenge des’ letzten Versucbes
pSemmen mlt den Jewells abmezogenen Kontaktmengen in veraﬂnnter Sal—
‘tersaure Pelost flltrlert (dle Losung ‘enthielt’ etwas Oel von der
topfbuchse des Autoklaven), Wleaer mit Soda ausgefallt uswy Die- Aruivf
,eltswelse des so gewonnenen Kontaktes Zel”t Versuch 1351.,Er 1st B
em ursprﬁnglleh Innerhalb der Versuchsfehler glelchwert_g. Dann wurde
eser Kontakt zu 4 Welteren Versuchen verwendet zum Schluss w1eder

= M:“.n.....;.u,—mm“mm-«;_..n.,.m.ﬂ,......;.;.\_—‘.. i 3 cavets:

‘dass der 1etztere Kontakt genau

o gut’arbeltete Wle'der ursprﬁnwllche. Dle Hydrlerzelt derui Stufe




nstlmmt wgrdon;\31e st aber besflmmt klelner als 1 Stunde.

L o

ie Analyse der '3 Kontakte dgr Tabelle 12 ervab. das Verhaltn1s N1 Zn .
‘etragt 1: 20 4 belm ursprﬁn°11chen, 1: 20 2 beim e1nma1;w1ederwewonnenen
nd’ 1z 19 9 belmlvwelmal W1eoer0eannenen Kontakt Gegenﬁbergdem N1

|
i
:!
|
|
i

eht also bel Jedew Versuchsrelhe etwa 1% Zh verloren,wdas dann zu

'ersetzen 1st Der Verll Ca (bezonen auf Nl) betragt bis. izu 10 7V
as Ca, beflndet sich dann im Glycerocen (O 1~0.15 7). Der Gesamtver—
ust en Kontakt betragt 13 %. Dbeser Verlust ist aber “mit den Betrlebs—

erhaltnlssen nlcht 20 veﬁvlelchen, da dle Verluste 1m Labor Pelatlv‘

el starker—&ns—Gewac ~—%&}}en—
ehnmal unter Verwpndung J° elnos neueg Fllter abgesauot werden, Wahreg
hlerfu“‘lm ‘Betrieb ein. kontlnulerllch arbeltenaea Zellenfllter tritt !
%sw ). D1e beldog\wlederaewonnenen Kontakte enthlelten JeweiwaS—ikp-—Q—j
0 025 bezw. 0.05 % 1n der Trockensubstanz), doch beelntrachtlgt dlese “
Fe-Menge dle Kontaktelgenschaften nnchf. .

N i

fTabelle 12'

s

Kontaktart: = - | ¢, fe |- 2 Stufevg

urspruanlch S S ‘ SR N f “216:

41 mal w1edergewon— +105 {2 | 246 |5
{Ben- B BN S b A
2 mal erderpewon—
nen

a) Kontaktart.
4 7-N1,~48 ZnO 48 % CaCO3 aus den wassrlgen Salzlosungen mlt

Soda. be1 Soo‘gefallt Reduktlonszelt 8 Stunden,“davon 3 Stunden zum‘

Anhelzen, Reduktlonstemperatur 300O




N L ;
ausgeschledenen;n
nter Salpetersaure, usw. ﬁyTglgrveit und‘HydﬁTertem
watuh lassen SlQﬁ wegen der Verschledenartlgkelt ‘der Appgrate 1m
bor (ﬁutoklav, dlskontlmulerlieh) und Betrleb

(kontlnuverllehe Stro—'

unasapparatur) nur . annangrnd angeben. Bew den Versuchen d’r Tabelle 11
agen von Versuch“1361 ‘ab folgeﬂﬁe”VersuchsbedlnEunden vor. 1,4 Stunden:
nd - 107O fur dle 1. Stufe und %.1 Stunden und 217° flir, dvef2 Stufe.,Fur'

en Betrleb soll Slcherheltsh&lber bellvlelgﬂg;_iemperatur mlt elner

um etwa 20 % 1ang°ren Hydrlerzelt Oerechnet werden, so dass dle Verweil”

glls dlese Verwellzelt mangels cenugender Lelstungsfahigkeit der i

T Presspumpen nlcht zu errelchenllst muss die Temperatur entsprechend
sonkt werden. '{gu”, ,_;_‘ ‘1. L ‘

! o , . : -

akt w1rd nur eﬁnmal verwendet und da nn GJelch Wleder der Ruckgew1nnun
ugefﬁhrt \Fﬁr dle 1. Stufe ist dann im: Betrleb hochsfens mlt 3 Stunden
bei 110O hnd 6 Stunden bei 225 zu rechnen Gvgl hlerzu Abséhnltt 3b).~

‘nge Ni+Zn0+CaCO3”bet%agt fur 100 kp“Zucker hler nur 6 25 kv,ﬁoegen

»elanﬂende Kontaktglfte od@r Storungen in der Abnaratur (z B Wasser—f
offmangel) wegen der- aerlngen Kontaktmenge ungunstlggr aus. Die
Fahrwelse mit mehr Ni ist also 51cherer, trotzdem sollte dle 7we1te
ch elnmal versucht Werden.u'f!ﬂ R S TN PPN SIS R o

PR : - i
i s : . - e




A ' - RS ”;_.
es MgO dle Spaltreaktlon An- unerwunschtem Slnne verlauft So vad’

dle Spaltw1rkung 1straber crer'lne, ausser-‘
"wlrd praktlsch keln Glycerln—geb11det Ein Zusatz von. 5. % Cr203
Mao brachte kelne Besserung. O T _ i

. Lo : I -,’ : - ~_ ' I
3N

- ,‘»

er NQ—CaCOB—Kontakt 1st fur belde Stufen fast'volllg 1nakt1v, offen— .
-wegen des Fehlens elrer gehugend grossen Oberflache._fﬂ R

6ie Anregung zu vorstehender~Arbeit—gab—Herr—D‘ Réfh.vFﬂr'wieder- -
: ' ‘ Wolfram zu danken.fﬁ
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Die folgenden Versuche bezweckten die Ermittelung der gunstigsten

Bedingungen bei der Kondenéation_von 2. Molekuler,,Aceton 4n Aetznatron-‘ B
kontakb zu Diacetonalkohol R | N

[ . |

2 cn coca3 ) (CH, ) 2.C (oa) -GH co c53 ETE ' g

‘_ Die Versuchaapparatur (siehe Zeich.dung) bestand aus, einem G mch :
Oelbad heizbaren Kupferko].ben 4, einer 1300 mm hoher G],askolonne B

- von 50 mm 0 , dle mit Raschigringe,,gefullt war, . einem;Ku.h].er c, o

[

| -

z;‘~—-—v~--~-Me:axagef;aLss"'D"'"e:lnem it Aetznatronstucken ge;ullteﬂ,, Reaktionsroh:; E
e ‘mit einem Natronlaugeabscheider P, In A befanden sich jedesmal .
2000 cem Aceton, die durch Zugabé von 2, 5 g Phtalsaureanhydrid sauer 3

gehalten' und im Rehz-a.hlauf abdestillierb, im Kiihler C: niedergeschla-
gen und in ,durch D regulierter Menge. iiber:das in E befindliche C
» 'Aetznatron geleitet warden. Besonders wurde: beachtet, dass keine

Natronlauge nach A gelangte und dass die Temperaturdes nach B ge~ ',
- .1angenden Acetons 22 - 23 nicht uberschritt, um- weitergehende Kon-

l

densat:.on zu vermelden, R R

[

K

1 D) Be:L der ersten Versuchsreihe (Ta’belle 1) wurde ¢er Eih— B
fluss wechselnder Berieselungsgescbwindigkeit studiert. S

» : Der Aetznatronturm war mit 650 gr NaOH gefullt. Die Rea.k-
e tionskurve verlaluft anfangs ste:ll und wird allmahlich
_ flacher.ﬁ . SRR
.- ~Die gesamte Reaktionsdauer hangl; weitgehend ab von der Be- ‘T
e rleseitungsgesggyindigkeit des Aetznatrons mit Aceton. doch
. ist sie derselben nicht ‘ganz prOportional. ‘Bis zum Brreichen ‘
R . der 70%13en Umsetzung musste 8 bis 9 mal _soviel Aceton, als -
oo ate ‘urspriingliche - Kolbenﬁzllung betrug, tiber das Aetznatron -
destilliert werden, gleichviel wie gross die Berieselunga- :

= bezw. Verdampfungsgeschwindigke'lt war, . S
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Bei 600 ccm—shmdlicher Berieselung war die Umsetzung daher c
_nach 32 Stunden beendet, bei, 1200 cem bereits nach 13 /2 Stun-
" den und ‘bei 1500 cem nach 11 ‘Stunden., . R ‘

2, Q Zam zweiten ist d:l.e Umsetzungsgebchwindigkeit abhang:lg von der
- im Berieselungstum eingefixllten Aenge Aetznatron. Bei. einem
Kolbeninhalt von 2000 cem ﬁce'l:on. 8us welchen das noch niclrb -; e
umgeaetzte Aceton 1m Rundlauf abde lliert und: nach erfolgter ‘
Kondensation auf den Aetznatrontum geleitet wurde. musstg,_bis “

EERRNE 'Y 70%iger Umsetzung ' T S N
: bei‘mm“g 650 g NaCH 16000 - 18000 com iceton iber d.Naca-
o des Turms. mt' Rt o ‘L‘um rieseln
“""‘ | 525 " " 3 2u000 - 22000 ‘f" et
A 15 32000 - 34000 R
S hus der‘ Rurve ist ersichtlich._das yon—einerwbestimmten“?fenge

-1

SN Aetznatron an, - din unserey, I‘alle 325 g ~ 7', eine weitere. atei-
‘ gemng der Aetznatronmenge nicht mehr eine in linearem uinne Pl
,verlaufende Beséiileunigung der Qeaktion bewirkta Einige Verw
suche sollten feTner aufklémen, inwieweit ‘die Peaktion beein-
= flusst wird, wenn bereits lange ebrauchtes, _we:ltgehend mit
b gelber Harzkruste bedecktes !&et atron als: Ketalysator bemztzt'
T wird. (‘l‘abeue 3). Die Aktivitat eines solchen f{atalysators ist
o V,..,Q,geringer wie-die frischen- Aetznatrons. doch zeigten die Versuche.
.+ ‘dass derselbe doch noch recht gut brauchbar war, —auch das bedi -
S Ider Reindestillation erhaltene Pyranton war einwandfred. Die
| eakbionsdaner war auch hiepr abhémgis von der Auﬂaufgeschwin—
digkeit des Aetznatrons. o B FEL
= ’"abelle 4 zeigt:. dass eine Vemnreinigung des Acetons mit ﬁ’as'—
. ser die Reaktion wesentlich verlangsant. Dazu. -kommt-dag schnelle -
Verderben des. Katalysators. Han muss dsher auf mbglichste N ;
. Wasserfreiheit des. Auagangematerials achtens Kein- qualitati.k@ ,
' — konnte eine Verschiechterung des Fyrantons b\g& dem Versuch mit ™
R Wasserzusatz nicht fesﬁgestellt—werden. -Das bei der ”robedestil—
. lation des Rohproduktes erhaltene Rain-Pyranton entaprach den - Kl
S Reinheitsbedingtmgen IR R
e TaWbelle 6 zelgt einige der Deatillationsergebniase, die be:l. dar-— ‘
R Vakuum-Aufarbeitung des bei. den verschiedenen Versuchen erhal-
o tenen, Rohpyrantona erzielt-wurden.: ST e

- S . . S - ./., T
S R R . . . . Ty - —
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: _,,,,ADie-Qualitat—des—Roh-—und ~des Reinpyrantons wurde durch Wechsel .
o der Aetznatrronmenge tmdx der Auflaufgeschwindigkeit nicht Wesent- Ok
. "1ich beeinflusst. hur bei den Versuchen: mit dep. grossten Aetz- |
natronmenge (650 g) nahm dte K'ﬁg‘!iéf‘;wdbildu.ng etwaa zu, wenn
“die Aceton,auﬂaufgeschwindlgkeit gering war, In allen Fallen“ .
.warden 70 - 74 % des Rohproduktes direkt bei einmaliger Destil- B
lation als Reinprodukt erhalten, das den vorgeschriebenen Rein- o
heitsdaten vollkommen entSprach. S ok

| Dle Vergrosserung der Auflaufseschwindiskeit bringt nicht eine | f
Verbesserung der Q,ualitat, sondern -meeh'b-eine‘Erhohung der Ka-,' B
pazitat., SN ' I S A | |
_ Nur bei Uebergang zur kontinuierlichen Herstellungsweiae Wurde ’
Vo auch qual:l.tativ eine - wenn' auch geringe Verbesserung ~.des .
Reinproduktes in Bezug auf die Siedegrenzen beobachtet. - R

i ERERRN .

Materialfragen:

DasEisen bel der Vakuumdestillation den Diacetonalkohol’ ‘ ‘ :

gunstig beeinflusst,, _wurde bereits fruher vermuuet. Die folgenden
L Versuche bezweckten eine Aufklarung des ﬁachverhalts T
Benutzt wurde fir die Versuche ‘ein nicht’ einwandfreier Diaceton- B
. u»‘: alkohol, der sich beim: Mischen mit, Wasser tribte, aber noch o
A J.o:qrd enthielt, ausserdem ‘auch 0,02°% freie Saure hatte. ,
c Bei der Destillation wurde‘ ‘Jedesmal 1 kg dieses Produktsdn o
. _eimer. Glagkolonne. bei. einen: Vakuum- Tektifiztert; das bel- so Bn~
gehalten wurde, um dde Betnebsverhaltnlsse zu reproduzieren. S
: 'As ¥orsuche im. Eisenkolben 2 IR RT AR - o
)Bei Rektiﬁkation aus: e:n.nem Eisenkolben wurde uberhaupt kein

N T

Remprodhkt erhalten, alles gl.ng als Vorlauf uber. Y

‘_2 )Zusatz von 1 14 M Phtalsaureanhydr:.d vor der Destilla‘bion. -
5 dass der Titer auf 0,12 % Saure stieg, bewirkte noch keine .J
nennenswerbe VerbesseMg . : L : : oo

= 3. )Zusatz von 10 g Phtalsaureanhydrid (Sanretiter im Kolben 1 02%)
: ’bewirkte, dass nach Vorausscnicken von 2)0 g Vorlauf Ammerhin
700 g Rein—Pyranton erhalten wurde, das aber immer fioch nicht. -
dexr vorgeschriebenen Siedehwe ganz entsprach (Siedebeginn
T 143%, 5955 & 155—165°) e | §
B.)Beim Destillieren nach Zusatz von 40. g Wasser wurde. nach Vor-
oy

ausschicken von 240 g Verlauf 530 g einer Fraktion gewom;en, ____" -
~-deren. Siedebesinn bel “‘148° 1ass—5-95% ginsen bei—'158-166 “tbere

)



) 24 stundiges Ausruhren mit 'IO g fester Soda, danach Einstellen
der klaren Fliissigkeit mit 1 g- Phtalsaureanhydr:.d auf ej_méaure-

B

L

RS
!

——Liter von|0,105% bewirkte, dess-nach’ Abstossen von 160 z Vor- - '

6.) Dasselbe Pyranton ohne i;gendwelche Manipulationen aus einem

‘; 153-166° fg-vv T g
7 ) Zusatz von 4 b:!.s 2 g Phtalsaureanhydrid vor der Destillation

c 3 Nochmalije Vakunm-Destillation Yon Reinmanton. R
8. ) Bei einer zwen.ten Vcr'—*uc"lsre:.he Wurden ;je 4 kg einés reimen - |

) Aus dem Kupferkolbe’ destillierb fielen nur 120 g Vorlauf und "

e Die Versuche bestatigten, dass Eisen den Diacetonalkohol “bei
¢ der: Vakuum-Reindestillation schadlich beelnflusst und’ der Be-

in einer Kupfer-Vakuwn-Blase vorzunehmen.

L - ist, kann man bei Betriebsstorungen nur. Notbenelfe anwenden wie‘;;';i‘

lauf 675 Relnprodmrkuerhaltenv wurden vom Sledebegum 1 50
5%t 159°, 105 162°. 95% 1660) -

'y Versnche im Kupferkolben 3

1
LI T

. T !

