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GLLSAPPARATUR ZUR BESTTMMUNG
DER ZERSETZUNG VON SbCl. BEIL
,RﬁCKGEWINNUhG AUS DER EiTRAKm—

: - PEASE. |

Im Monatsberlcht Fr. 9 wurden unter. -
Ilcﬁnl be*elts die in einer dazu, eigsns gebauten

iGlasapparatur vorgenommenen analytlschen Versuche
?zur Bestlmnunv der SbCl3—Zersetzung erwéhnt

TSI

i er Wollen hier noch elnlge Llnzel—,

;helten ausf thren Uber diese Apparatur, die durch

unsere spezielle Destlllatlonsaotellung konstrulertf

~und ‘montiert worden war, Die Anforderung einexr

a&uumdlchten Apparatur und die Aggress1V1tat vou
warmem .Sb0l, fiir XKork, Gummi, usw. notlgte uns
simtliche Kérn— ‘oder Gummlverolndungen Zu-vermei-
den; so dass. ZU. plner-vollkommanen Zusammenschmel—“

—

N Dle Verschledenen in der Glasblaserel‘

“‘nach maszskLzze aus Duran- oder. Pyrexglas angefer-

tlgten Teile wurden erst in der verlangten Stellung

‘guf einen- Montagerahmen festgeklammert und danach
-wurden die Rohrverbindungen angebracht und ange- -

schmolzen, Die Bruchgefahr infolge auftretender
Spannung beim AnwdErmern-konnte ganz. behoben werden,
indem an *dazu geelgneten Stellen Spiralen oder

'SonderW1ndungen 1n den Lelturgen angebracht wurden. 

Aile Helzenergle wurde” wegen der

fbequemenbRégullerbarkelt elektrisch zugefUhrt} auch
- die indirekte Heizung. der S#ule und des Vorhelzers ’
_mlttels 51edender Fluss1gke1ten erfolgte elektrlsch

“Die Lontage war ein vollkommener
Erfolg' bol der Inbetriébnahme’ trat nirgends -
Bruch auf und dle Apparatur war. gut vakmumdlcht

: Betreffend die. darln angestellten
Versuehe sei ‘auf Monatsbericht Nr. 9 (II—?-l)
verwiesen. Hier folgen nur ein Plan, eine Photo--
graphie und -eine kurze Beschrelbung der hpparatur

'Beschrelbung_Apparatu*.ydmi ﬁ5ij5. ‘;i oy

1. Sﬁule - f' ;éA'“

. Die Destlllatlon erfolgt in elne#/
Destlllle“saule von 2 m~IL¥hge vnd 5 cm 4 .
Der Grundstoff (Ol * Sbu13) w1rd in der Mitte
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eingeftihrt, so dass-der untere Teil der Sule
als Abstreifer, der obere Teil als Rektifizier-:
s3ule dient. Die S3ule ist mit Berl- Sattelkdr-
pern von 10 mm geftillt, so dass die .rektifizierende
”Wirkung.beidér*Teile.bei genligender Belastung mit
der von 2 -v3;thepreti§cheh~B6den'ﬁbereinStimmt,nﬁv

foe Iﬁ’oberen'Teiigder_Rektifiziérséule ist |
mit Hilfe eines-gchliffes ein RUlckflusskithler

angebracht, bestehend aus einem spiralisierten

"Rohr mit 6 mm lichter Weite. Als Kuhlfliussigkeit

penutzten wir 01. Der RUckfluss wird reguliert

‘indem man melir ‘oder weniger 81-pro Zeiteinheit

durch den~Kﬁhle?_leitet.:Imﬁoberenwgeil-befindet,
_ sich ein Thermometer., T T L

= _”“Der'Rﬁbkstand-strﬁmt in den Kolben A.
Auch dieser Kolben igt mittels eines weiten -
‘Schliffées mit der Siule verbunden. Der warme. .
Rlickstand {etwa 200°) xommt jedoch-nicht unmittel-—
~bar_mit.dem“Schleifstuck‘in Bertthrung,. sondern .

~ geht ’durch ein im Schliff eingeschmolzenes o

. engeres Rohr. Dadurch wird Bruch und-etwaiges -
‘Verklébenhderfmeile des Schiiffes verhindert.

f

IT. Einfuhr Grundstoff.