[ :

)

Kupferkolben rektifiziert, ergao- nach 200 -4 Vorlauf ‘eine - Rein-)-” .
fraktion von 745 g, deren Siedebeginn bei 162° lag, 5-9% LI o

brachte ’ke:lne Verbesserung R ST L A T

o | gr
I R

Pyrapton (Saure-L:.ter 1,3 cem ,]-oNaOH auf 100 ccm) eininal aﬁs
dem Eisenkolben deSt:Llliert. ‘hier@ fielen- 320 g Vorlauf an und

65 _g_Reinpnodulcb mit oiedebeginn_leBM.._B%._:..:l 55._,~_:1 Or ..95%4",..._.,” ;
158 - 165(. B N R TR ;s

i a . - —, —

- danach 855 g Reinprodukt an.. uiedebeginn 155°‘ S 95 y160 =
165 50. . . h ._A._k., .g S . . I e ,“'(.“" ) P

(e

_trieb. daherwversuchen muss, baldmogllchst dle Rein—Destillatioxi S

Phtalsaureanhydridzusatz odexr Sodabehahdlang und nachhei-i.ge
Destillation Uber Phtalsaureanhydrid. SRS : 1

| F




Kontmu:.erlichéﬁerétéllung von - Dlacetonalkohol L
S Pyranton A ) e T

: JOEN . v
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Auf Grund des Studlums, welchem Einfluss di‘e Menge des Aetznatron- o
- katalysators und dfe Geschwindigkeit des’ Aceton-Umlaufs auf ate .
! Bildungsgeschwindlgkeit des Diacetonalkohols (Pyranton 4) besrl:zf,
: wurde mit Erfolg versuch'b ’ dessen Herstellung kont:.nuierlich zu
gestaiyl’ten. FREE : ' S
In einem heizbaren Kupfer—2 Liter-z{olben IS befand sich Rea.ktionsge-,
misch, dessen 'I‘emperatur bei 120 bis ‘|2tl»o c gehalten wurde, wobei =
n:lcht umgésetztes Aceton ‘durch’ die ‘mit Rasch:.gringen gefull't;e Glag~- B
k3]70nne B abdestillierte. (Hohe der Eolonne 1300 m § 56 mn),, g
- Aus c wurde das umgesetzte Aceton durch ,l( frisches Aceton« ergahzt. -
welches mit 1,5 /oo Phtalsaureanhydr:.d versetzt war, um den Inhalt =
des Kol’bens A’ immer’ phtalsauer zu halten.__Das Uebergangsthermometer
D, zeigte stets den Siedepunkb 56 des Acetons -1 P Das im Kuhler E o
niedergeschlagene Aceton, dessen bei 'I‘hemomoter F ‘gemessene Tempe- :
ratur 22 bis 23 nichrb uberschreiten éoll, rieselte nach Passieren |

L g

Reaktlonsturm“n und kehrte darauf uber den Ihtronlaugeabscheider J
“”nach dem Kolben A zuruck. In diesem sammelt sich bei Halten e:mer _: ,
Blasentemperatur yon:120 = 124° C ein- ‘aus .nocg '75.=- 80}6 Diaceton-
alkohol bestehendes“‘ReaktionSgemisch an. von dem durch K‘uhler K so-
- 5; . viel nach ‘dem Sammelgefass L abgelassen w1rd, daSS—der Blasenstan_d
' in A erhalten blel'bt. *F ‘

Die Apnaratur war 137 Stunden in Betrieb in dleuer éeit lvherden 1 kg -
/Diacetonalkohol (’IOO%) hern'egtellt, wobei die in dem Vorlaufen/noch
. ' enthaltenen, kle:.nen Mengen unberucks:xcht:.gt ¥ind, Die. Wirksamkeit

des Kontak'bs hatte nach dieser Zeit noch in keiner Weise nachgelassen. i
Daraus ist zu folgem, dass einerBeﬁi'iebsapparatur mit 650 kg
Ace’confullung_und 4200 bis ‘1500 Liter stundlichen/uAceton-Umlauf iw ‘
24 Stiinden:: '.[‘ag gut 1800 kg und im Mon‘e;t 50 - 55 t Pyranton.L_er- '
"tellbar sind, F L A R P R T

RN RIS

"un&mit"nur 500 ccm stdhdlichem Aceton—Umlauf (= Summe des :lm Rund- _
/ lau.f destillierten und des fr:l.schen Acetons. also Gesamt:auﬁauf auf
_den Kontakf) gearbeitet. Nach Analyse Dr. Hanke betmg die 4m @b~ . -

.
gezogenen Rohpyranton bestimmbe Mgntyloxydmeng&noch—biS—zuﬁfﬂﬁ




'Ein schnelleres Arbeiten durch Stelgerung der Frisch-Aceton~Zugabe
< auf 150 ccm stundllch und deB Gesamtumlaufs auf 1200 ,bis 1500 ccm E ‘ 5

Wﬁfstundlich bew1rkte, dass nur ‘noch 0,25 bis 0,55% Mentyloxyd ime
1.Rohpyranton nachweisbar waren. Bel.dlkontinuierllcher Reindestil-
lflation von je 1- kg~Rohpyranton Sur nitt:
' werte erhalten : R e

1 ) bis 50 “bei 50-50 ‘mm Vakuum 15-- 20¢g 'Aceton—Vorlatif'
i

§2?’)T§O—‘7O bol 20-30 mm Vakuum N ] 90 - 100 B8 Aceton Dlacetona.lkohol
S _ . | — - mit 0,6 bis o Meﬁtyl- :
— R “.7~\- .” oxyd. R '

o e ,.}t“.,_,;, - L ) ) .
5'.)"'_79"720 bei = 10 mm Vakul}m : '760 - 780 g Rein-Dlacetonalkohol;!

Pyranton 4) von vope ‘

 schriftsmissiger Siede-
e T kurve, mit Wasser in: jallen .
e ' e T Verhdtm.sse klarvloslich. ;

) Destillationsruckstand 18 -28 g

Vorl;ell der schnellen kontlnuierlichen Arbeitsweise ist dJ.e geringe .
Me tyloxydbildung und der- dadurch erzzelte hohe‘ Reinheltsgrad des_ g
Pyrantons. L T R 4 RN
-+ Falls eino- Vergrosserung der Pyranton—ﬁikatlonskapazitat erfor-
derllch werden sollte, ist ein Uebergangi auf die kontinuierllche s
Herstellungsweiae unbedingt empfehlenswert. Hierbei fallt auch ins O
Gewicht, dass eine verhaltnismassig v:.el\wem.ger umfangreiche Appa- o
ratur erforderlich st wie beim dlskontlnulerllchen Arbeiten. '

4

Bei einer Betrlebsapparatur wird es- aus warmotecl'mn.schen Grunden
vorzuziehen sein, das Frlsch-Aceton aus C direkt auf den z{atalysator;
-in H auflau;f.’en zu lassen. Im\Laboratorlum war der Auflauf auf die ..
“Kolonne B bequemer, weilZT damit die Einschleussung des erforder-'
lichen Phtalsaureanhydridzusatzes verbinden konnte.v o

Un'ber keinen Umstanaen darf Natronlauge aus H nach A gelangen,\ da.her _;, ‘
ist das Auffangegefass .Teingebaut, o f'—-,_g S

Es wurde auch versucht, das $0 erhaltene Rohpvranton auf kontinuier-' )
liche ng._sg euf Reinprodukt im Vakuum zZu destillieren. _Das Resultat

a\dieser Versnche war indessen negativ~ es gelang nicht,- ein .Relnpy-_'“ B
B rantona mit den erforderlichen Relnheitsdaten T halten. T - '
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In ZWel fruheren-Berlchten (Nro 10694 von Eggert und Fuchs
‘und Np. 10816 von Fuehs) war. das Verhalten von gasformlgem und o
S flussigem Monovinylacetylen (Mova) bei der Zundung mit elekw 3fvfi
;, trisch durchgpschmolzenen Drahten im - wesentlichen geklart worden°
‘ V—Fur die Kenntnls der bei: der technischen Herstellung, Stapelung ..T;
”fj und Verarbeitung von, Mova auftretenden Géfahrenquellen mussten L
diese“VersucHe erweixert werdeno Zunﬁchst—wur&en—&&her-&ie_tn—~—*——*
der Prax1s evtl° vorkommenden Zundursachen eingehend untersucht L
(§ A= 4), als solche kommen in Frage°'Zundung mit Kupfepacetylen,.- .
mit peroxydhaltlgem Divapolymerlsat durch elektrostatischewAufuﬁj
ladung und durch mechanisch erzeugte Funken° Daneben musste die; }'
Frage geklart werden, ob es- m8glich ist,lden an .einer’ Stelle R
’ elner Apparatur erfolgten Zerfall von Mova oderJAeetylen zuvlo~ “!;,
kalisferen (§ 5). Einlge weitere Versuche (Zeni&llsgeschuindig-ww—r-
keit von Mova ‘und Aeetylen9 Zundung von“an Kohle adsorbieqtem -
LN Mova, Verhalten von brennendem Mova, das aus einem Gefass ‘auss
) stromtw untere Zundtemperatur von Mova und Mova-Luft Gemisch,
"f.‘ Glaswolle als. Explosionsschutz Zundversuch mit »Ruhrkesselansatz”)
bringt der §. 7 .~ Ferner wurden uber die Zund- wnd Zerfallseigenwi_
schaften voﬁ Div1ny1acety1en (Diva) und von Diva—Methanol-Gemia |
sohen, sowie iber. die Vermeidung von Peroxydbildung an“Hahnen
einlge—Versuchémangestellt =86~ Yo In ‘den” § 8 = “10” werden die -
¥_J; aus diesen‘Versuchen gewonnenen Erkenntnisse unter dem Gesichts—gv
R punkt der erforderlichen Sicherheitsmassnahmen diskutiert

‘ ; Schliesslich*werden hier erstmalig experimentelle Angaben
'f? uber die Verwendung vpn Tantalscheiben als Reisscheiben gemacht

(§7) v R "'\' AN

. i ) . . ] A
s A ! - R

Es sei noch betont dass sdch alle Angaben im Text uﬁd inE» ,
den Tabellen, falls nicht anderes ausdrucklich angegeben,_auf _:_57
luftfreie Gase bezieheno f‘g;f‘ f:,," e 2

§ 1 Zundversuehe an Mova und Acetylen mit—Kupferacetylen (Versuf
’ che 1 .18); R '; 3_' , ;., : ,; oL T _ _LL S

i ' e L i ) Sy i et

_ _ Das Kupferacetylen wunde aus IlosvaynLosung gefallt, gewau.
sghen n und bei etwe 106—mm "Hg~ Ackﬂylendruck tiber CaCl2 getrocknet
.Die Anwesenheit des Acetylens beim. . Trocknen war erforderlhch, da

s das 1R N —Atmosphare getrocknete Kupferacetylen eﬁplodierﬁe,sgbald

;f“ es mit Aeetylen in Beruhrung kam,_@ieser Zerfall trat aucm bei -

' Zimmertemperatur auf ‘Die Ursaohe hierfur f&pgb wohl darin, dass

-

B —




*—————&&s—Acetyien—starx am Kupferacetylen adsorbiert wird 'und die’ dabcij‘
; muftretende Warmeentwicklung das Kupferacetylen bis zur Entzundum;r
temperatur (etWaspber 100°) erhitzt (vgl hierzu auch unten und- -
' 71 Vers. 12 = 15) ' Zup. Zﬁndung des. Kupteracetylens bei den Versqchen
”"2duente ein Zn Draht ‘bei dessen elektrlschem Durchschmelzen (Strom“

‘ ‘que11e 6 Volt) zwar das Kupferacetylen,'nlcht aber das Mova gezun— _
det wird. - ]' R ..L“ﬂ.. a

) } i o e
i R : T g =

{ B Wie aus den' Versuchen ersichtlich ‘kann Mova bei 1 ata”und 20°

berelts mit '50. mg Kupferacetylen gezundet,werden. Ferner wirkt dien -
Kupferacetylenzunduno besonders beL Verwendung von mehr als 1 gV
Kupferacetylen intensiver als die Durchschmelzung Cvgl Vers° 7 u,"
9w’10 und 11)» Be1 ‘den 1m Reaktionsgefass herrschenden Bedingungen
(Volumenverhaltnls o] H 4 W= 19 1 bei 700, 's‘,VVer-s° 5 .= 8) spielt
s -dle Gefasggrosse (genauer gesagt das Verhaltnis 'von Gefassgrosse i
rJ zur*Kupferacetylenmenge) eine wesentliche Rolle.‘Bei klelnen Gefas~
-ffj -sen wird ein Teil des Gasgemisches durch die von dem Zerfall des .
‘ Kupferacetylens ausgehende Druckwelle auf den fiir- den Acetylenzer-
y fall ausrelchenden|Druck gebracht und daher vom Kupferacetylen geu{
Qﬂvzdndeb{ wahrend d1e gleiﬂhe erkung bei grosseren Gefassen erst
~durch. groosere Kupferacetylenmengenﬂhervorgerufen werden kann,f;f;f-

V, Von der oben genannten Elgenschaft des Kupferacetylens, beil:
Beruhrung—mlt AcetJlen varpuffen Zu konnen,"wlrd unter'Bedingungen,
wie' sievz B be1m AbstelLen und Wlederanstellen der MovawApparatur'_
‘fﬁ' vorliegen: (oo § 8, 3), bel den Versuchen 12 - 15 Gebrauch ‘gemacht ., -

Bei Versuch 12 erfolgte kelne Verpuffung, da dle be1 der Acetylen—"
hZMdsorption erfolgende Temperaturerhohung wegen der warmeableiten—‘v

Qan Wirkung der Eisenwand ‘geringer ist als die beim Aufbringen des\f

KMpfera@etylens auf e1n Kartenblgtt auftretende Temﬁgraturgﬁhdhunva<

(Vers° 13 und 14), ebenso w1rkt das bei Vars. &6”@% ene Gugren {

warmeab1e1tend verhlndert also die Verpuffung ‘Mit’ Mova kohnte
o weder bei’ 20 ‘noch bei- 80° eine Verpuffung hervorgerufen werden B
e (Versorié und 17).. . . T ‘

S

' Da bsi der Movaherstellung in der Technikumsapparatur das o
K Kupferacetylen bis jetzt noch nicht vermieden werden kann, bildet
. es, wie die Vers° 1 - 15 zeigen, eine Gefahrenquelle,#die unbe-
dingt beachtet werden muss, Naheres hierzu s. § 8. ;

',;  Der Versuch 18 sc]lte untersuchen, ob von explodierendem
Kupferacetylen etwa die Gefasswand zerstort werden kann'_offenbar“
besteht in dieser Hinsicht keine Gefahv, falls sieh niﬂht wesent-

1

Il
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4};;}§? u“lleh grossere Mepgen Kupferacetylen an einer|Ste11e»ansammeln.

4
¢
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L a § 2 Zundversuche an\Mova mlt peroxydhaltigem Divapolymeplsat
B '(Versuche 18 = 24). T A TS T
abilx S  ’ Ein dupeh WasserdampfdestllLatlon;gewonnenes Divaprodukb
e j‘(lm folgenden als »Dive reinn bézelchnat‘res enthalt etwa 70- 80%f 
ﬁi;\;;;ﬂ ‘Dlvinylacet§1en, 20~ 30% Butadlenylacetylen _und’ gerlnge Mengen L
.”“| . :V°n csﬁsnverbindungen) wurdelsolange unter q2 stehen lassen, bisf
“1 1 es'klebrig WurdeaﬁDas Polymerisat wurde dann” auf\einen anDraht L
7’.aufgetragen und an der” Luft eetro knet . Beim elektrlschen Dureh— o

schmelzen des’ anDrahtes zerfallt das Polymerisatfauch be1 Luft~
|ausschluss momentan‘ f\i’ 1(‘-13 vy‘; . .';ﬁ RN

v |‘ !
" s

. | . . E . '
”ff " | Die Versuﬂhe 19,‘20 und 22 zeleen,‘dass 1. g von diesem Per—~ o
. *i‘ oxyd Tir gasformlges und f1ﬁ551ges Mova eineﬁnoch schwachere Zun—~vf

~w7+--—dun°~aIS'die“berelts senr gelinde Durchschmelzzundung mit Al— ";y

‘Draht (vgl‘ Vers' 65) 1st {4“;-? IR -'1.\ AN R f._v !

i ‘J‘\

_ Dagegen lésst 51cthovanbei 0 75 atdi- und 400 mit 1 g-Peroxyd
‘flvkzunden‘(Vers' 21) Aus diesem EroeBnls ist —‘ahnlich wie aus den

Vepsuchen 5 8 des vorlgen § & 4n Verblndung mit der in- Versubh
19 beobachteten Druckzunahme belm Peroxydzerfall zu schliessen,
dass Mova durch den Zerfall grosserer Peroxydmengen auf den zur

Zundung'mit Peroxyd ausrelchenden Druck gebracht und somlt ge—"
: zundet werden kann.,” W?"ﬂ'”'lf_-;f——‘~~ ' -

Ueber Zﬂndversuche mlt Peroxyd an Dlva vgl § 6 KVeréﬁQhe.‘”v
48 und 49% b i'fgﬁ*” ' o . ‘ - _-' ._ - -

: Schliessllch.wurde noch untersucht welche Peroxydmengen,’ﬁ
-ausreichen, um Papier und Kleiderstoff in Brand zu setzen Dle

] Versuché_ﬁaren—schlecht reproduzierbar, doeh w waren ﬁei Papier

—4%f "’ 100 mg und bei Stoff*ZOOMmlh eroxyd stets ausreichend » héufig
Lo ‘ aber aueh kleinere Mengen bis: zu 20 bz-ﬂ—SO mg herab (Vers' §3

und 24) R ,‘g‘“- ,1;3 S LT

§,3 Zﬁndversuche ‘an, Mova mit elektrischen Funken (Versuche 25 B

IR e wﬂt;—w—

"_7'  Da m1t der Moglichkeit zu rechnen ist, dass sich stromendes_
gasformiges oder flussiges Mova elektrostatlsch aufladt, wurden

- ___—l—.,————-

- folgende Versuche angestellt An die Funkenstrecke (ZJDraht— ==
'spitzen, die etwa 10 mm voneinander entfernt waren)' wurde in Mova
eine so hohe Glaichspannung—{Hochspannungsgleichrichter, Typ




»Lurgln) oelegt dass Funken ubersprangen. Zur Ergohung der Fun— T
kenlnten51tat lac parallel zur Funkenstnecke noch ein’ Kondensator
- von 8000 em Kapazitat Diese Bedingungen sind absichtlich weit _
ffi_~ ‘schirfer geWahlt als sie. in dér Praxis vopkommen konnen. ‘In kei—
'f‘ /nem Falle konnte so ein fortschreitender Zerfall des Mova, hervor~. 
v gerufen ﬁérden,‘au“h nlcht bei 1,15 ata und 45 (VersQ 25428) '
.}‘H“\ Nur bei Verwendung einer Stromguelle hoherer Leistung war Zﬁndung
e mqgllch,Fda_hinr_den_Ennkegin_einen—wesentLieh—heisseren—ﬁieht
y“bogen ubergegangen “war (Vers. '29). Die Gefahr einer Zﬂndung von"l
‘4'/e1ekﬂrostat15ﬁh aufgeladenem Mova ist also bei Abwesenheit von -

_LuTt se sehr gerfnga’ Vo .' . L F‘,,' o R ! ‘m-"

e u‘ ‘

E . . e

;yi. 17'i.5Be1 Anwewenhelt von Luft ist' dagegen nach Vers. 30 eine elek-
‘ trostatlsche'Aufladung von Mova sehr gefahrlich‘(ebenso wie bei
1, "allen anderen brennbaren ‘Gasen und Dampfen) SRR B

‘v‘; | - e‘M
S . L o L
[ ! ) 1 . . i . . Lo 1 R . ] ]

. R '
,3 4 Zundversu“he“zn*Mova mlt mnchanlsch erzeugten Funken (Versu-‘u

f

; lche 31 33) . ‘ “' j Py : )

.
J 2% N =i .‘ i

o R BT Lo

!

Dleoeﬂ Versuchen lag dle Frage zugrunde, ob etwa\durch eine
ﬁ7 _r_S;;; Helsslaufen °iner Stopfbuchse auftretende Funkenbildung oderl
: durnhvelnen ‘sonstwie meﬂhanlsch\erzeugten Funken im movahaltlgen
”f"luftfreien.Gelassen ein Zerfall des ‘Mova einge1°1tet werden kannof
»fBel den Versuchen 32 und 33 waren die Zundmogllchkeluen besonderS[

'fvon 10 mm Lange abgeschmlergelt—wunde In Jedem Falle war das Ern_
 >-gebn1s jedoch negatlv.j‘jf?‘4* u'A, : .»',“ . i

.

! '\‘, i

: Daraus geht hervor, dass—mechanlsch erzeugte Funken weit
schwacher wirken als die Durchschmelzzundung Da. bei den im Reak—i.
tlonagafass verlle nden Bedlngungen-das Acetylen-Mova-Gemlsch f
.;augh - mit Pt-Draht~nlcht gezundet werden kann ( Versuch 9) und da ”th
Acetylen in jedem Falle schwerer als Mova zZu zunden ist wann, ‘‘‘‘ - f«
obiges Ergebnls auf. altein der Praxis vorkommenden Bedingungen
- (Dpuck bis zu 1,3 ata, 70 ? ubertragen werden. - .

§ 5, Versuche zup. Verhinderung des fortsnhreitenden~Zerfalls von
AcethEﬁ—ﬁEE_Mova fVersudhe 34 bfs 46) fjvfst'f;:+ffff?j““ff

e Bereits 1n den beiden fruheren Berichben wurden“verschiedene
‘ Versuchg_hgschpieben, die zeigen, dass der—fortsohreitende Zer-‘

Metallspane) aufgehalten werdgn_kﬂnnd_ﬂeggn_den_gpundsatzlichen
— Bedeutung dieses Vephaltens fir die zu treffcnden Sicherheits—'

i

f—' [
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massnahmen wurde eihe Reihe weiterer ahnlicher Versuche ausgefuhrt

Iy

- Die Versuche 34 blS 39 bestatigen‘dle fruher erhaltenen Ergeb”.f

nlsse Eln Eisenrohr bremst den Movazerfall starker ab als ein Glas»‘
POhP von ,den gleichen Abmessungen9 da die Warme’eitfahigkeit von'¢ 
Zerfall

‘nugend Sicnarheit dafﬁr zu bieten, dass der Movazerf&ll aufgehalu
' ten wird. Solange es sich mm kleinere Movamengen handelt, wie\sie; |
|1f' bei Labopatorlumsarbeiten verwendet werden,gist diese Schlussfol" f'f

e -

. w{f gerung durnhaus berechtlgt \Es sei indes: bereits hler darauf hin»

L ; ‘ gewiesen9 dass elne Uebertragung-soleher Vorrichtungen auf teehni A
| ,fT‘Tsche Masstabe unzulas51g ist. Es’ soll z B. die- Destillationsanlage‘“
o filir Mova gegen elnen Movaeasometer von 100 cbm Inhalt’ geschutzt :

werden° ‘Setzt 1m Gasometer aus‘irgendelnem Grungde . der Zerfall ein"

,;'- so entsteht im Gasometer sofort ein stanker Ueberdruck der die -y
'_p;{~ helssen Zerfallsprodukte (H2 und Russ) von etwa 1500 - 2000O dureh
' die_ Rohrleltungen in die Destiilatlonsanlage trelbt Nun wird beim

o Zerfall von: 1 obm Mova " eine Wirmemenge frei die ausreicht, um fﬁ jg‘

.30 kg Eisen von 20o auf 500° zu erwarmen, auf eine Temperatur also,:

"bei der Von' elner Schutzwirkung der Eisenspane sicher nlcht mehr

/gesprochen wepden kann° Es mussten ~im. obigen Falle aISOImehr als T

: uHd” Destlllation geschaltetww‘
: werden, damit deP Movazerfall nieht auf letztere ubergreift, (zwar|

“wird aueh ein Teil dep Zerfallswarme von .den Rohrleituneen aufgemjséf
fnommena doch ist dieser Anteil geplng, .dea die heissen Gase mit grosb-

Wie gross nun tatsachlich d1e Menge solcher Warmeableiter sein:v -
musste9 um mit Siaherheit als Schutz zu wirken, lasst sich in. keiu
.ner Welse vorhersagen, da auch das Anstellen entsprephender VePsuu v
. che mlt so: grosssn Gasmengen nicht moglich ist» muss auf diese Art
_der Schutzwirkung fur tenhnlsche Anlagen verzichtet werden. Im -§ 9
~wird daher “eine andere, lelcht ausfﬁhrbare Sicherheitsvorriehtung
fur solche Zwecke vorgeschlageno ‘

. . ‘ e
Aehnliche "Elsenspanversuche» wurden auch mit Acetylen ange— -
stellt “das ‘fiber. den zum fortschreitenden Zerfall notwendlgen Druck
(1 4 ata bei trockenem,xi 8 etd bei feuchtem/Acetylen von 20°) ge-
bracht: war. - -Der- Versuch. 40" zeigt’/dass die Eisenspéne eine,ahnﬂiche'“
‘ hemmende Wirkung}wie be;m Mova ausuben, doch 1iegen hier die Ver- o

haltnisse ungunstiger, da die’ beim Zerfall von_1 Volume Teil -von -
T2 ata freiwerdende Warmemenge fast 3 mal grcsser als die- vom glel—
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chen VolumteiI‘Mova von 1 ata freiwerdende ist und somit die zur

Warmeableitung erﬁorderliche Metallmenge entsprechend grosser sein»‘
» ' muss° Hinzu kXommt dass ‘die Zerfallsgeschwindlgkeit von Acetylen .
j“;' etwa 4 mal grosser als die von Mova ist. (Vgl Vepsuehe 66 -68) . Ver-
‘ V; such 41,_der mit einem Aeetylenbehalter von, 360‘1 Inhalt bei 2 ata
;*, Druek ausgefuhrt wurde: (dieser Fall liegt z.B. belm Wlndkessel ‘
- U elner ElmowPumpe vor) ‘zeigt z.B., dass trotz der Eisenspane—Fu14_ !
1ung;(und~tPetﬂ—der—Reiss—Sthéibe ydas Gefass zertrummert wurde,, ;
ﬂ;fi Beim Einfullen einer grosserenrMenge von Eisenspanen wird: die G
i Bremswipkung zwar besser (Versg_42 und 4}3\-b1etet aber noch kei- ﬂ
‘Tne Sicherheit. Wesentlich gunstiger waren Jedoch Eisenraschig—Rinw |

TEe—von 20 x 20 mm - (Vel‘s s Hier‘ flog;Ledignch aie Reisscheibe
heraUS, : g , : _ R T

. . S [ 1
' . . . . .
el L | i
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'_ Die: Versuehe 41 und - 43—sind noch in- anéérer H1n61cht interes~
sant da. sie die Wirkungwgin,n_Reisscheibemzeigen-0bwoh}—&iese
simher—zuerst herausoeflooen ist war sie absolut wirkungslos und
konnte das Zerplatzen dés ganzen Géfasses nicht verhindern Wenn
,daher solche Scheiben als Gefasschutz bei rasch verlaufenden Zer—:.-é

* 'setzuneen dienen sollen9 so ist 1hrchrosse fur jede gerade vor~;“
“‘liegende Zerfallsreaktion eenau experimentell z2u bestimmen°

L
P

—

i

N Svhllessllch wurde noe oh versucht das’ Mova durhh Fpemdgaszu~ -
satze zerfa11s51cher zu machen° Gewahlt wurden NO-und- Propylen L
”[(Versuche'QS und 46)9 da in der’ L1teratur~hauf1g darauf hingewie« i
- sen wird, dass kleine Méneen von diesen Gasen den thermischen Zer—- f

fall von organisehen Substanzen durch Abbrechen der. Reaktionsket—_#lw
ten verhindern° Bei 5 bzw. 8 39 \Vol.% xonnte Jedoch kein Einfluss
- dleser Gase ‘auf den Mbvazerfall festgestellt werden° bei hdherem.
' Fremdgasgehalt w1rd zwar der Zerfall verhindert (vgl den~1 Berlchtx;:
ndoch haben so hohe- Zusatze kelne praktische‘Bedeutung mehr -und, wur;~j
‘den dahsr nicht weiter. untersucht ‘Gleichzeitig geht aus diesemewI
beiden“Versuchen hervor, dass es 51chwbei der Fortpflanzung des

D) -

Versuch 44 wurde be% etwas hohepem Druck auseefuhrt de die Aus~‘ i
sentemperatur nur 3 betrugolDa beim Acetylenzerfall Temperatus
‘ren auftreten, die ™ im Mittel> 5000 sind, und de fir die WErmeab-
leitung der ‘Temperaturunterschied . zwischen den heissen Zerfalls- .
,fprodukten und .den’ Fdllkorpern massgebend ist, ist die hier sbge-
fihrte Wermemenge zwar um etwa 3% grésser als bei den Versuchen
41-43, dagegen 1st wegen des héheren Druckes die pro Ltp Pasraum
und pro Sekunde. beim Zerfall frei gewordene Warmemenge um-10.-%.

““héher.-Die. ‘Bedingungén liegen. also bei Versuch 44 eher scharfer
_als bei den Versuchen 41 — 43, y _

-
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Movazerf&lls um einen rein %hevmischen Vovgane handelt und dae

ﬁettenbilduﬂg-und Kettenverzweigungen wie be1 Explosionen keine
! \

Rolle Zu spielen scheinenof R R '-_;f:fj,T ””f e

] s
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; § 6,‘Zund~ und Polymerlsatlons,Versuche an Diva (Vérsughe}47—64 )
o und *9‘9' ’112) "1- - : et o Ve ! ‘_') L dyo e o .l. -

. i
i

Z_~"”' Pass Dlva~ahn11ch wie—Movq unter Druck zum}ZePfall in H2 und J!f
_____anszgebnacht_werden~kann——wurde—bererts—im 2 Bericht-gezeigt v
"‘“IDie dort in dem Druckgefass von 6 1 Inhalt ausgefuhrten Versuche .-
;'}waurden wiederholt um/elnen"Anhaltspunkt daflir zu: komméﬁfiw1e ‘ '
' gross die zevfallene Divamenge ist:¢Verwendet wurde hierzu das o

 1% bei def Movadestlllation anfallende,und 1ediglich‘m1¢ Wasser ‘aus-

e geschutfelte und dann mit CaCl2 getrocknete Diva (in- der T&belle 1o
;q‘ kurz als »Dlva rohn bezelchnet es enthalt zum Unterschied zu‘dem ;
: - rn § 2. genannten »Diva reln” auch Kohlenwasserstoffe mit mehr als »v
'Jf? B C Atomenﬁ Wie. aus den Versu~hen 59 und 60 epsichtlich zerfallt N
g . EEE?“dle Hﬁlfte des flussigen Diva,Lferner nimmt dle.Menge des

zerfallenen DiV&‘mlt steleender Temperatur zuO.Ueber die hierbel

- O . \ e PRI =

S X

stieg aufldas 20— facheL;selbst wenn die Halfte dleser Druckzunah~-.
- me ‘dem- glelchzeltlg ‘alss 7erfallsubertrager vorhandenen Acetylen

‘1\ zugeschrleben wird““so blelbtlfur dag- D1va allein immerhln eine g;
Druckstelgerung auf 20 ati- ubrlg, obwohl “nur- 1/100 des Gefassin~””5*

/ )
haltes mit flitssigen Diva angefiillt war,‘“f‘v“~ - I

Dlvadampf und flussiges Dlva bei eewohnlichem Druck sind da~7
gegen wesentliﬂh ungefahrlichenw_So konnte weder rohes: Divse nochi
durch Wasserdampfdestlllation erhaltenes Diva mlttels Durch-,ﬁ~ 2
A schmelzzundung in der F1u551gkeit—lVersuche 51 52 - 55 und 57 1n“‘\

47 49 und 53) oder du“_H_Zerfall des uber der Flussigkeit befind~”_
llchen Dlvadampfes (Veps,-56 und— 58)*gezundet werden._Wichtlg fur_ ﬂ§
f———fﬁﬁrArbeiten mlt Diva-ist das verschiedene Verhalten von relnem :
| und rohem-Diva: Bei reinem;" siedendem Dive war—keine- Zundung im f

Dampfraum méglich™ (Vers° 54) dagegen bei Verwendung von pohem
Diva (Vers° 56 und 58) T - _,\

.‘.)

3,-*, Die den Versuchen 48 und 49 zuerunde lieeenden Bedingungen

} Gefass an den Innenwandungen mlt Dlvaperoxyd beschmutzt ist das
belm Oeffnen des Gefésses zepfallt Wle “beide’ Versuche Zeigen

'
3
3

;
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: flndet eine Explos1on des Daﬁpf Luft Gemisches stet,¢:Wenn hierbel‘
eine Druckentlastung (z B dunch Herausfllegen elner Relss-Scheipe)

‘erfolgen kann9 ist die Gefahr, dass das. flussige Diva sich entzun_g‘
den- kann9 nicht sehp gross; sobald das- flﬁssige Diva aber ‘Druck be-.
kommt und daﬂer z T. mitzepfallt .besteht die Moallchkelt dass das

R ganze Gefass aufrelsst und das heraﬁslaufende Dlva durch die,Stich—‘

flamme entzundet wird 1y T : . mw.“,’ _ -

[%~_", u1e Versucne 63 und 64 beziéhen sich auf das Explqsionsungluok
4 1n der: NeopﬁéﬁTIﬁTE_b der Deepwater Fabrik von Dupont @m 23.1. 1938 o
_fNach einer. Mittellung dieser Firma wurde die Exp1051on wanrschein—<_7
ll“h dadur h. elngeleltet ‘dass. auf das Sammelgefass fur Dive vep—‘ st
.oehentllch Wasserdampf von etwa 2 8 atil (1300) gesetzt wur-de° Wenn«
'Tglglch sich in, dleser‘MIttei}unc einige Unklarhelten beflnden (z B,
stlmmensText und Figur nicht ganz uberein) so war dae Beantwortung
der Frage, ob Diva durch’ Wabserdamﬁf zersetzt werden kannﬂ“dochwyonw,_
grosser Bedeutung Der Versuch 63, der dreimal mlt gleichem Ergeb,
nis wiederholL wurde zelgt,_dass belﬁMerwendung .von wasSerdampf~w¢,-
destilliertem peroxydfre1sm:Diva dle Polymer;satfon so Iangsam vor'
‘}sich oeht dass dadupch eine Exp1051on nicht hervorgerumen werden,A‘
konnte° Anders verhéalt sich dagegen Diva, das Peroxyd entha1t° Hier N
gnahm dle Polymerlsat1onsgeschw1ndicke1t 1n£glge katalytischer Wurm—i:r
kungfdes Peroxyds plotzllch stark U und stelgerte sieh'bis zur’ tell—
Lwelsen Zersetzunv des vaa Das"Zerknallen """ des Kessels bei dem UnE.

o

glucksfall ware hievnach zZu verstehena/ fft rvjy ; o S

- !

"Dasg be1 der Movaherstelluné aﬂfallende ”Rohmovan setzt sich 1m h
wesentlichcn aus Mova, Diva, MethanoL unQ Aldehyden zusammen. Beim _ |
. Abdestlllleren des Mova Laus diesem Gamisch ergaben sic ch zwel Fragen~:
-1 ) Kann bel elner 720 starken Erhitzung der Destlllationsblase

(z B. 1nfolge elnes Bedlenungsfehlers) das Dlva sturmiseh polymeriw‘
SlePEH und sich‘dabei unter Druckentwieklung zersetzen ?"' LoE j""

1

2.y Bei welchem Mischungsverhaltnis Diva~Methanol wird am_wéhig~
sten Divapolymerisat gebildet ?. i o '_‘ et 1 )
’,” Zur Beantwortung dieser Fragen wurden die Versuche 99 112 qusm
geluhrt -Das: be1 den ‘Versuchen: 99¢107 verwendete Div% war, | ‘wie’ in R

§ 2 angegeben, gereln;gt worden, fur die Versuche 108 112 dient%—

!
S
— i
ok
i

1)Bemer'kt sei’ hierzu, dass bei ganz dicht abschliessendem Stopfen-

der Luftsauerstoff in dem.Gefdss 'in kurzer Zeit .vom Diva adsor-.
biert ist, sodass §ich iiber dem Divs nupr - -noch N, von 0,8 ata be- .
findet Dadurch ist die Zundgefahr wesentlich verrlngert o

= ’ ’
AN
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das belm Abdestlllleren des Mova zuruckblelbende Gemrsch von def t'—f
'im Vepsuch 108 aneapebenen Zusammensetzung Belm Zugeben des Metha-(A
‘»nols zum D1va schleden 51ch bal den Versuchen 102 104 111 u. 112"\
gerlnce Mengen von- Polymerlsat aus, dle4jedoch aPSLchtlidh nluht ;

abflltrlert wurden, offenbar handelt ‘o5’ sich hierbel Um nledermo—-f

. 1eku1are Produkte, die be1 den hoheren Divakonzentratlonen der o Qr.
g ubrlgen Versuche noch loslich waren. Die Losunzen wurden 45‘bzw "i
*Stunden—%ang—ohne—Unterbrechung*in—GIEsgéfasSén—mit ‘
tRuckflusskuhlern (Schliffgefasse !) pei Abwesenheit von Luft und  _
v unter dem Druck eines Nz—Gasometers zum Sieden (60 63° ) erhltzt°; _7
Nach Beendlgung der Versuche wurden Methanol,iAldehya und nichtpo~ﬂ'"

"lymePLsiertes Diva durch Wasserdamofdestlllatlon entfernt und das 3“

:zuruckbleibende Polymerisat gewogen° et v SRR

. . . | o i S ;
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D1e Versu"he ePcaben I : ‘ ! . r g i i

1) In kelnem Falle trat eine Temperaturerhohung 1nfolge Polymer1~.

sation aufoq'f;.‘ ".";* e R Sy
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2) Der. in der lntzten Spalte der Versuchstabelle angeqebene Pro~
zentgehalt an eeblldetem Polymerisat (bezogen auf dle ursprunglicnl
fﬁelngefullte Dlvamenge) ist bei- Verwandung von wasserdamnfdestllw L
liertem: Dlva nech. 45! Std Kochzelt fastebenso hoch wie ‘nach 120 Ww;v
WStunden, der Polymerlsatlonsvorgano.1st hier also nach 45 Stunden
bereits pnaktisch beendet Selbst "bei’ Verwendung des Dest111a~ ff”
'“tlonsruckstandes, der von vornhereln berelts Polymerlsat enthalt
und bel 215 Stunden Kochze;t 1st der Gehalt an Ponmerlsat be1

den Versu hvn 110 - 112 nur “um 10 % hoher als bei- den Versuchen
101 104 und 107 (hfj' o Sl e gwh_,_-__:. ﬂ 'ri

i h ) 'bl

3) Das MlSﬂhungsverhaltnls hat bei 60 und wenlger Prozeptoehalt v
an ursprunallchem Diva einen sehr aerlneen Elnfluss auf den Prc*-'
,';zentgehalt an Polymerlsat, er 1st z.B. be1 60% Diva o 40% Methanol
kaum qrosser als bei 307 Dlva + 707 Methanoll) Es 1st somlt !