Co Der Grundstoff befindet sich in den
~ beiden Gef#ssen B. DieSe;werde@Lmittels~eines'
aussen,angebrachténjHeizdrahtes elektrisch auf.
Temperatur gehalten, da SbClz bei Zimmertempe-"-
‘ratur fest ist.. Die Temperatérﬂwira_gemesggp
mit einem Thermoelement, wozu im unteren Teil.
‘der Gefisse ein enges ROhrchen eingeschmolzen

worden ist.

- i Das Niveau'des Grundstoffes ist, . .
infolge der ‘dunklen Farbe wnd der Verschmutzung.
der inneren Wand, nicht sichtbar. Um doch die
Einfuhrgeschwindigkelit messen.zu k®nnen, ist:
"im Stopfen ein enges Rohr angebracht, das bis™
_an den Bodeun reicht_und wodurch Stickstoff e
‘geleitet wird. Der. Jberdruck, ndtig um diesen Stick—
"stcfﬁ_durchperlen&zu.lassen; entspricht der. Héhe
ﬁder Fliissigkeit im Gefésse,_multipliziert_mit R
dem spezifischen Gewicht (wenn wenigstens langsam
" durchgeleitet wird). pieser Uberdruck wird auf
‘ dem.Manometer»C-abgelesen., .
-~ “Auf diesei’ Weise erreichen wir .
gleichzeitig, dass ‘der Grundstoff von der Tuft = . .
'apgeschlossen ist, so dass kein Antimonoxychlorid -
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_ . Die Grundstoffzufuhr regulieren wir
nit. einem gliisernen Nadelventil D.
LT " Dies besteht aus einem
T . ._ Glagrohr, unten konisch
e - verjUngt, in dem ein Glas-
et - == gtab, gleichfalls konisch
:Siche Photo ~ . .am Ende, auf und nieder
N ° ‘bewogen werden kann. Mit .
diesem Ventil wird eine
.. sehr konstante Grundstoff-
..zufuhr erzielt. Nach dem -
'+ Passieren ‘dieses Ventils
. 'wird die FlUssigkeit-im
- Yorerhitzer E auf die = -
. y IR - 'richtige Temperatur gebracht.
Der Vorerhitzer besteht aus einem spiralisierten
. Glasrohr von 12 mm lichter Weite, Die Spirale
‘hat 16 Windungen und einen Durchmesser von .5% cm.
. Sie befindet sich in einem Glasmantel, der mit
einem Eolben von 4 ILiter, geflillt mit A -Methyl-
- naphthalin, verbunden isi. Der Dampf des sieden-
-den}Methylnaphthalins;efhitzt die Spirale, wird —
‘"danach im Kihler H gekihlt und geht via die Wand
des‘Mantels und den Schwanenhals K in den Vorrat-

-

kolben gurtick.”

777 Der Kitthler steht in Verbindung mit -
einem Manostat, mit dem wir den Druck im System,
und also die Siedetemp%ggyﬁr des Methylnaphthalins,
regeln, R A

Einfuhr Xylol.

>~

. a-e- Im unteren Teil des Abstreifers leiten
_wir {iberhitzte Xyloldimpfe. Die. Zufuhr des Xylols
régulierén wir in #hnlicher Weise wie die des
Grundstoffes, Die ‘Vorratsgefiisse sind kalibriert,
so dass die Einmfuhrgeschwindigkeit unmittelbar
abgelesen werden kaun. : L St T

. '.... _Bs ist flir die Versuche von Belang - -
- diesen ZXyloldampf auf-die Temperatur einzufilhren,
die auch im Abstreifer -herrschit. Der Abstreifer
wird in #hnlicher Weige erhitzt wie der Grund-
:stoffvgrérhitZer,m”ISDIm;t;Hilfe;einés_Méntel
und -des Dampfes von Methylnaphthalin. T~
SRURTNRE ~~In diesem Mantel ist auch eine Spirale-
angebracht, die den Xyloldampf auf die richtige
Temperatur bringt. =~ = oo
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}'Uh.durdh’den_ganZen'Apparaﬁ hindurch, .