17Dles°s Ergebnls ist sehr uberraschend Betraﬂhtet man- z.B Vers°

107: Nach 45+ -stindiger Kochzeit weren in der Lo¢un9 neven: 160
~Methanol noch' 240-.51 -182~g Diva geldst, die Losung enthaelt _ ,
dann also 54% Diva und 46%. Methand Dieae L&sung hétte bei: Ver. -
“l#ngerung der Kochzeit suf 120 Stm‘nach Vers. 102 weitere -21,5. % .

wrdesy crelosten ‘Diva, dlso. 41 als. Polymerisat ausscheiden mussen
- _@Gefufiden wurden ‘aber beiVepé’ioi 'ber?die leiche Konzentnation
wie Vers.107 het,nur 50 % Polymerisat sta 1+41<92 g Dieser.
N Befund ist wahrschelnlic —guf Q;e verischiedenartige Polymerisa
< tionsfahl%keit des eigentlichen’ vain¥1acet lens ugd des Buta+ -

dienylacetylens,die beide im verwende van enthalten sin

(s.§2),zurlickzafdhren. Daneben dirften Losungsfregen und-Anwk

.senheit’von Sauerstoff der allmahl ch. aufgebrauch . wird, ein

Rolle sglelen4_Eine Anfklarun dlea_r_Exggbnisse Ber d

, Rahmen des vorTiegenden Beriec tes h nausgehen. We n ihter gpr
satzlichen Bedeutung aber werden die Versuche for gesetzt

- . ’ — T
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gleichgultig, ob zu 12 kg Diva 8- kg oder 28 kgAMethanél gegeben
: wevden, An beiden Fallen scheiden sich etwa 2 4*kg Divapolymeri_f

- 1
o sat ab 1'_f o . S ) SRS '_!- “. ».‘“';‘_ - -";\7;‘;;_,. oy

o 4) Bel mehr als 60% ursprungllchem Divagehalt dagegen nlmmt dle,[: 
Polymerlsationsneigung mit wachsender Divakonzentratlon zu, und
'zwar starker bei Verwendung des Destillationsruckstandes (' Versn

108 und 109)*&15 bei_yenmendung_uon~wasseﬂdampﬁdesti}%iertethiva
(Verso 99 100 105 und 106)

- .
b N

§ 7 ‘Sonstige Zundversuche° (Versuche‘65 - 98) o _>.' ¢

'H 1) Zerfallsgeschw1nd1gke1t von Aeetylen und Mova R '

; Der Zerfallﬂvon peinem Mova verlauft weséhtliahflangsamer als‘ f
etwa die Exp1051on eines MovauLuftgemisches; odass man ihn be— o
quem‘und gefahrlos zoB in einer- Glasglocke vorfuhren kann. Um
elnen Anhaltspunkt uber dle Grossenordnung der Zerfallsgeschw1n—i
dlgkeit Zu bekommen, wurden dle Zerfallszeiten speziell fur einél
Gefass von 20 ¢m g und 20 em lrchter HS he (Zundung etwa 3. .cm._ unter
_“dem Deckel) bestimmt ‘Die Versuche 66 - 68 zeigen,: dass unter . - T
gleichen Bedlneuneen Acetylen ‘etwe viermal schneller zerfﬁllt als
:mMova,mdie*Absolutwerte -dep- Zerfallsgesﬂhw1ndigke1t sind etwa 100
~ bis 400 mal- klelner al: bei elner brisanten Explosion (vgl Ver~~

'Nmsuch 69) Die. Zerfallszelten wenden bei EPhohung voanruck und
Tamperatur und bel Vergrosserung desmﬁefassdurchmessers kurzer.'

,'\ J

2) Zundunv von Mova in Geoenwart von Adsorptionskohle.

W

—

‘MDie Versuche 70 und 71 wupden ausgofuhvt da bei dep Adsorp»‘
“tion’ von Méva an Adsorptionskohle oft starke Temperatursteigerun-

jgen auftreten, sodass -die Gefahr elner Ziindung dgs adsorbierten B
Mova gegeben ‘sein kann° Nach. den. Versuchen Kann Jedoch innerhalb
_der. Kohle kein Zerfall hervorgerufen werden, bzw° ein im Gasraum
:uber der“Kohle stattfindender Zerfall wird an .dér Kohle I:LntexﬂSro-r

3) Verhalten ‘ven Mova, das brennend aus einem Gefass ausstromt

- ‘Die Versuche 72 und 73 sollten d1e Frage beantworten, was
;*passiert wenn Mova brennend Bus einem Gefass ausstromt——ﬁie an"
; elnem Gasometer angestellten Versuche zeigen' Solange das, Mova j—
T‘ mit genﬁ@end grosser Gesvhwindigkeit ausstromen kann, brennt es
Ej ledigllch ab; sobald aber die.: Gasometergiocke hangen bleibt setzt
‘neben dem Verbrennungsvorgang auch ein Zerfall des Mova ein, der ;
sich insInnere des Gasometers fortpflanzt und so- dle_ganze Mova-Vii

— A . - . ) o
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';lv‘*-~D1e Elelchn Explc iénDQAfahr Infolae dep Ausbreltung des Mova~'

f-zerfallu 1n° fnnepe be;t@ht'bnl jednm andarmn Gefass, wenn das da

‘rin’ VOrhandene Mova dupcﬁ eln Loch ausstromt und siﬂh aussnrhalb

fdes anaases. 1rgendw1e, entzundet Ueber Masanahmen hlergegenw
Slen\, § 9 und 10 : '."v L oo L . i | v

i . i
: » Ll o .. ! . R
S o v v T Co R i

4)’Untere Zundtamp°ratur von Movagl }"‘~,' i ‘- — S

w In ‘dem - elngéhgs genannt@n BePl“ht von quert Fuchs wurdewbe~
reits versucht die untere - Zundtemperatur von ‘Mova zu- bastlmmen._ﬂ ,
Dazu ‘dienten eTektrlsvh durﬂhgaschmolzene M°ta71drahte m1t ver~
schledenem Schmelzpunkt Al Draht (Sﬂhmp 0580) zundatn nlchf mehv
Da slch jedovh bei . Wledarholung”der Zundunglmlt ‘Al Draht (vgl Ve"

sunh 65) zelgte,_dass dlese Zundart zu unsi her ist als dess gn—’

naue Ancaben gema"ht werden konnten9 wurde dle untere Zundtempera—~

‘tup*mlt—ernem'eIektrTSGn gonelztnn Pt Draht deosenJTnmperatur a11~4

b

.‘._eb i

m&hlich bls zur Ziindung gésteigert! wurde,lbestlmmt (Vers-. 74— 77) ‘ﬂ‘ﬁ
.Wenn hlerberhim—ruhendnngfasugeapbﬂltet und—dle Temperatur nur - IBHQJW

Il

sam erhoht w1rd besteht “die’ Gefahr, dass sich 1nfolge der kurz:y
unt°rha1b der Zundtemperatur elnsetzenden Polymerlsatlon‘des Mova
am‘Pt Draht Polymerlsate absetzen, d1° denw—.Wa,rm,eubergancr vermln—fw“m

darn Dadurnh werden je naeh ‘der Versuchsdauer verschledene Tempe« s
raturwerte erhalten (710 uand’ 730°‘in Vnrsu h 74 und 75). Wenn" da_;;_,w
gegen im’ stromanen Mova gearbeltet w1Pd werden dlnyceblldeten

Pplymerlsate wnggefuhrt,(es ergab 51bh so der Wert 7059 (Vers. 76)

der somlt als dle tatsaﬂhllchﬂ untere Zundtﬂmpnva€§§:$§5 Mova ange~
s“hen werden kann, ‘ ‘J,‘ s "-,1 ' S

Ueber das Verhalten von' Acetylen bel 1 ata und 830o bzw. 1 9 ata
und 730O v” Vers° 78 und 79 7;

S
N
i

;5) Untere Zundtnmperatup»von Mova—Luft Gem:uﬂhen° o '1‘ ff iaf“

| /Die Verbuﬁhe 80 - 86" hatten d-n Zweﬂk fnstzustellen, S
\bb an4helssnn Lnltungﬂn (2 B. Hochdruckdampfleltungen) oder ge~vf
helzt-n Gefassen ein MovawLuft Gemlsch g-zundet werden kann. Die
Zundung wurde be1 den Versuchen 8082 zunachst auf elektrisch'm““
Wege mlf’einem Draht aus relnem,21nn (Schmp 2310) vorgenommenQ Ini-
Jedem Falle trat Explosion ein. Wupde dagegen (Vers. 84)— Zinn, da$
etwas ubeP selnem Schmelzpunkt evhitzt war,. 1n das mI% dem Move- ">
Luft Gemlsch geflillte @efiiss— gegossen, so erfolgte keine Exploslon, i
sondern ledlgllch ‘eine Nebelblldung——Das gleiche Ergebnls wurde'?f;,
*¢‘b€im*mlng1essen von- flissigen Blei (Vers. 85 und 86) erhalten Wurde

sbhllesslich ein AcetylenwLuft Gemlsch'(Vers 83) durch elektr1~n

5
i
i
l
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“f —u‘sghes Dupchschmelzen eineJSn_Drahtes gezunaat“‘so erfolgme eben—

-

’ \ o ﬁalls Explosion,‘wahrend nach thehaturanqaben die untePe Zund— ;
B temperatur von, Aeeuylen Lurt Gemischen weit hoher liegt~»EsA-fU'
zeigt 51ch alsolhier die g1e1"he Un31cherhe1t wle ‘bei der Mes—_‘
sung der unteren Zundtemperatur von Mova allein,,daher wurde
1 eln MovauLuft Gemlsch (5 %wMova) noéeh mlt der imAvorhergehenden
‘ Abschnltt beschplebenen Methcde (Pt-Draht dessen Tempeﬂatur
allmahlich erhoht wurde) gezuﬁdet° Explosion erfolgte bei 4350
(Vers; 87). Ein auf gleiche_’Weise gezundetes Acetwlen Luft~
Gemlsch mlt 5 % Acetylen explodierte bei 5800n Baide. Zundtampeé
raturen Ilegen also beﬂeutend hoher als. die Schmelzpunkte &on

‘» sn und Pb S ””f ‘U[ 51‘3‘ HQ~N' ‘:‘ L "iﬁ:\1*"(ﬁ“”(fg5

v Hiepnachierklaren‘sich dle Widerspruche der in Vers 80 88
erhaltenen Ergebnisse= bei der elektri han Durchschmelzzundungn

7

”“"“"1 t"dré"tatsacnllche Aundtemperatub .wegen . deb be1m*Dur~hs~hme1ﬂ
rzen des Drahtes auftretenden elektrisuhen Funkens,‘dessen In—;M

LT
tensifaf/fnn ﬁop Zu -8 A S o P
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llch hoher als die Schmélztemperatur des: betreffenden Metalles._
fDiese auch sonst haufig\angewandfe Durchschmelz Zundmethode ist_“

handelt unbrauchbarqx”l\pzv‘.‘ Af !‘ ‘\  J¢< ;H'“‘ _ ‘_» g
Zu den oben gefundenen Zundtemperaturen won’; Mova— Luft—
bzw. Acetylen~ Luft Gemlsbhen ist ‘noch’ folgendes zu bemepken.
’ In der Literatur w1rd haufig die: Tempenatur als untere Zund-f
temperatur angegeben, bei der fur ein bestlmmtes Mischungsverm
. haltnis bercits eine langsame Verbrennung einsetzt, in den Vepn.v
suchen 87 aund 88 jedoch wurde dle Temperatur des Pt-- Drahtes bis
zup‘Ekplosion, bel dep beidemal die Glasgefasse vollkommen zer-‘,
trummept wurden, gestelgert Oder es ‘wird von allen im ganzen. ]
Konzentrationsbereich erhaltenen Zundtemperatureg den—tiefste:;ﬂf
uberhaupt gefundene Temperaturwert als die untere Zundtempera— :
tur. bezeichnet, wahrend hier nur ‘bei: einer Konzentration gezunu'
det wurde, Schllesslihh spielen dle Versuchsbedineungen (Stro~
,;munzsgeschw1ndigkeit Anwesenheit von katalytisch w1rkenden
Stoffen, die d1e Zundtemperatur stark epniedrigen konnen, Weite
der Gefasse w.a.) bel solﬂhen Bestimmungen eine wesentliﬂhe o

Rolle° Ein Verglelch mit Literaturangaben ist daher nicht ohne

1

. T R fo e . . .J
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weitEres moglichi). Dagecen sind beide Zﬁndtemperaturen unter sich
vergleichbar, da sie mit der g;eichen Versuchsanordnung adsge—."
‘m:fﬂhrt wurdeng Die Versuche tiihren also zu(dem wichtigen Ergebnis,
._dass ein Mova»Luft Gemisch bei einer um etwa’ 150° tiefeﬁen Tempe-
' ”.ratur gezundet werden kann'als" ein Acetylen»Luft Gemisch vom glei-
l7~.chen Mischungsverhaltnis..'f A - . ) ok

-y | Pk | A T——

 ;“‘69 Glaswolle als Exploslonsschutv KT e fff “f

T
|

Be1 den.. Versuchen 89 93 wurde die explosionshemmende Wirkungug
von 2 Glaswollesorten auf: Acetylen—Luft -Gemische untersucht Beide&—
Sorten sind bei genugender Schiﬂhtdicke brauchbard ‘Vor-. dem Einbau

solcher Schutzfilter sind noch entsprechende"eingehendere Versu—f"
’che, die ‘dem Jeweiligen Vemwendungszweck und den—Gefassabmessun—:

gen angepasst sind 'auszufuhrenojl“h‘}

S

7) Zundversuch mit nRﬂhrkesselansatzv'~rff ' £:' : 'f_;V

S

"”.'-‘ ‘An dep Innenflache des Ruhrkesseldeekels—der Movaapparatur :
’setzt si*h ein Gemisch aus Kupﬂeracetylen, Gupren, Polymerisatr~~
und ausgefallenen Kupfer—Salzen und —Komplexen fest Mit diesem
‘Ansatz sollten Zﬁndversuche ‘an Mova und . Acetylen angestellt wer— 3
den Verso 94 zeigt jedoch dass’ der Ansatz allein in keiner Wei—
wse,‘nicht elnmal in Luft;” zum Zerfall zu bringen war. Offenbar

ist. der Kupferacetylenanteil in diesem Gemisch fur eine Zﬁndung
zu gering.Jn: ' :

[

: 8) Reissdruck von Tantalscheiben°

ot g B P o
1

' Fﬁr die Blase der Movadestfllation werden korrosionsbestan~' ‘
dige Reiss~Scheiben gebraucht Da Edelmetallscheiben ‘20 teuer sind
und Edelstahlscheiben in der gewunschten Starke (Dicke etwa 0,1 mm .
-und weniger) nicht hergestellt werden konnen, wurde die Brauchbar—
_keit von Tantalscheiben hin31chtlich-ihrer Festigkeitseigenschaf-.
ten ausprobiert Die Scheiben wuvden von Siemens & HaiskE‘bezogen

und kosten pro. Stuck RM.. 1 15 Zahlenwerte uber die ReissdruckeV"
siehe Vers.‘95 - 98 ‘iv Lo  , i ‘ :

dass—in einem Gemisch aus 10 &. Acetylen~ynd 90 % Luftty -da 3

. Surch ein von aussen geheiztes ‘Strahlrohr strémt, bei{éﬂ . nur .
- elne langsame Verbrennung statt ‘éndet "Bei 30 % Acetylen und.
BN N 5

“Rimarski— u.‘Konschak”(Aoetylen, 3fwx24 1928) geben z. Bm an,

itnrt—riﬁaﬁt-nereits bei 3 eine Explosion statt

oy
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,;f§ 8, Gefahrenquellen und Sicherheitsmassnahmen bel der Movaher:\ »W

': ste11ung - o

!

}ffj"- Aus den Versuchen werden folgende Schlusse gezogen

' 1) Elne Zﬁndaefahr durhh elektrostatische Aufladung besteht bei
"Abwesenheit voantft’weder~fﬁr;Mo§a‘noéh fﬁr ags MiSchgas3(95:%W"
~iAcety1en, 5 % Mova) Trotzdem durfte es’ zweckmass1g sein, die bis~ :

 hev1ee Erdung der gesamten Anparatur beizubehalten.f

I

:,ﬁ-z) Mechanisch erzeugte Funken zdnden Mova und Mischgas nicht

3) Mova‘kann durch grossere Menven\von-Peroxyden der Divapolymer1—fx7

- sate zum Zerfall gebracht werden° f ',1?f

et

_4) Weit gefahrllcher 1st das Kupferacetylen. Da man nie weiss wann :
'1ne zZup Zundung der. Gase ausrelchonde Menge Kupferacetylen vorhenm‘]l
en sty sollen dle Verhaltnisse fur dle elnzelnen Apparaturteile

’ewei1q fur dpn Faleres_Vorlaegens-uncunst1eerwBed1ngungen~bespro "
hen werden. f.~‘ ' L ,:elv~’” o G - ,eé

a) Ruhrkessel Hler ist das 31ch 1n erhgbllcher Menge am Deckel

v

‘8 nsetzende Kupferacetylen stets mlt gefahrlosen Bestandteilen

_ywerden konnte,,iww;M;

1erzu kommt nocha~dass das Kupferacetylen wahrend des Betriebe§//f

erpuf unq des getrockneten Ansatzes beobachte

urtell also sehr ﬁé‘ing __ﬁv BT — BT _—
b) Abgangsleitunaen° Hier ist deas Kupferacetylen in” gedngaem Masse'
mit ungefahrl1~h=q\§g§tandte11en verunrelnlgt sodass schion - wieder-
holt beim- Relnlgen den_Leituncen Vefpuffungen auftraten ¥enngleieh
ishar wahrend des Betriebes noch keine Verpuffungen beobachtet ',1
erden konnten, ist doch 1mme;—;it’der Moglichkeit zu. rechnen“d&ss -
das Kupfepacetylen an den ebenfallsAgeheizten Leituneen antpocknet
und explodiert Da das Volumen der Leitunpen rg%gtiv kleiﬁ_iﬁ—aer
blsher beobachteten Kupferacetylenmenge ist kann hierbei daslGas-,~_
gemisch geziindet werden. Dlese Gefahr kann nur dadurch eemildert‘
werden, dass die Leltungen hufrig gereinlgt werden.” ? : "”‘3. _
' Eine unmittelbare” Zundgefahr fur das—Kupferacetylen in- denrﬁv**
Abgangsleltungen ist geceban, wenn- die Apparatur nanh vorubereehen~;”
der Stllleeuna wiedér in Betrieb gesetzt wird. Vor dem Abstellen
der Apparatur wird namlich das im Kontakt geloste—Acetylen mlt N,

=2

adsorbierte;AcetYIen entfenﬁt wepdeqiizumal“die‘Abgangéleitungen
ebenso "hoch’ erhltzt sind Anschllessend blelbt die Apparatur unter
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5N2 tohen.lBeim liederanstellen wird dié“lpparatur zunachst ange-;ri
‘heizt und»hierauf das N2 dureh Acétylen verdrangt Es liegen also:"

- dic den Versuchen 12-15, zugrunde gelegten Bedingunpen vor, sodass

“'mit einer- Explosion des Kupferaﬂetylens geréﬁé beim: Einleiten von

| f”Acetylen zZu rechnen ist. Es dupfte daher’ zweckmassig sein, beim TR

'Iiederanstellen der’ Apnaratur zunachst etwa 1- Stunde lang mit ol

= einem Gemisch aus N2 und. Acetylen zu fahreﬁ\ﬁﬁa die Konzentration'

'.des~Acetyiens“nuP allmahlich zZu erhohen damit sich das" Kupfer~_

aeetylen nicht durch plotzlich einsetzende Acetylenadsorption bis***i
‘zur Zerfallstemperatur erhitzen kann° ' i

‘Aber- trotz dieser verschiedenen moglichen Sicherheitsmass~ ‘
'nahmen ist die Anwesenheit von Kupferaeetylen in- grosseren Anlaeen»f‘
vuntpagbar Hinzu kommt dass~dopt eine so haufige Reinigungﬁ*%it : :
snhwerer durchzufuhpen 1st Es wurden daher von. anderer Seite Ver~f’3

Suche 1n Angrﬂff genommen, “um d1e Bildung von Kupferacetylen g;;E‘ _
E3 vepmeidenh‘l’“ﬁ,_:f R “mf ,v s _ :,ﬂuv_ £ _.,<¥g ;..P
‘-c) Nozh gefahrlicher ist das Kupferacetylen,‘wenn es: als Flug~"f’1 §
staub: bis zum Tiefkuhler mlteerlssen und beim Ablassen des f1uss1— -i
gen Rohmova in dle Destlllationsblase gespult wird, wo es- sich M,‘7~i
dann anreichern kannn Blsher wurde ein rotbrauner dunner Beschlaa,
der allerdlngs durﬂh Schlagen nicht zur Explosion gebracht werden-

: konnte, nur in Spuren an den Wanduneen des. Tlefkuhlers beobachtet
:Jedoch nicht “im- Rohmovao;Da f’u siges Mova s"hwerer als gasformiges

zu. zunden ist sind diese gerineen eventuell auftretenden Kupfer-

’ acntylenmengen in den 2.2t laufenden Movaanlagen unschadllch Soll.
ten in einer~grosseren Movaanlage Jedoch grossere Mengen Kupfer*.h
‘acetylen im- Tiefkuhler auftreten, S0, Warenzur Vermeidung einer And
*relcherung des Kupferaeetylens im Tiefkuhler die Gefasse so umzu

'bauen, dass das Kupferacetylen mit dem Rohmova restlos abfllessen

'kann° Um weiter: e1ne Anrelcherung des Kupferacetylens in der De_ :
 st111ationsb1ase z2u verhindepn, musst? das Rohmovh. durch e1n mit o

:Methanol feucht zu haltendes Fllter, das ofter ausgeﬁechselt werden;(
muss, laufen° j ERIR I ’-.--”4,*5 S i\

‘ iy
1)Dle Ursache der Kupferacetylenabschéidung wurde von. Dr. Jockus¢h
" aufgeklért- (Kondensation: von Wasseér), der sie durch Aenderun%en
- am>der Apparatur-weiteehend verringern kennte. Dr.van Zitphen
uuzelgve an ‘einer; Laboratoriumsappa atur, dass eine vBllige Ver ei~A
u ~——V§

“pninzipiell_mgglieh—dfﬁf4ﬁe- t—vom—%e—#—aei——WEitére

”ehelzten Kolonne im Techhikumsmassﬁab

Y - suche mit, éiner allseit
’nﬂsind im Gange.p, '
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: 5) ‘Auch ausserhalp dep Appgratur bﬂldet das Kupreracetylen eine

;Gefahrenquelle, .25 B beim Auseinandernehmen und Reinigen der Appa-v~
~:fratur.«*f S ', E R ..J

| - L .“'-»"g,~.,'
' a) Es kanh sich hierbei ein expiosives Acetylen-Luft Gemisch bil~;
Qden, das durch trockenes Kupforacetylen zur Zundung gebrachﬁ werden
‘kann, @eshalb ist,,wxe bisher, die ganze Apparatur vor dem»Oeffnen
mit" N2 grundllch hcetylenfrei zu machang,f' Ty B P
b) Es kann das bel. Abxesenhgii von_Acetylen_getrocknete—Kupfer&cew——
‘tylenfbepfiffvbei gew0hﬁricher temperatur explodieren.9 sobald esf:f‘
it Acetylen in’ Beruhrung kommt Es besteht somit die Gefahr, dass o
."351~h an undlchten Stellen ausstromendes Acetylen an abgenommenen "
jAppa‘raturteilen,_\d‘ie mit Kupferaeetylen besehmutzt sind entzundet
und. so einen Brand vevursacht Deshalb sollen solche noch ungere1~‘,
nlgten Teile nur imlnassen Zusﬂand in der Nahe von’Leltungen und -

und Gefassen, die*Aoetylen enthalten, liegen.. o ‘ e

 6T“Das 1n Adsorptlonskohle adsorbierte*Mova wird aueh beim Zerfall
dns uber der Kohle beflndlichen Movagasraumes nicht gezundet —;:'. .

! )

/) Fur dle Movaherstellung 1n der Kolonne wird. ein Acetylendruck f.;
von etwa 1 atusgebraucht ‘der gleiche Druck herrscht-somit im- Wind—:°
kgssei der Elmopumpe° Der Windkessel ist mit eisernen Ras~higr1ngenj4
von 20 X207 mm vollkommen auszufullen ‘und - mit elner Reisscheibe zu ‘.
versehen. An den. Windkessel ist ferner eine N ~Leitung anzuschllesu¢_
sen, damlt 1m Falle des Herausfliegens “der Schelbe das Elnstromgn

der Lnii_ln den Windkessel durch chfnen dep N2~Leitung Vermiednn
werden kannol o » o -T" ; _

1chtsteile Methanol auf 60 Gew1chtsté11en Diva (einschllessllch
»er hohepen Kohlenwasserstoffe) beflnden° Dieses Verhaltnis darf
:nicht: unterschritten werden,—da sich am. Sléaepunkt der Losung ein“
Posserer Teil. des—Methanols als des Divas’ aIs Dampf oder kbndem-f ,
sierte Fllsgigkeit in deP—Kolonne befindet sodass die Me'cha,nol--;"fm'j
f"konzentr‘ation in_ der Blase am Siedepunkt etwas geringer ist Die,':_
'Vepwendung von’ mehr Methanol andererselts hat - auf dip Polymerlsaa;'ﬁw
‘tion keinen Einfluss, hat aber den” Naqhteil dass sibh die‘Polyme
risate Stérker” aus” der Losung ausscheiden,_da die Losllchkeit der‘
4_E,Q,I_Mm_eiz_lsate_mit_ste_l-g.endem—Medahane—l%ehalt abnimmt

i P : ‘_‘_‘v'|._' E. .
9) Zur Vepmeldung der Peroxydblldung ‘an” den mit Diva in Beruhrung
kommenden Hahnen ist zu fordern~' ot o ‘ oo _-,f,.%‘ :

r"j-"- s gt

I

|
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;“'_ a) Das Sﬂhmaepmlyueli) fur d1e Hahne 1st zu erneuern,,sobald =,
‘31ch merkllyhe Meneen plva zw1schen demeuﬂkon und Gehause nach
-Q»au537n dur hgedruckt haben' “_v W”L.““? Bl SRR

' -‘ — BN ! ]

i

R !

; - L . L |-
.

b) Der ganze Hahn ist, mit‘elnem Kasten Zu umaeben !der zweﬂks', P

Zerstnrung eventuell entstandener Peromyde wassr12c®verdunnte“,, ;9
.Natronlaugo enthalt (vgi Abb., a) - - ! SR

_ o i
I

’s-clqu Hahn Lst elne,Vorrlbhtung (etwa wie in Abb 6 angeqeben) an_'

B g S, §

Send an das Abflusarohr Natronlauge zu ’ullen, dle darln blS zZur. A r{

?
%
naﬂhsten Verw=ndung des Hahns stehen blelbt  ﬂ;;‘L S j?*'“ ,.I"_ f
- e ’ ’ x
,'10) D1e Mova‘Destlllatlonsanlage ist aus den 1n § 9, AbsnhnlttB)

. , |
‘genannten+Grunden_Iesv—mltweaner~N2~Le1tung~zu~verbinden,1

‘l . -l P J, 1! . - . : [;‘ s

§J9‘KS1~hePhq1tsmabsnanmen be1 ch Mowa~ uﬁd Dlva—Verurbeltung° . Jw§

=

,%v [ X'
1) Fur den Laboratorlum;betrlab lot grundsatzllch zu—ﬁordern dass;;

2w1schen deP_Mova verarbeltenden Agparatur und dem Vorratsbéhal—j_ Pw
ter fur Mova—e;h Sl herhe1t551eb z.B. aus Metall oder Sand elnge—“;li
béut 1st LFur den te“hnlschen Betrleb ist dlese Massnahme unzurel— ‘
chend deshalb w1rd ausgehend von der Tatsa he, dass e1n Mova— T

“Brand’ wesentllﬂh unvefahrllﬂhﬂr als elne—E plleon elnes m1t Mova
éefullten Gefasses 1st folgende automatlsch—wirkende Anordnuna-n

N . ‘_'—" B . . o . EIEE
'vorgeschlaoen° o L o 1 -_v>‘ 1¢,, 

Wle 1n AEElldun" 7 dargestéﬁlt 1st wird fur den Fﬁll.aerjgas
formlgen Movastapelunv zw1s~hen Movagasometer (1n deP Abb'mit41 be-

zalchnet) und die Mova verarbeltende Appapatur bzw° zw1s°hen den

;)Eln £iir @iese Héhne zu verwendendes%S°hm1erm1tte1 sollte unlos~'
‘lish in” WasseP, Methanol_und Diva sein und von verdunnter Netron-
lauge nicht angegriffen werden. Da die MOgtichkeit bestan ,dass
-es am - ehesten;ggter den hoechpolymeren Verbindungen:viskos Stof—
~fe:mit diesen Léslichkeitseigenschaften- glbt ~wurde--eine; Reihe

J“»solﬂher Hochpolymeren daraufhin untersucht, Jedoch bis jatzt
‘nun_mlf npaﬂ+1vem ?"ﬂﬂbnas._‘




"ND
7

',;‘_{; RS .[Aj; _— J} _*. S ;ﬁg L ;,xy\;_,\ LN
1;t dle»GabgmeteP 1 und 2- so zu bauen, dass be1 s*hw1mmenden Gaso~~
;meterglo*ken\ln allen '3 Gasometern die gleichen Druﬁke heTrschen, L
mussen dle Gaaometerelobken von 2 spezifisch etwas schwerer a1s~w1 |
'~die von 1 sein und. unten aufsitzen° Ferner‘sind no h 4 Slcherheits~
xs1ebe elﬂgebaut von denen aie- Siebe 6 allein etwa den, gleichen”
———StPemunGGWiderstanﬂ#besitzgﬁ—gb1Ién, wie die biebe 37 und die an—
schllgssenden zur Apparatur bzw"Movadestlllation fuhrenden Rohr~ '
o léituﬁeen zusammen T pe R

S - N ~"|‘r-' G " ;T ; ; ,_{,n .
- . Dle Wi&kuné diesep Anordnung ist. folaendem Setzt z.B in deP T
,J: AppaPatup ein . Movazerfall ein, -le stromt zunachst~das Mova Wegen ;
ff des in der Apparqtur entstehenden Drucks mit grosser Geschw1ndig~*fw
;f?keit iber den elnen Gasometep 2 nach Gasometer 17 Wegen dea Stro—‘wi
w‘:mungswiderstandes der‘elneebauten Sicherheitss1ebe ist das Druckw"j
7fy°efa11e von der Apparatur”hach Gasometer 1 besonders vor und. hin-: '
terwﬂedemwSTebwsehrwqross**und*zwar muss der btPomunesw1derstand

»M\des Slech 6 und somlt der hierdurch entstehende Druckunterschied: s

fy

| f‘lelcht herausfllegen kannn Dadurch wird dle Verbindung vonrder pr~;‘
w h i
“Qparaﬁur zum Gasometer 1 vollstandlg unterbroqhen und eine Fort—:'

1
b

Das Mova'brennt dann ledigllnh aus dem kleinen G‘éometer her~: |
aus ab, was bei; entsprechender Aufstellune dieses‘Gasometers -ohne~-|

H L. y ! T 1 . n T
Gefahr geachehen kanno = S 3 AR - R =
I i . Lt . : o
I r . I i

Neben der Erhohung des Stromunqsw1derstands haben die Siebe

3 und 6 noch den Zweck feinen eventuell von der Apparatur her be» o

reits duvch die Rohrleltungen bis zZu- den’ Sleben voreedrungenen Mo_

vazerfall noch so 1ange aufzuhalten, bis. dle Gasometerglocke von 2f.A

i
herausgeflogen 1st "‘, T N_A‘_J_; f_: -A, _ sl *

Analog llegen die Verhaltnisse, wenn der: Movazerfall im- Gaso~:.
,meter 1 einsetzt Wird schllesslich das Mova_nicht gasformig son-
’dern fliissig crestapelt (vgl. §.10), so Xann diese Anordnung eben—"
ifalls naﬂh'entsprechender Aendepung vepwendet werden. )

& ‘ \
lw Eine experlmentelle Prufung dles=§ Vorschl&ges ist “Zea Zt 1nfol~

”ge der zu c’er'lmgen Temperatur im Fveien nicht mogllch

1_)— ) - . P e e T N

Diese,automatisch wivkende vollstandige Unterbrechung der Lei-.,.
~tungen ist der Kernpunkt dieser Anordnung. Eine etwaige Anbrin-

.gung einer Reiss.Scheibé oder’ dgl hat nluht die gleiche Wipkung—
und ist daher unbrauchbarq; T : .
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2) Da die Zﬂndmogllnhkelt von casformigem Mova und Mova enthalten-f
~___den Gasgemlschen mLt stelgendem Druck undwsteleender TemperaturA~f—¥

_‘erhoht wird sind die Versuche mit Mova bei moglichst tiefen _ 'f‘
1Drucken und Temperaturen auszufuhrena Bei scharfereh’Versuchsbe~{j,}
. dlngungen sind bntsprechende Sicherheitsmassnahmen zn treffen,’

N

. Es sei ferner danauﬁ hingewieaen, daos belm Arbeiten mit Mova”i
~und festen Katalysatoren ausser mit den oben- genannten Zundmog—» ;

[ES .
i B b

*11chkeiten auch mlt einer Zundung des Mova .an den festenxKatalysaf_i
ﬂ\ toren zu reﬂhnen 1st sobald sizh dlese im trockenen Zustand z.B. o
;~—infolge freiwerdender Adsorptionswarme oder infolge plotzlich am 'F
-Katalysétor einsetzender\Reaktion stark erhltzen° Ein entsprechen\¥;
fder VA%versuch durfte daher von Fall zu Fall notwendig\selnq Be-= 'g
:7'merkt sel jedoch,‘dass e1ne solche Zundumg sieher wenlger inten«-{,g
' 31v als die Durch chmelz- Zunduﬁg‘mlt Pt Draht (vgl’die Versuche
1mW1WFund~2ﬁBerLcht}visb"~wo~&aher* T@"Versu“hsbédrﬁﬁﬁﬁggﬁ"§3“11e—%?
“ﬁ ‘gen, dass auch mit. Pt Draht keine Zﬁn@gefahr besteht 'liegt sie f

L

- auﬂh hler bestimmt nlcht vor." L T

:ﬁ 3) Inf§ 7 wurde gezeigt~—dass Mova in emnem Gefass ‘zum Zerfqll
L}wcebracht wepden und dadurdh e1ne Explosion hervorrufen kann wenn"
Admdas aus. elner Gefassoffnung ausstromende Mova sich ausserhalb des
. Gefasses (z B, infolge’ elektrisnher Aufladung, vgl.§ 3)- entzundat
Diese Explosionsgefahr st _am. grossten, . Wenn.- das Mova & -nur- langsam
. ausstromt Es’ ware daher vollkommen verfehlt wurde man in einem~
'solehen Falle die Movazufuhp zuwdém Gefass unterbreehen, denn ge- i
rade dadurﬂh wurde die Ausbreitung des- Movazarfalls in das Gefass—— o

innere begunstigt Daher ist zu‘fordern° Alle Apparate, die reines‘

t

i
i

i

Mova oder eln noch zundbares Gemisch aus Mova und elnem anderen -

i

Gas (Prufung mit Pt- Durehschmelzzundung) enthalten, sind fest mit
einer Nz—Leitung zu verbinden. Im Falle -eines Brandes ist zuerst

dasg N, ~Ventil zZu offnen und dann erst das/Movaventil zu sehlies—-'
: seno_ -'_“ vy ,_," e ,_.‘..._;;__.g., o ‘ - ~,M\

i

4)wBezuglich des fluss1gen Mova wupde bereits im 2 Berlcht be- !
~tont, dass es_im drueklosen Zustand hinsichtllﬂh selnes Zerfalles' E
;wenlger gefahrlich als- gasformlqes 1st Werden jedoch mit flussi-¢ Sl
:cem Mova in- Druckeefassen Versuehe<ausaefuhpt s SO ist die Mova-,  i
Hmence sC kle;n zu wahlen, dass des._ Gefaas den beim eventuellen - 7
QZerfallwder cesammten Movamenge- auftretendgn Druck apshalten'”'”‘f

ikann J SR f‘ R R T Cie
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5) ch beim Arbelten mlt Drva auftretenden GeLahrnnmoment§ 31md

berelts bekannt,\sodass hier nur. auf folg nde, aus den obenoenann~f

-

-;Een versucnan 31cn eraebende Tatsachen h1ngew1esen~zu—werdenﬂ T
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CB) Penoxyd kann das D1vadamof~Luft Gemlsch zunden, ' -h'7f‘ fi:1&i@

b)) DlV& kann durﬂh uberhltzten Wasserdampf Zum ZE;?Eillgebrecht
h.‘ N / . . . K i S
Werden,_u v o f' g L el e ". !

i

N

.¢) Rohdiva ist E@fahhllcher als ---- das durbh Wasserdampfdeatilla«*;‘
Lo it i - ’

tlcn erhaltene Produkt ‘u.gﬂ,";-:* ]*, ~(‘n»‘ ,?\ 1 "‘. ’ T

‘ d)‘uber das Arbelten m1t4D1va 1n Druckgefassen 911t eenaw das 3” \
fﬁl Glelche, wac in 4) uber das Arbelten m1t f1u531cem Mova gesagt“ B

il
—— i [ , ) )
o .