,élsb*éuCh“nach’der-Kﬁhlung, einen Dampfstrom . .
“gu: erhalter und dadurch das gebildete HCl-Gas

'durchfdie~AbSofptionsapparatur zu leiten, flUhren

wir. eine kleine Stickstoffmenge unten in den
 Abstreifer. - 1€

v.© ' Diesew Stickstoff wird erst-durch -

'%ein*mit,Kupfefétﬁbchen'gefﬁlltes,.in einen

Ofen gestelltesLQuarzrohr'gefﬁhrt um es ganz

stickstoffrei zu machen. anach passiert der
'Stickstoff einen Trockenturm mit CaCl, und -

einige #Anzeiger zur Regulierung der Geschwin-

. digkei-to Co

C o In dér4Réinigungsappafafqrﬁwird

" mittels. einer Quecksilbersicherheit-ein,kleiner

Yoerdruck-eingehalten. e
7. gﬁhlung, "J_ff :.i:?» ;
- © Das K@hisysfem‘bésteh$ aué einem

*-Wérméh‘Kﬁhler,;der-auf'etwa*7O° ¢ gehalten

. grosstenteils und kondénsiert im Ktnler M,
- der_mit“Leitgngswasser,gekﬂhlt'wifgg;f o

wird und in dem heuptsichlich SbCl; kondensiert.
Diesges Kondensat_strﬁmt in den KolYen L. '

ber Xyloldemp? passiért diesen Kihler

gol=Absorptionsepparatur.’ |

Abéprptioﬁééﬁbafa$ugﬁbesteht‘aus

o ‘Die , LU
- zwel Teilen,IDie%gwei~oberen Wa§qhi1aschen dienen

' dazu etwaiges noch in-der Apparatur anwesendes

HCl-Gas zu absorbieren.
77 Dazu wird Lauge mit Phenolphtalein

zﬁéetfﬁpfelt, winrend in die Apparatur Xylol -

nebst. etwas Stickstoff eingefithrt wird.

o Ist auf”diesehWeiseLnaéhgeWie§9n3

‘dass alles HCL verschwunden ist (keine weitere
‘Entfirbung), so wird auf die zwel unteren

Waschflaschen umgeschaltet und .gleichzeitig
Grundstoff_in‘die)Apparatur.eingefuhrt;_ '

Das-gebildete¢NaCl.Wird:grav;metrisch

als AgCl bestimmt.
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II-F-3. s  SCHARF LOK_ALISIERTE TEMPERATURMESSUNG

'IN EIYEM GEBIET MIT EINEM STEIuVERLAU-
. FENDEN GRADI“NTEN :

L oy
e Ir einem Quarzrohr’¢ 4 mm mussten ,
ccharf loxallslert Wandtemperaturen gemessen werden~'
+in. einem: Gebiet mit eirem Temperaturgr_dlenten ‘
von etwa’ 25°/mm auf beiden; Seiten ansteléend b;srj
‘gu einem Maximum von etwa 700° C. (Fﬂr Un‘er- o
;suchung II-B—ll) ,,;v?. e e

5-:

o Dazu. wurde in das Rohr'eln T@ermoelement
elngeschoben (Drahtdurchmesser 0.6 mm),; dessen
- LBtastelle mit. einem. silbernen. Kidppchen versehen -
~War Zur Er21elung elner guten Warmeubertragung dexr -

," : Die Resultane waren sehy schlecht
- Die Messung ergab Unterschiede von 140° ¢ fiir :
'die Temperatur an derselben_ Stel;e, davon abhanglg
ob die Elemente auf den Warmetransport in den :
dchen Dréhten zu“ﬁckzufﬁaren. . _
o . zur E“21elung elner genauen Messung muss
, dle wirmezufuhr zu der L8tstelle: m8glich gross-und =
i dexr warmeabtranspor% durch .die Dréhte mogllchst
gerlng seln.»A,. S : :
S Der Lﬁtstelle4&ne~grosse Oberflache zu
geben widerspricht der Anforderung einer lokali-
. sierten Messung; wohl kann diese mBgllchst in der.
Nahe der Wand angeb”acht werden. o .

u Der Wérmetransport kann vermlndert werden
sindem man den Durchmesser dex.: -Drihte so kKlein wie
m¥glich macht und weiter daftr sorgt, dass der - e
Gradlent 1m Draht mﬁglgchst gerlng 1st o

IR Zunéchst bestlmmten wir welche Drahtlange
“on der‘LBtstelle an gerechnet des Elementenmaterials
" (Pt/Pt-Rh) auf derselben Temperatur gehalten
werden/mﬁé” damit der Wirmeabtransport von der
L¥tstelle" vernach15331gbar klein sei, und auch
Welchen Elnfluss die. Drahtstérke darauf hat. .
£ - Dies pruften w1r auf die folgende
We"se (siehe Abb 1) « o o

_;~; .

| Eln Porzellangefass a, das inh einen
elektrlschen Ofen gestellt ist, enthélt geschmol-
'_zenes ‘Antimon. -
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- Zur Isollerung schw1mmt auf dem
. Matall ‘eine Syndanyo Platte . b, die mit einem’
Loch, versehen ist. Darlber steht das gleich- -
falls ‘durchbohrte Quarzrohr. C. Durch die ILBcher
steckt ein diinnwéndiges U~f8rmiges QuarzrBhrchen
+d,.in dem das zu priifende- Element e angebracht
4‘1st-(S¢ehe Detailzeichnung).” Das Quarzrdhrchen
ist. etwa 0.4 mm dick und schmlegt 51ch am Draht
e (SpleIraum 0. 15 mm) A .
_ Dle Lﬁcher s1nd luftdlcht abgescblosser
durcb eln dannes Asbestpléttchen £. .