S wupde, Aﬁ ; ﬂ“;‘ I 5 i e L \ ‘,w.  R

"e) mit - Dlva‘varunrelnlete Kdeldorstoffe konnen; wenn. ole niﬂht et
Qfscfort eare1n19t werden, dupﬂh q1e Peroxydblldung 1n Brand eera—-31§

g e :
ten']Aus dem glelﬂhen Gpund 1st z<B mit Diva getranktes Flltrierﬁ'

I ol

ﬂ*"”paprer“sofort"zu"vernlvnten,,A”ﬂ"v' O e
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1) Gasformlces“Mova

B . . N . o 4

D1= Frage, ob Mova gasformig od=ﬁ fluss1g aufbewahrb werden o
'soll konnte blsher noch._nicht. elndeutlo—baantwopttet werden;fDer'““
.Nachtell bel der‘VerwendunE ‘eines: grossen Movaeasometaré besteht
darln; dass 1m Falle der Zundunvvdes Mova eine. heftlge Explosion
 des Mova»Wasserstoff~Luft Gemlsﬂhes im Gaaometerh&usfstattfindet
Hund dass ausserdem dle Gasometarfloﬂke weit empcrceachleudert

wird' und so. auch in der welteren Umgebune groéaen Sﬂhaden enrich~‘?f
.ben'kann. Daraub,tg_gt sofort d1= weitere Fpage woduvch die Zun-‘g,
dung im/ Gasometer ubarhaupt hervorserufen werden’ kann. Nach den
FVersuchen ist zu sacen, dass elne—Zundgefahr im Movagascmeter :3

_selbst ausserst gerlne 1st " Es konnte hochstens der, allerdlngs
unwahrschelnllche Fa 1 elntreten,

dass’ etwa durch elnen Bedlenungs- j
,fehler odep in Form ven. Flucstaub eine Zur- Zundune ausrelchende

Menge Kupferanetylen in dle Rohrlaltuneen und’ den Ghsometer ge-
.langtﬂ in dlesem Falle mis ste das\KupferacetyTen durnh sofortlges :%
Entleepen des Gasometers und durch’Ausspulen der Rohrleitunoen e
benetzt und unSAhadllﬂh gamacht wepden Um aber auﬂh dieser Mog—v

llchkelt vorzubeugen, konnte e1n entsprechendes, feinpopiges Fil—¢‘

zuruckhalt vor, den Gasometer geschaltet weraen. Bei den z:2t. .
Iaufenden'Movavknlégen kann - dieser Fall’nIcht eintpeten, dooh ist !
bei Jeder Aenderung der Mova Anlage darauf zu- achten, ob nicht ‘

ey Lo e e A

A e e,



g;;_lrgendwie dep umgmshge Fall dass KUPfGP&Getylen uber die Mova_

{‘deq+111a$10n_h1nausgelangtwreintreten—kann——Bte“Fortpftanzung*ﬁes**
Rt Movazerfalles von elner anderen Movaapparatur durﬂh die Rohrlel—;;_
tuneen hindurch ‘in den Gasometer kann dureh dle im § 9 1) genann-‘
te Anordnung verhlndertgwerdeno Schllessllch wire . es denkbar dass '
-das- Mova aus elner grossevan undlﬂhten Stelle eus dem Gasometer '(:
.f'ausstromt s1ch auoserhalb des Gasometers (etwa 1nf019e elektro«
,'v;‘statlsnher Aufladung des MovawLuft Gemlsches) entzundet und dass
' der‘so entstandene Movabrand ausserhalb des‘Gasometers 1n elnen g
Movazer'fall inher'halb des Gasometer-s ubergeht (vgl §7, Abschnitt
: 353) Dlese Gefahr kann aber”nur eintreten, wenn dle‘Gasometerw!h}f*
7{5 gloéke hangen blelbtg.Deshalbllst eine hauflgere Prufung, ob d1e

7Gasometerglouke be1 jeder Gasometevfullung leicht beweglich ist
"erforderllchgél‘__ ;11'3 "'.~‘u 0, . i "

. "‘ I i ‘o LT
. L . i Vol b

. J'ngbegteht'somlt_nachwunserenmaetzigeanenntnassenwkeine——*~ﬂ~
B Zundursaﬂhe fup gasformlges Mova, gegen die’ kelne Massnahme ge-x‘ﬁ“

S tmoffen werden ggggteo wg a i . -u\.;l_,l“‘ '¢ L.fﬂ

ST L e : L
' ‘Eine weltere Frage ist dle, ob man nicht durch Einbauen vonL.”;
‘warmeableltenden Mltteln 1n dle Gasometerglocke die Ausbreltung o
eines: Movazerfalles im Gasometer uberhaupt verhindepn kann Diese“’2
,Fr&fé lasst s1ch ohne entsorechende Versuche in»ﬂrooseren Gasome—g
tern, nicht beantworten° Es lasst 51ch nurp sov1e1 sagen, dass der
rJeoamte Gasometerraum Sle fe1n unterteilt werden muss, dass keine

grqsseren Hohlraume als von 250wccm vorhanden 51nd

——

[ . i !
: N '." . c. !

2)" Flu551ges Moan-

o F1u581ges Mova darf nur, in Gefassen.aufbewahrt werden, d1e 7
bei etwa 1 atu—aufrelssen, ‘demit nicht bei hdherem- Druck eine_ _
Exp1031on des flus31gen Movs, erfolgt Bel Elnhaltung dleser Vor«-'
51chtsmassnahmen ‘wiirde also be1 einer Zundung des ‘Mova ledlgllch :
ein Brand, nlcht aber elne suhwere Exp1051on entstehen. -Zur Ver- :~¥
nlnderung elnes grosseren Brandes miissen die Gefisse mogllchst {f"
klein gghalten und d1e elnzelnen Gefasse vonelnsndep getrennt
aufgestellt werden° Ferner ist Vorsorge zu treffen, dass nicht .
,etwa brennendes, f1u551ges Move. oder_auch. -Diva an ein zweltes Gemﬁ~
‘fass 1aufen und dleses durch Erhitzen von auséén zur ‘Explosion
‘bringen Xann, Dle elnzelnen Gefdbse durfen nicht direkt m1te1nan~ A
~der verbunden seln (ZWlsehenscha}tcn von kleinen Gasomctern) Da -
schllessllch die Tempgratur des-Mova mogllchst unter: -5° gehalten
aen_muss_(vgl den 2.Beppicht) und dadurﬂh 1m Movagefass ein- Une="
terdruck hernscht muss P r~Verh1nderung des Elndrlngens von Luft!fj
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N Jedes Gefass unter dem Druck eines NznGasometers~stehen.‘Beim frxi
____;!engasen—deS—iiuss&gen—Mev&—darf—d&s—betrefrende—sefass—mit—ke ="
nem anderen in Verblndung stehen,‘um eine Auﬁbreltung eines o
eventuellen Movazerfalles duPMthle Rohrleltuneen unmogllch zu

N R | 1 ) Ty B

machenng q;-f”f”ﬁ Foo e S j T ' P

e L “Aus diesen versnhledenén*Bed1h2ungen folgt dass die H@nd- 
| habung des flussigen, gestapelten Mova,umstandlicher als die, |, :
des gasformlgen ist, iUnd-dass deher die’ Mogllchkelt von Bedler a 15

' nungfehlern -und - dle Gefahr elner‘hrefdurch hervoraerufenen Zun-,
__—'duﬁé‘ﬁélm flussagen Mova grosser 1st Dem steht zwar beim gasfau
fgﬂ migen’Mova die gefahrllchere Wirkung 1m FaIle elnep Zundung.ge-.
genuber,‘doch 1st bei grundllcher Beachtung aller Vorsichts-/» r
; massnahmen die Zundgefahr hier so gering,‘dass der Stapelung vdn

gasformigem Mova der von flussigem der Vorzug zu geben is

“ﬂ;;;_"__Grundgﬁtzlich—istvaedochﬂzu\fordepndeaSSHdTewgestaperte
i Movamenge auf ein Mindestmass beschrankt werden muss.-

i

3) Diva.r\»’:.'v»..uf-’““{ e T e ~'f'v" *f“ jJ_;_-.[.

'.L Auch fdr Diva’ gllt d1e gruhdsatzllche Forderung,_dass es. ..
{nlcht 1n grosseren Menoen aufbewahrt werden -darf . Hinzu- kommt
h;wegen der Gefahr der Peroxydblldung die we;tere Forderung,dass**
‘auch kleinere Mengen von . Diva hochstens eine Woche lang lagern{f
3fdurfen' ist ihre. Verarbeitung bis dahin nlcht mogllch so musqu

“aen sie vernichtet werden.‘ ,=11 S . S

. . .. R R ~h s
N

Im elnzelnen ist Zu- sagen' Dia Dlva enthaltgnden Gefasse.ﬁ
sollen mogllchst ganz gefullt sein dadureh—w{;aierstens ver—~¥:
hindert dass,51ch Luft ube”‘ﬁéﬁ‘Dlva beflndét zweitens kann
B so Peim Oeffnen des. Gefasses eine Verpuffung von angesetztem :
Peroxyd nur an deﬁ Gefassoffnung, nicht- aber 1m,Inneren des Geu”

fasses stattflnden. Ist e1n Gefass nicht ganz voll .80 ist dle

blndeno “f;_~;m_:i¥

N Eas N

~Das Stab111s1ereh mLt Hydrochlnon verzogert zwar in der-é}
.' F1uss1gkeit die Peroxydblldung, nlcht aber in dem uber der FTus-
“*‘f51gke1t stehenden Dlvadampf-Raum. Es kann s1ch daher trotz des
i Hydrochinonzusatzes bei undichtem Stopfen oberhalb des- flﬂssi—
,_:gen Diva eine Peroxydschlcht ansetzen.ﬂl m'h w~‘fffm f}}-

— T . h T hY

- Rohdlva soll wegen selner grosseren Gefahrllchkelt uber-{-
' haupt nlcht gelegert wepden, 'sondern stets sofort einer Wasser~,‘
dampfdestillation unterworfen werden.—

~ R
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Mova Ues1tzt d1e Eieenschaft bei entspreuhender Zundung 1m'

' gasiormlgen und- flusciqen Zustandwbel gewohnli"her Temperatur
.. und bel gewohnllchem Druck’ ‘unter starker Warme—rund Drukkent-
| w1yk1ung 1n Russ und‘H2 zerfallen zu konnen. dleser Zerfall kann i
"z B durvh das; bei ‘der Movdherstellung in der Technlkumsappara-

; ,tur bls Jetzt noch ‘nieht zZu vermeldende Kupferacetylen hervorge-‘
rufen weraen. Ferner slnd Mova—Luft‘Gemlsche lelchtep zu ‘ziinden

alb»etwa Acetylen Luft”Gémlsche.{Hlerzu kommt dabs als Nebenpro-i

dukt be1 der Movahepstellunz stets DlV& entateht - das leicht
brennbar 1st ahnllvhe.Zerfallseigensehaften wie ‘Mova. - be51tzt zu

ottt sturmlsch elnsetzender und—mit Zersstzung verbundener Poly— | é

'merisatlon nelgt und schllessllchnexp1051ve Peroxyde, dle audﬁ “;g

fMova zunden konnen, bildet. Aus dleScn Grundenulst Moxaigefahp— L

;'~11cher als*andere brennbare Gase und- Dlva‘gelahrlicher als ande-}
r¢ brennbare F1u551=ke1t°n. Bel einer Vergrosserung der‘blsherl- fj
,fwgen Mova-Anlage sind daher fur dle!Herstellung, Verarbeltung und e
"'Stapelung ‘von- Mova und von Diva auf Grun&lder an Acetylen, Mova e
und’ Diva angestellten Zundversuche aus | Sicherheltsgrunden folgen—‘i
'fde Massnahmen, dle z,T. berelts Jetzt schon gefroffen 51nd ) E

fordern°. -

.- -Bei- dev Movaherstellung

a). Erdung der gesamten Apparatur.»—_—  . e ol
b)Y Kupferacetylen muss in Gefassen, die Mova cder ein zund- .
fbares Movagemlsch enthalten Vermieden werden. Es sind Versuche

in Gang, um dle Blldung von Kupferacetylen uberhaupt Zu. verhln_
dern (s. § 8, Abschnitt L)oo T e

¢y Es 1st darauf zu-achten, dess Kupferacetylen aueh ausser-
-halb der Apparatur gefahrllch 1st “da as s1ch en Acetylen, das fﬁ
‘ ‘etwa an einer undlchten Stelle ausstromt entzunden kann. Des~
' halb durfen mlt Kupferacetylen verunrelnigte Leltungen und Ge—.'
fasse nur. 1m nassen Zusteand in der Nahe von aeetylenhaltieen Ge~“

.fassen gerelnlct werden.ﬁ_mj im7+u‘ S O LT

d) Peroxyde von’Divapolymerlsaten mussen 1n Gefassen, die- Mova

oder ein- zundbares Movagemlsch enthalten, vermledan werden. Sol_w
che Peroxyde werden du h Behandeln mlt warmer Natronlauee zer—‘

stort R 'MJ!.”

e) DeP Windkessel der Dlmopumpe muss: mlt eisernen Raschigrin-;
gen von 20 x 20 mm. ganz ausgefullt se;n, wenn dle Apparatup o

'einen Dpuck ven mehr als 1 5 ata erfordert

S

pis b

i
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°- 11) In der Blase der MOV&debtlll&tlon muss=n stets*etWa 30 Ge—'
L w1"htste11e Mathanol auf 60 Gew1~htstellen Dlva (elnschlle ‘];_h
Qﬁder hoheren KohlenwasserstoLfe) enthaiten seln. .~*." :

! g) Dle Movade tlllatlon 1st reat mlt elner N2~Le1tunz zu ver-
blndcn s = NMJ Tﬂ" E ‘q T P T
h) An den Hann I 1st dle Peroxydblldung mogllchst zu varmelden

. bZWa berelto eblldetes Peroxyd sofort zu. entfernen. Y'- '-‘]
T

..fl) Zw1schen dle Movaﬁestlllatlon und’ den Vorratsbehalter fur
‘Mova ist dle in § 9 Abs hnltt r*beschrlebene Slﬂhepheltsvorrlch~

N

tung anzubrln en. s ;;:;‘ma B S ' BT

) Selbst bel Elhhaltung a11er dleser Vor51chtsma snahmen darf ‘ |
.elne grossere Movaapparatlr aus Lnganden Grunden nl"ht 1n der__ ;ﬁ?
Nahe von andercn Gebauden oder von B:haltern mit brennbavem Ma—

Y- S

teplal stehen- S o . n?f"  »1‘3 -
i

i T - 'F el - . : _ ..
Iy 0 —_ )

ﬁ;mzla)Mova und u1va §ind wegen 1hrer genannten Elgens*haften ge_ o
. S

hPlluﬂQP ala andere brennbare Gase und F1u351gke1t°n und ge-

'—kUmeebune*

b S - o - N

B)Eln BPand odermelne Exploslon in .der, Nahe der Movaanlaga ce~»<
fahrdet diese" starker ‘als eipen 'z B.!mlt Acatylen arb?mtenden_ L
fbctrleb “indem” entwed r'=1n dEn” Flammen ausgeoetztes Le1fhn9s~w;
vrohr fiir Mova so stark erh1t7t wevdcn kann, d&aS ein Zerfall des
~ﬂMova, dar. s1ch dber- dlewganze Movaanlaga ausbrelten kann,fverur~l‘
sacht wird, “oder 1ndem—dur“h eln Sprenestuckyln den Vorratsbe-

halter fTir- wova 2in- Loch gerlssen und das darln enthaltene Mova
zum Zerfall gebracht wird !

e

2) Be1 der Mova~ und D1va~Verarbe1tung.. _ , RO

a) Zw1schen der. Mova verarbeltenden Apbaratur und dem Vorrats—‘
behalter fur Mova 51nd st=ts Slcherhe1t5a1ebe elnzubauen, beim -
te*hnlsvhen Betrleb ist dlese Massnahme_dur h- eine in § 9 Ab-
schnltt 1) naher beschrlebenc AnordnunU 2u erqanzen-~

b) erd Mova bel h&herer Temperatur oder hoherem Druyk verwen~5
det,_so sind. besondera Siﬂherheltsmaasnahmen zZu- treffen. :
_c) Belm Arbalten m1t f1u¢51eemHMov* pggz_Plva 1n Drunkgefassen )
¢.. Diva verwendet wepden.' o
d) Alle Appapate, die M0va oder e1n “zindbares. Movagemlsﬂh ent-,‘
halten,_slnd fest m1t einer N -Leltung zu verblnden._cij;its”‘*"”

Y

durfen nur klelne Mengen Mova ‘bzw.,

é) Diva darf nlcht mlt uberhltztem Wasserdampf behandelt wer&en

/ -
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f) Mit Diva verunreinigte Stof e (z B. Arbelterkleldung, Putzlap-"

pen u dgl B 1nd sofort zu relnigen (Verwendung von Losunqsmittein,3
g B.Avon Methanol, wenn ﬂas Dlva bereits Z5 T.polymerlsiert ist, :
ﬁ,lst anh warme verdunnme Natronlauee zu verwenden).-,_-‘- T _A‘;-ff'

i 5 /.‘ K .. IR Ry . e

3) Be1 der Mova— und Diva*stapelung.;v&q;F R ngf : »ﬂ»-
AR : o T

) Mova solljmoglléhst uberhaupt nicht gestapelt werden. Wenn zur

__ixmlelung einer gewissen Aus clel*hsw1rkunz~e1ne—8tapelung/ﬁ1cht

fﬁganz zu’ umgepen ist, MUSS™ die. gestapelte Menge mogllﬂhst kleln ge_*t[
helten werden. e , o o]

b) Dle—StapelueéJyon Moya im gagformigen Zubtand 1st dev 1m flus—
sigen Zuatand“vorzuziehen “"4f1',k S TRV j
lc) Bei- Rohmova 1st die flussige Stapelunv.nlbht 7u umﬂehan, daher‘f
ist das Rohmova 1aufend zur Deatlllatlon zu fuhren.'~m:-.wn:’.' b

_.d) Flusolges Rgfﬁzﬂand Roh-Movq durfen nur in’ Gefassen, die bei;
e | i - . -
watuwautneissen- aufbewahpt«werde“q_'v;ﬁ A : -

| . J

e): Der Movagasometer ist geeebenenfalls vor-dem Elndrlngenrvon G

Kupferacetylen dur . die—RehP}e=‘, ren—zu-sehiit S =k

. T .
= 2 . ! - i

£ Die Globxe des Movagaoometers 1st'ﬁauf19er daraufhin Zu pru—'f
fen, ob sie in Jeder Stel}une 1elcht bewegli*h Lst '" ” f',

g) Dl° Vorrate an’Dlva 31nd mogllﬂnst kleln lzu halten.,ﬁu!w¥w”;T;
<ﬁ) Rohdiva ist- sofort mit: Wasserdampf Zu - de~t1111eren. f'w“\.
"1) Waaserdampfdestll11ertes*Biva darflnlcht lan er als 1 Wonhe

jfbewahrt werden. o RS L:'«‘ : B : - o

f‘Dle Diva enthaltenden Gefaase miissen: mogliﬂhst ganz ausge—:-;:
‘fullt sein; dle Luft uber dem Dlva ist. durch N2 zZu ersbtzen. Dle ;
*Verschlusse sind haufiger auf gutes Abdluhten zu-prufen _
~4k) Grobsere Vorratsbehalter 2ir Mova_ und—Biva durfen aus den'
'nter 1 J) genannten Grunden nicht in der Nahe von Gebauden oder

|
At e e WA
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Vers. - 1. G&SLOPmlgeS Mova, 1 ata, 200,‘Zundung mlt 95 mfr KuoLer— 3
‘|‘. o acetylen 1m 3 1 Glaskolben keln Zerfall deo Mova. ;‘&v

‘:Vérs}' 2. GasLoPmlges Mova, 1 ata, - 20o Zundunbbmlt 50 mg Kupfer—

- .acetylen im 3 1~ Glaskolben, Mova zerfallen.,'{f ) ;“L

— PR . N e

P A . . ) H -
“Vers. 3. Gasformlga Mova, k! atg 20 »Zundung mlt -1 5 g Kpnfe
SRR D acotylan 1m 3~L-Glaskolben, senr neftlaer Zerfall des _
) MOV& : j 1 S N | P = [ - f . N

P ooty n . B
4. 50 % Mova + 50 % Acetyleﬁ' 1 atay 20 ; Zundung mrt O 5~
LLang. KupLeracetylen im 3 1- Glaskolben, in- keinem- Fall Zer-,
‘fall'-des GasgemLsches, Jedoch be&rKupferacetylenmengenl*”‘
© . idber 1. g durch Zerfall des Kupferacétylens_so7‘tarker
-MT'Druckstoss, dass- Stopfen herau§TTbg und 51ch das Gas an
der Luft‘entzundete.) . L S

5. 4 % Mova + 73 % Acetylen + 23 % Wasserdampf 1 ata 70°‘
3vZundunc,m1t 1 und\’”g Kupferacetylen 1m|3 1 Glaskolben,
" Kein~ Zerfall - o

Fbl &y 5 % Mova +- 77 5:% Acetylen + 18 % Wassordampf 1 3 ata,
: 70 5~ Ziindung' mlt 2 g Kupferacetylen im 2, s T Glaskolben,_d
:Gaﬁass vollkommen zertrummert T ~f—'*~j S L
’ RS
o 7wk 3 % Mova 4 77,5 m-Acetylen + 18 7 Wasserdampf 1 3 ata,,
L T 70 s Zindung mlt ‘2 und-3 g1 Kupferacetylen*ln 5. 1 Flasch o
171';'Gas Z. T.zerfallen, Stopfen herausgedruckt Flasche un— ;J}u

"versehpt """

ST 4,5 5 mTM_Va ¥ 77 5 7 Acetylen/+ 18°% WasserdampL, i
s ;-Ziindung-mit-3" = Kupferavetylen inrieri= Flas ne
L keln ZerfaLl ' -

;9,‘4 5 7 Mova + 77,5 % Acetylen +. 18 % Wasserdampf 1, 3 ata, h
= 7O g Zundung mlt 0, 25 ‘I ¢ Pt Draht in 5. 1 Flasche,keln
— Zerfall » ) ‘ g —f_ _

10. 80 % Mova + 20 % Stickstoff, 1 ata,vZO "Zundung mit +
und 2 g Kupferacetylen im 3 l—Glaskolben**Zerfall des Mo-
va, beoonders ‘heftig bei 2 g Kuuferacetylen. ﬁ;—+~

’11 80 % Mova + 20 % Stlckstoff 1 ata, 20°, Zindung mit .
g Pt- Draht im. 3 l G}&skolben,vnur leichte Russ—,w
wolke°1 : : e ‘ — .

s. 12 Ag_g;g_Innenwand elngskEloenrohres (2 ¢ 30 em lang) .
- __ﬁeuchtes Kupferacetylen geschmiert_und 1m N,~Strom bei — -
309 2 Tege lang trocknen lassen (Probe dieses  Kupfepr—

“M»JMacetylens explodierte-beim Schlagen) . Dann Eisenrohr guf:

- 80%° erhitzt und 1 Stunde N durchgehen lassen. Anschlies-

.. send Acetylen bei 80 durcﬁgeleltet, ‘hierbei kelne Ver—

*r'fi~puffung &es~KupfepacetyLens.

by e

‘.,—r, i

Die Gase wurden. dlrekt—&&s dem Gasometer genommen, sie enthal-
tén also 1 - 1,5 .Vol.-% Wasserdampf Be1 Gasgemlschen be21ehen_',
Slch dle Angaben stets auf Vol 7 _ —




,,,,,, R ‘ B ~
Verb= 13 KqueP acetglcn 2.Tage im Vakuum uber Ca012 Getrocknet‘

S dann Yei 80 im Eisenrohr behandelt wie™ vorher, ‘hiepr~ ~ -

\_;m bel das Kupferacetylen Jedoeh auf e1n‘Kartenb1att ge—

. ugt S oum Warmeableitung durch die Eisenwand zu ‘vermeiden
Sobald -das ! Acetylen mit dem KupferaCﬂtylen in Beruhrung
kam; verpuffte dleses, wobei ‘der Gummlstopfen aus dem
Elsenrohr flog.und sich das ausstnomende Ace?&len an der_
Luft entzundnte Nk . a1

. il D s e

TS . E . - . . ) -

B N ) . ‘. | -
v - . .

Kupferacetylcn behandalt wie. 1n Vers 12 angegeben,jedoch
‘,. Kupferacetylen beim Trocknen: und beim Versuch aut Kar-
tanblatt gelegt erkunv genau wie be1m vorhergehenden |
T Versuch IR = . P

3 . S : . 1
i o . S [N . : . !

AR : T —- . 0 g
Vers, 15, Gemlsch aus Kupferacetylen und Cuprenf(aus dem Abgangs—Hw
L - . rohr’ des‘Ruhrkessels fir die, Movaherstellung ‘genommen)

T behanaelt ‘wie im'Vers.12' angegeben und auf Kabtenblatt.

' gelegt (diesés Gemiseh explodierte. ‘beim Schlagen nichty =

S -dagegen verpuffte des darin enthaltene Kupferacetylen:

“iov . - beim Beriihren, mit heissen Glasstab ~das Cupren'glimmte’

i nur) Beim Ueberleiten- vorr Acﬁtylen iber. das CGemiseh

T ‘keine Verpuffung, im- Elsenrohr odsr sonstlee merkbare;m.

" e vepanderunga, . na;~\% o

I - . s 'f o

. .
! Sy H

“Verso‘ié Wie Vers 13 jedoch statt Acetylen nun. Mova be112O°'
- durch das Elsenrohr geleltet,\kelna—Verpuffung,

Vers, 17,vW1e vorher, dedoch Kupfora tylen au 800'érhitzt kelne
; " Vorpuffung .

: I

Vé?éf?l 2 508 Kupferacetylen auf 1 mm: dlckes Elsenblech gelegtyﬁ
o ‘_w-,gezundet an der Luft kelne Deformlerung des Bleches°

[N
kv

ers° #deGeg- Gasformlges Mova,~1 ata;~?0 Zundung mit 1 g Divaper— :
.0 oxydoiml 31 Glaskolben, keln Zerfall des Mova, Wird der
' der- glélche‘Versuch in einer Glasglock= (Wasserver—
" schluss) ausgefunrt sc ‘erfolgt infolge des beim Verpufs
fen deés Pepoxyds auftretenden Druckstosses ‘eine voriber-
© gehende- Drudkerhohung (Wasser erd z. T aus_der Glocke -
gedruﬂkt) L D L T e
rs, 20, Gasformlces Mova 1 ata &O ) Zundung mlt 1lg Dlvaper—
. ' oxyd im 3 lﬁGlaskolben, kein Zerfall des- Mova N T

ers., 21, GastPM1ges Mova. 1,75 ata, 400 Zundung mlt g Dlva_

' paroxyd im. 3 1- Glaskolben;“Mova zerfallen.-
ﬁersc 22, vGasfc“mlges +. flu551ges Mova, 1 ata, 5, Zundung mit 1 g
Divaperoxyd in der Flussigkelt 1m 3 1- Glaskolben ,Rer—um
.oxyd—zerfallen Mova nicht ) _ ;’ﬂ;;

-, - : EE R

_ersr_23m,20~100 Mg Divé%peroxyd auf Flltrlerpapler mlt helssem
Lo Glesstab- gezundet, Papier flng Feuer,

[

o

Gm%ee—mg—ﬁivaperoxy&—auf—KTéid€F§tUTT__1t_H§T§§€ﬁ_GI____—
stab gezundet Stoff fing —Feuer° SRV L T
- 25, Gasformlges Mova 1 ata 20 Zundungvlm_3_l,Glaskolben mlt
' elektriachem Funken von 22 kV(parallel zur Funkenstrecke
lagen 8000 cm Kapazitat);beim Ueberspringen des/Funkens
. nur - lelchte Russwolkchen, Kein Zerfall des Mova+—""
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S Vers 26_ gle vorher, Jedoch bei 1 ata und 380, Ergebnls w1e vor-
= =TT era . v 3

Lo

‘ }ers 28\ Flus31ges Mova, 1 ata,}5 Zundung in 4 ccmmGefass mit
C elektrischem Funken (Funkenstrecke 4\mm, paralleb ‘hierzu
L 8000 em Kapazitét) in der Fliissigkeit; bis'18. xV keine

, *nkenbitdung im fItissigen Mova, bei hoherer Spannung er-
folgte Ueberschlag um das 1z. -mm_ weite Glasgefass herumln

N
|

’Vers 29. Gasformiges Mova9 1 ata 20 Zundung im 3»1_Glaskolben
‘ : -mit elektrlscham Llchtboaen von 20 kv einer 4 KW- Hoch- v
o lffequenzapparatur (100 kHz), Zerfall des Mova - SRR
Vers.30. 10 % Mova + 9017 Luftg‘l a.ta.9 20° Zundungww1e béi;Véfnﬁy
‘.- " such 25; Gemisch. explodiert . R L :

/érs;31? Gasfé?miges Mova;-l ata,\zog, Zundungllm 3 1 Glaskolben“;_
Lol mit Gasanzunder, der in Luft sterke Funkenbildung gab,' :
‘ ‘ kelne Spur von Russabscheldung,‘\kﬁ .

| A : —

Vers ?4 uasrormiges Mova, 1 ata; 20”' Zundung durch Rﬂiben von
A Eisen an Schmlergelsteln “in 3 1- Eisengefass mit\Schau—
v, glas (in. Luft gadb diese Anordnung starken Funkenregen),(
N "'kelne Spur: Von.nussabscheldung TR .

\J

Vars 33 Gasfé?mlges Mova, L 75 ata, 20 Zundung wie VOﬁhep lem-;*
e llgllch NebelbiIdung (wohl feln verte1lter Russ) :

[
s

Vers 34 Gaaformlgcs ‘Movey 1T ata, 200"G1asflasche und. Glasglocke
: .. ‘durch Glesrohr miteinander verbunden (s.Abb, 1), geziindet
L “f‘ln der Flasche mit Cu-=Draht: Movezerfall schlug sofort -
e ~von—der-Flesche-durch-das- Giasrohr ‘nach-der “Glasglocke” Fa
. : dur h, wcbel letztere vollkommen zertrummert Wurde, ‘ ;
Vers.35.. Gasformlges Mova9 1 ata, 20 s Anordnung und Zundung wie-
C vorher, Jjedoch Eisenrohr. statt des Glasrohres, Ausbrelw
~ . “‘tung des Movazerfalls durch Eisenrohr wesentllch lang~
L samer als. vorher,‘alnmal erfolgte sogar keln Durchschlag“

o
eT5536 Gasformlges Mova, 1 ata, 20 Anordnung und 7g§aﬁng wie
: bei Vers. - Jedoch nun Glasrohr auf der.Sei der o
Glocke auf 25 em Lénge mit Elsenspanen ausgefullt Mova- -~
" zepfall geht durch-das Glasrohr bis zu den Elsenspanen,
dann unterbrochenn ) . . :

ers. 37 Gasformlges Mova, 1 ata, 20° Anordnug und: Zundung wie'

“verher, jedoch nunm Elsenspane im Glesrohr auf der Seite
-~ der Flasche gebrachtv Zerfall nur in-.der. Flas he, nlnht
1m Glasrohr° - e [N A T o

= . : ‘ S

ers. 38 Gasformlges Mova, 1 ata, 20 250 1 Gasometer mlt ange~'”
. setztem Metallrohr, das Elsenspane enthédlt, und Glas-. -
—4;n%;HxHH%4&%4&%&247—ﬂe%unée%—&m—Gaseﬁmwef—mt%—Gﬂ—BrEht*———‘——
Mova im Gasometer zerfallen (Gasomatnrglocke war festgg_ .
ijbunden) ~durch Ueberdruck wird Gas und Russ durch die. im
. Metallrohr vorhandenen Eisenspéne hindurch in die Glas- ;
' glocke getrieben, es wurde. jedoch keln Zerfall des Mova
in der Glasglocke beobachtet

..
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St T
: GanOI‘miges Mova,wi_ata«_20~T*Anordnung_und Zundung.ahn‘ .
;110h wie vorher, Jedo h. nach Abb. :3; Ergebnis wie varher.]-

I |

o Vers.4 ,‘Acetylen,‘z ata, 2o°, 10 1- Flasche, die 3/41m1t Eisenspa— _

i E b nen geffillt 1st,,Zundunq mit rPt-Draht 5:cm fiber den Eisen- .
TR Spanen, {iber den Ei senspénen Zveallwdes'Acetylans, dage- |
a oogen Acetylen zw1sch=n.den Elsenspanen‘nlcht zerfallen '

-Versféi_uAcetylen, 2.ate;, 202, :300 1- Elsenblévhqeiaqq 4/5 mit .
0o Elsensp#nen gefullt Probedruck des,Gefasses 4 6 atii,Ge— .
f8ss mit- Aleelss~Sohe1be von 90 mm’ frelem Durchmesser R
. vgrgehen, @elssdruck der Scheibe 4,5 ati, Zundung wie 'vor~-
4o - oohers Drucks stieg bisetwa 5 ati, dann flog das ganze Ges
BRI ‘fass auseinander (Bruchstuckewbls 'zu 100 m . we1t§ ‘Dle
:Elsenspane wearen etwa bis zur H&lfte mit. Russ bedeckt WO~
PR US ersachtlich ~dass auch etwa die' 'H&1fte des Ncetylens
ﬁx zw1schen den Elsenspanen zerfallen War. oo

TVers 42 Acetylen, 2 ata,»ZOo Anordnung und - Zundung wie vorher,"‘
i+ Jedoch nun einen’ nur etwa 15. 1 grossen—von—Eigenspanen————~
. H'; freleanaum im Elsengefass gelassen IR”as*ﬁSchelbe gerlsnf.
L )‘F_gen, GefaSo stark ausgebau ht, jedoch nlcht aufgerlssenk_ﬂv
L ==

ers 43°‘Acety1en,‘2 ata, 200, Anordnung und . Zundung wie bel Vers.

" 4%5—jedoch Ziindraum, der von. EiSenspénen frei war, nur-
‘\;“*‘ 2= 3 1. -8ross, hierbel wurdes das beim- vorigen: Vers. ausge-

‘ ‘bauchte Gefdss 'benutat, ‘dsher Relssdruck der Scheibe nun.
nur 3,5 atii; Relss- Scheibe gerissen, Gefass an. den i :
Schwelssnahten aufcerlssenuﬁ.m b '

S s X L R :|t’

e

Vers 44..._Acety1en9 2 52 ata, 3 5 Anordnung una- Zundung w1e bel Vers.‘
41, Jedqch nun an' Stelle[der‘Eisepspane Elsenraschlgrlnge
'rvon 20 x 20 mm- elngefullt freier Gasraum iiber den Ra-: ..~

o schlgrlngen a1 ledlcllch Scheibe heraubgeLlogen,’GeLass
Pt nlcht w1° be1 Vers° 42 ausgebauﬂht I 'jf i .

Ver§,45 95 % Mova + 5 7 Stlckoxyd“i ata,. 2009 Zundung 1m 3 1—,—4 : 
“'*  Glaskolben mit Cu»Drahu, Zerfall des Mova :_
. , -

Vers &6 91, 5 % Mova ES 8 5 5 % Propylen, 1 ata, 20 Zundung 1m 3
1 Glaskolban mlt CueDraht Zerfall des. Mova° B o
vers 47. 10,5 % Divedampt + 89,5 % Luft, am Boden def)Gefasses

: - (5 1= Flasnhe) 100 cem flueslges reines Diva 1 ata, 22°
‘ Zundung im Gesreaum -mit’ Cu~Draht; nur lelchter\Knall

Stopfen herausceLlogen, f1u331ges Dlva n1cht zerfallen.

Vers .48.710 7 Dlvadampf + 90 % Luft .ammBoden des eefasses ( 5« .
o "1-Flasche) 500 cem flu531ges reines. Dlva 5 Ziindung mit -
. g Dlvaperoxyd im  Gasraum; Stopfen mit KnalI—Hérausge_ i

DR logen, keine Russabscheldung, Flasche genz gebliaben,v”;~~

e :fluSSIEGS DlV& unverandert .;T,“hm,,W.WLM_JWWHWMﬂWWWWN,:;V‘

T

Vers 49 Gezundete Substanz, Anordnunv und Zundung wie vorher ,nur

jetzt Gummistopfen au?f der Flasphe festgebundens. Stop’en
nerdusgedrubkt starke Russabscheldung, Flasche ganz ge-
blieben, flussigest;Vq unveranQéEtv o e T

1) yever diélBeZeichnuné 5Di§a reihﬁ“vgf}§jé;*'
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Vers 50. 10 5% Dlvadampf4 —89 Svg“stiCk”tOfL“"&m Boden d

» Ziindung mit Pt Draht'im Gaopaum-

: nur aunner Nebel
\fp,; 1m Gasraum..

. s . f . P | "\ X
A S [ e RV Vo
_ Gezundete Substan'7 w1eibe1~¥efb 47 1 eta, 22° Zundung
:mlt Pt- Draht in der F1u381gkelt,
. “Gung in der F1u351gkelt,

oder des Dlvadampf~Luft,Gemlsches.