‘ . Zur Er21elung e1ner grossen Temperatur—
»dlfferenz wird in’das Rohr c Luft eingeblasen, -
,wodurch ‘die Temperatur dort etwa 170° ¢ betraguy

Vom Antimon w1rd aarauf die Erstar-
rungskurve gemessen, deren flacher Teil bei
~ 6309 liegt; dabei wird gepriift welchen Einfluss
die- hlntauchtlefe g avf dJe Anwnlsun# des’ ‘
: ELements hat " . :

Diese Besu;mmungen wurden ausgefdhrt
~m1t 2 Elementew mit @ 0.5 mm bzw. 0.1 mm.
Wenn der Warmetransport durch die Quarziso-
‘lierrBhrchen nicht in'Rechnung gezogen wird
~und dazu die Quarzdicke. umgerechnet wird in
eine aequivalente P- 4~-Dicke, betragen die
'effaktlvea o] 0.2 bzw. 0,55 mm, .

IR In nachstehender Tabelle w1rd dle o
‘EMK der Elemente bei verschiedenen-Eintauch-—
tiefen Uund einer Badtemperatur von 630° C
angegeben.. . Zu bemerken ist, .dass das EMK-Tempe-
~raturvernaltnls belder Elemente nicht glelch
war.. . D

Elntauchtlefe EMK'O.S mm.  EMK_O.l mm'

in mm - in mV - in mV
l2 . . 510 - 540 -
17-- - - 1 561, P -B551
:22“' - .. 585 : 552 - .

’ 37 N 50 . -

- 57 - ' : 591 ”_;- - 553

. Im Dlagramm (Abb 2) iss aufgetragen
_;worden w1ev1e1 % C unter dem verlangten Wert
die Anweisung des DWempnts bei verschiedenen
Eintauchtiefen +a+
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 Aus diesem Diagramm geht also hervor,
dass bei der obwaltendezfmemperaturdifferenz
das Element voa 0,5 mm O Uber eine Linge von
etwa 35 mm aufidie_zu'messende;Temperatur zu
“hHalten ist um eine Abweichung von nicht Uber
20 C hinaus zu erhalten. Fiur das Element mit
einer Drabtdicke von 0.1 mm wird dieser Wert
etwa 17 mm.. . o R ‘

Fir die Temperaturmessung im Quarz-
rohr war also ein Element 'zu konstruieren, '
das eine Dpahtstirke von 0.1 mm hat und Uber -
etwa 1 mm eine L#nge von 2 X 17 mm hat. Da
- auch dieser Draht irgendwie 2zu stiitzen ist,
“haben wir die Werte fiir das 0.1 mm Element.
‘mit der Isolierung eingehalten. : .

-  -~“ﬁbef die KonStruktionjfoigeh im
‘_néchsten Monatsbericht n¥here Mitteilungen.
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Fﬁr dle Bprlcnterstattung ﬁber dle in
dlese Kategorie fallenden Arbeiten-sei auf den-
separat erschienen "Monatsbericht Untersuchungen
Arbeltsplan Rhenanla" verw1esen.

Pop—

IV{  UNTE RSUCHUNGEN EUOR _
 DIE ROHOLGEWINNUNG, A.G., WIETN,

UNTERSUCHUNGEN VON GESTEIN-
'PROBEN (¥ERNPROBEN) AUS TIEF-
- BOHRUNGEN DER R.A.G.

: In Ger Untersuchungsperlode Wurden
: kelne Arbelten fUr die R.A.G. 1n Auftrag
genommen,

Dieses Thema fH1lt bis auf weiteres

aus., .
V. T UNTERSUCH UWe E N VON

c e 02
SPEZIALOEL EN UND ATUSPF GHRUN G
©VON XON TROILLANALYSEN F U R,
"DIE. KROATISC H E_SHE L L (ZAGRDB)
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“An dleee* Gegeasténden wurde in der
Berlchtsperlode ‘nicht gearbeltet

)
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