S ' Tl

R

‘Vers 52 38 % Divadampf +162 7 Luft

Y (501 Flaschg) 100 cem £liissi
I T155 ‘y Zundung,mlt_
S ‘RUSS&bSChEldunEu -

- . -J~—L

35 % Dlvadampf + 65 % Luft
&-l Fl&b"he) 100 cem flu531geo,re1nes Dlva

:Versﬂ53 am Boden deb

auf dem Boden d
ges reines Diva
Pt Draht 1n aeP*F1u551gke1t, kelne

%? o

P '_-

?ef

asses
1,54 ata,

\
\

25

-65°, Ziindung im Gesraum mit. Cu- Draht, gerlnce Rusaab—f“
sehelduno F1u551cke1t unverandert ) o

Vers 547 Sledendes rEines Dlval), 1 ata, 840
b dune 1m Gasraum mlt Cu DPaht

H

1

ot =i - . \' -
|

kelne Ruasabscheldung‘

= e
i
efasses‘
1 ata,

3 1 Glaskolben Zun—>

Gefas~'~~“

“pu.“ ;gg (5 1-Frasche) 100 cem flusslges relnes ‘Dive ? 1 ata, -

gerlnge Russabschel—”;'~f‘
kein Zerfall der. F1u351gg§;Lfi__~_

|

Ver=.55 Wie vorher, Jedoch Zﬁndung nun m1t Pt Draht 1n der Flus
' ‘ ‘81eke1t,‘ke ne RussabS°heldung
Vers 56 Sledendes,,ohes Dlval), 1 ata
’ '~ dung im_ CasPaum mit. Cu«Drahtﬁ\Zerfall des Gasraums,.
,,z;stabke RussentW1°klung keln ZePfall der F1u551gke1t"
Wie vorher; Jeddch nun Zundung m1t Cu_Draht in der. Flus-
510Ke1t, Fliissigkeit nizht zerfallen, Blldunc weisser

il

o ) I ol

I
HE—, [ SN SR

=Gezﬁ;gete Substanz und,Zundart wie bei, Vers 56 Jedoch -
wionund3 il Glaskolben fest verschIObsen Zerfall’ des ‘Gas~

"raums, Koiben gespruneen, keln Zerfall der F1u551gke1t

5%, Divadampf + 95, % M0va, am Boden des Gefasses
‘geféss von 6 1 Inhalt) 50:g fliissiges rches Diva

“2.5 ata,

35°

ﬁ'zerfallen, fluo81ges Dive zu-etwa 55

“Zindung‘ mit’ CuﬂDraht im Gasraum Gasraum

% zerfallen (be—‘

”;rechnet aus - der entstandenen Russmende)

e e -

S
-

15Druck~ﬁ

'

40”3 1 Glasxolben‘Zun~———Lf

~Nebel im Gespaum, kelne Russabscheldung ,‘_5_‘ ‘ _,:Mw

10 % Dlvadampf + 90 % M0va,‘am Boden des Gefésse

.gefiss

VOn

“ata,

50°

6 1 'Inhalt) 50 g flissiges rohes Diva-

2§

Druck—

2248

Ziindung mit Cu-Draht im Gasraum

Gasraum zer~ o

falleﬁ, flubblge° Dive zu etwa 65 % zerfallon.'—‘

6 % Dlvadamof 94 % Adstylen

éo

am Boden des Gefésses:
cem flu551ces roheS‘

(Drug fass von & 1 Inhalt

7 (prugiee
Al'i":’DiVa : 1 5 ata,

21°

Zﬁndung mit Cu=Draht<im Gasraum,”

keln 2

7@f811 von' Flusolgxelt oder Gas.

4 i D3 adempt 5 96 % Acetyien, am Boden d&s Gefasses ~1)
.:@puckz féss von 6 1 Inhalt) 60 cem fliissices rohes Diva
-2,0 a a, 21° ', Zindung mit Cu+Draht im Gasraum- Gasreum.

/;E)Héber die Beznlchnungen »Dive reln» u. nDlva rohn vel.
§ 2 und ER o : : .

'

zerfa len, F1u551gke1t grosshntells, Druck stleg—hlarbel'



ers 63

N

§5$ Ecm reines flus31ges Dlvai)v daruber Stlckstoff ,j
e isengefdss von 7 atii ?robedruck mit Reiss- Schelbe .
S.Abb.4),  Einleiten von. iiberhitztem Wasserdampf,dessén

Tempepatur stetig erhoht wurde} ‘bei ‘43 32..atli_ Reiss-Schei—

'
-

Vers 65

Vers 66

'Versééé

l‘derholt ausgafuhrt, wobel Mova melat aber nicht. immer' -
zerfallen RIS L T , _“ﬂ..“‘,‘

be-gerissen,= jedoch. ‘nicht dupch~Zerfa11 des Diva sond?rn
~durch Wasserdampfdruck vérursacht Etwavdie Halfte de s
Dlva war polymer1s1ert der Rest—ﬁoch flussag-,g- r S

[
JGefass und Anordnung wie vorher Jedoch ‘das'Dive nun zu—»

')VOP 48 Stunden an Luft stehen lassen, sodass sieh: Peromd

bllden konnte-wals der Druck auf 2,9 ‘aty g gestlegen war,,_”
plotzllch auf 4,5 ati gestlegen, wobel Scheibe heraus- -
- 'flog. Dive z.T. zersetzt (teerartrge Produkte) Rest ‘voll-
kommen polymer151ert R S » S

: L .
| . - [

Gasformiges Mova, 1 ats 20 Zundung mit’ Al .Dreht ‘yor 0 2 I
(6'v Zundspannung) im 3 1-Glaskolben;. Ziindung - w1e_

o . . " e -

b — e .
1

' .

I

Acetylen,;Z 0 ata, 20° Zundung im DruckgefaSS von 6 1
Inhelt mit Cu-Draht- Gas vollstandlg zerfallen), Zerfalls-'

Vers 67

\

Vers 68

daue§~®”®45~Sek"(gnmessen mTf”P1e201na1Kator vor Aelss—- X
Ikon ‘ : , A L )

e T N /A

50 % Acetylen + 50 % Mova,‘sonst w1e vorher, Zerfalls—»J
dauean 095 Sek y ' . R : .

Gasformlges Mova von_g_ggg_gggéz531—39n5t~w1e vorHEFj-'—
’epial%sd&uer—ﬂ‘is‘Sek SRR _:( - S LTl

5 7o

Vg?é;é?i
' “a vorher, Exp1031onsdauer etwa O 0005 Sekunden.'~"

Vers 71

40 % Acetylen + 60 % Sauerstoff, 2,5 ate, éb>”7§6£§£ ;ingT

h

. Adoorptionskohle,mit Mova gesattigt #q0 ata,_iOO Zun;”ffjff

-dung mit Cu«Draht, ‘der mit- Kohlestuckchen umgeben ist,
3 lelasche' kein Zerfall des Mova kein Druckanstleg.

Adsorptlonskohle mlt Mova gesattlgt 1 ata, 50° Zundung
mit Cu-Draht 'im Gasraum liber der Kohle,‘B‘ Flasche Mova s
uber der Kohle zerfallen, Zerfall horte an der Kohle auf

Vers.72, Gasformiges Mova, 1 ata, 20o 250 1 Gasometer, oben mit _‘”

Oeffnung von 6,2 cm §. versehen, aus der Mova ausstromte,
Gasometerglocke frei beweglich, -Zindung des ausstrimen-
“den: Move mit Stichflamme; Mova brennt 1ed1g11ch ab, keln
Zerfall des Move 1m Gasometer. - , .

Wie_vorher, jedoch nun Gasometerglocke festgehalten, als

. die"H#lfte des Move ausgestrdmt war; anfangs wie vorher,

als dann die Gasometerglocke festgelhalten wurde, schlug:
‘die Flamme in den Gasometer:und verursachte Zerfall des

. {luftfreien!) Mova im Gasometer,. wobei. Glocke. herausflog .-
(Movazerfall nicht durch eindringende Luft. verursacht, -
da andernfalls eine Explosion stattgefunﬁen hatto) ‘ ( .

—_ . . ; -

— e - - A - - - o

1)Ueber die Bezelchunoen »Diva reln» und:mlva rohn vgl.

§ 2. u- 6- \_ . ' -
[. o . : |



‘Vets.74:

~des-Drahtes: wurde s
"raturmessung des pr

- ;5~é2.;:;,;..,,;S;w f3-fEf;:,f,.
R . N LT R

trisch .gelieisztem Pt-Draht von 0,1 mm" @, die Temperatir

P

“'Schwach) Nebéelbilau
_fallt'tro e
i1t Thermometer gemessen) steigt auf 30°.Boi 710

Vers.75. Move gastdruig, Anordnung wie beim
-7 .doch Tempergtur etwa 5 Min. bei 670° stehen-lassen,wobei-
‘sioh-der Heizdrant mit Polymerisst iiberzieht (Pt_Draht. ., -

. ngd'ma?t),‘g;a Temperalur im Gasraum. steigt hierbei auf .

w 4O‘°vBelv7303bZﬁndungvde§'M0va.' B N T

Spannung und *Stromstérke; ab-etwa<670°(Drakt gliht-—

tz'SteigenﬂeP"Témperatur); Tempgratur. im. Gasraum

B -

bt

{

. damit die nebelfdrmigen Polymerisationsprodukte dauernd ” .
weggeflihrt wurden; die Tempersatur im Gasraum bleibt . bei

17~ stehen. Ferner wurde die Temperatur: des Pt.Drahtes

tetig bis zur Ziindung erh®ht’, Tempe--
ahtes erfolgte durch Messung der Hedz-—/..

ng iir Gasreum; (Pclymerisation,Druck =~

'

so schnell® erhdht, dass sSich keine merklichen Menzen von |

- Mova gasfSrmig, 1 até,#Zﬁﬁdung:iﬁf?fliGéfﬁés'mitr Yek- T T

ep-

goniggnLVépsﬁchg<jé~ f’.

VGESS76;;MOV3;ganﬁrmiga A§OP&hung~wié,bei Vers, 74, jedoch strém-
- ——te-das-Move nun wihrend des Versuchs:durzh das Ziindgef#ss,

Vers:79;f

~Acetylen, 1 ata, Apordnung wie Vers.74. Temperatur des
- Pt-Drahtes.bis-830°-ernSht;-hierbei-sticg-die Gastempera= —
. .. tur bis 46°; Keine Anzeichen flir Zersetzung oder -Polyme- ..
————r¥sation., - - . = B e R

5,4 Z-Mova ¥9%,6 % Luft, 1 ata, 15°, Zindung
.Draht im 2 1-Glekkdlben; Gasgemisch explodiert.

. ZPulymeris&twam“Draht*absét?éﬁ“kﬁﬁﬁf@n (DrFaEnt BI8ibt. .
o b‘l ank) . Zﬁndung des MOVE? be} _7050 o ; TR

ot ,

Move ‘gasfSrmig, Anordnung wie. Vers 4
gllht . schwach) noch keine Nebelbildung, -bei 6909'get2t*
Nebslbildung ein; Temperatur etwe 20 Min. bei 690°%°

steigt Eis”@Z%;*kéinéfZﬁhHﬁhg*@ééfMBVd;f}

Acetylen, 1,9 ata, Anordnung wie Vers:74.Temperstur des
‘Drahtes im Laufe von-30 Min. VonO45O‘bis’73O ’ ¢
bei Temperatur 4m Gasraum—bis 42° stieg. Keiné Anzeichen
fiir Zersetzunz cdst. Polymerisation, obwohl bei 42° Ger

zum fortsabrsitenden Zerfell von feuchtem Acetylen not-— -

wendize Druck ( 1,6 = 1,7 ata ) fberschritten war. .

;"2-1—GlaskolbenTjgasgemiscp”éxpgodiert; o

findung mit Sn--

5.4 % Aéetylen + 94,6 % Luft, 1 ata, 15°, Zﬁndpng;@if Sn-
Druht im -2 1-Glaskolben;—Gasgemisch explodiert.

 Vers 8= 5 % Move + 95 % Luft, 1 ate, 15°, Ziindung durch Eingies-

a’ w
seg von fliissigem Zinn von 2507 1ndes Gasgemisch;-keine
Explosion. o AR :
Lo . | < . . . L A . .

| K .o S, - :

B

'74'/Béi 68O9’(Dféht‘T;~;”
Trgehaleo

j7‘ten‘(dupch_Verbihdungfmitfdém‘Gasomeﬁeb wurde ~der Mova=—, -
druck-von 1 atsg aufrecht -erhalten), Temperatur im Gasraum

erhSht,wo-

vré.SO.Qa,}“% MoQai+”96;7u% Lu?t;~1_éta,15°; Zﬁﬁdﬁng mit:Sn¥Dfaht .
im JR :

6,7 % Mova I 93,3 % Luft, 1 at@, 15°, Ziindung mit Sn- |
Tbnéahtwyw~2-I;Glaskolben;FGasgemisﬁhwe;plod;ent@g';v¢;~~wr~*~



VerszS 5% Move & 95 7 Luft i ata, 15°, Zundune “durch Eingiss- .

San von flusblgem BLel von 40° .in das'.Gasgemisech
Exp1031on. * , 3.. *%P das’ Gasg%gmﬁch kelne

'v .

,_Zundung Aursh Eingies- o
1n das. Gasaemlseh Kelne, .

's 86_“20 %—Mcvq/f 80 7 LuLt 1 ata, 15
‘ sen_von LlUbalgem B1e1 von 3400
Explosuon° BRI

. _ v O :./M‘ _ ’?h:. *‘T“" - ,,,‘ : -
:Vébs{87 5% Mova + 95 % Luaus 4 atgﬁ 150;'Anordnunc und’ Zundung
wie bei- Vers 74 Exp1051ﬁn be1 435 - o

Vers 88 5 7 Abetylen + 95 %. Luft 1 ata,.lso, Anordnung und Zun~  -
-dung w1e bei Vers 74 Exp1051on be1 580O . ...7-‘ .

Vers 89 10 % Avetylﬂn + 90 7 Luft, 1 ata “20° Glasrohrf(50 mm- &,
‘ 600 cm lang) vertikal. stahand it der Mitte des Rohres
*”O 5. em dicke Schicht von gewohnllcher Glaswolle fir Iso-
: llePZWeCke (1 g), gezlindet mit Cu-Draht am unseren: Rohr-
"+ - endes. Gasgemlbcﬁ explodlert Glaswolleschlﬂht durchge-,
ﬂhlagen,““h v - L e :

Vers*9OT:Mie*vorner"wj?donh“nun'felne"GIaswvlr”"(I“'ﬁ"Tu?”faffirﬁfff_
: ‘ Verwendung benutzth‘Glaswolles°hlcht durchgesbhlagen. g B

T o~ . EX ; Ay ‘.

Vers;911 Wis Vers. 89, Jedoph Schlchtdlcke ‘Aan- 3 om (=6 g Glaswolf:.f

; le), Gl&bWOlleS“thht nlchﬂ durs hgeschlagenov ' :

Ver 92 Wie vers. 90, Jedoyh Schlchtdlcke pun 3-cm (= -6 & Glabwola;__
: le), GlabWO.LJ.e c‘uc;u. nlqi_u_durchgeschl_agan_“j‘ ,

VEFET?? 40 % Apatylen +: 69 % Lufq, 1 ata,-90 Glaswollesnhlcht o
S W¢e vorher, Glaswollescnlcﬂt nluht durchgeschlagenu

Vers 94.fGetrocknetnranhrkesselansatzn ( Gemlsch aus Cupren Cu=

fSalzen, Polymerisat und Kupferacetylen)‘konnte an. Lutiﬁﬁ

T\ 7' weder durch Erhltzen, Refben oder Schlagen Zup. Verpuf- -
/" fung gebracht. Werden.- S : L

Véﬁé:95,=Tantalsche1be, Gesamtdurchmesser 50 mm, Brelte‘der chh—

.~ — tungsfléche 5 mm, Halterung s. Abb.b, 'Schelbendicke 0,05 . ‘
- mm ;- Reissdruck von 3 SOhelben be1»6,2' 6 7 u. 8 0 atu. SR

Vers°96 Tantalschelbe, wie vorher, jedoech Schelbendlcke O 04 mm,v =
~ Reissdruck 5,5 und 6,3 atii. — S

Véfs;97”Tgntgjschexbe—wle vorher, Jedoch Schelbend1~ka 0 Oz_mm+_f___
. Reissdruck 3,7 atu. ——

‘Vero,98 - Tantalscheibe wie vorher, JédOCh Sgheigendi?Ef 91912mmmi“
Relssdpuck 1 2 atu.v o R T o

Rl — O
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' ‘f“Vers;ZusaﬁmenééﬁZuh'"" S v¥ < R S e KE
: ; T ‘ ung dep.LisuneyKSchzeit|Di 1 vmeris T
. Nr. | Methenol  DiVﬁ‘reiﬁE?” mszdi?it P%yapolyme?}satzjh o

7 =

o 99|80 | 20 320 | s0 | -te0 | sz | 33N

101 (160017 40 | 240 ' 60| 120 | . .s0 | .91 |-
_:___\—1,0_2 200 1 50 1200 e 50 | 120 s og, 5t
oo 1031240 4 0 600 1160 |40 | 2120 | 42 | . 26 "

poe feso | g0 120 | 3o | aa0 .| w | a0
105 | B0l 20°f 3200 | 80 | 45 | 94 | 29 |
.o 406 -1120 |30 | 280 [ 70 |45 ol 66| 23,5[ 0
107 Jreo | w0t mo| o | ows | m| adl |

T Ueber—dte-Bezeichmung »Dive Te i Vgl § 2T

—_ ' -

et e . R e

. - - R

-

_Vers.| Zusammensetzung der Lisung = |Kochieit|Divapoljmepisat|
.~ Nr. |Rohdiva? “Methenol|Aestaldehyd| Stdn. . B S o
g | %) el % g | % SRR VNI - SR I At N

108 [321 {73 |5 |17 | 44 {10 | 215 | 150 | 465
7109|292 |66,5(108 |24551-40 | 9 | 215 | 10677 |"36,5 |
110 4263 | 60141, 32,;1'36 [ ~le1s. | ves. |32
141234 |53 174 |39,5| 32 | 7,5 | 215 | 65 | 28
112 {204 |46,5|208 |47 | 28 | 6,5 |"21

Te1s |62 [.30,5

NN N

’

_J%)Ueber die Zusemmensetzuhg von Rohdive s.§ 6. Flir-die Vers.108
"' bis 112 wurde das Rohdiva nicht zuvor aus dem Rlickstend.der . .
" Movadestillation-isoliert und dann erst .mit Methenol verdunnt,.

.- .sondern als Ausgamgsl8sung fiir diese. Versuche diente der di-

-~ " pekt der Blese entnommene Rlckstand, dessen Zusammensetzung
aus den in Vers. 108 -genannten Zahlen ersichtlich ist. Die L&-
sungen der Versuche 109-112 wurden aus dieser L&sung durch Zu-
gabe von Methanol hergestellt (das Verh&ltnis Rohdiva “:-Alde-

dehyd ist also konstant). '

H; A, ’ . o 7 _
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