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HERSTELLUNG VOJ SCHNIBRPEITWW -

T _ Ele Anlage zur Bereltung von. kon—
51stenten Fetten .war. in der Periode Januar-Februar
1944 normal im Betrieb .und produzierte in dlesem
Zeltraum.dle folgonden Men*en-
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I memmea,
TR =N

/f4;~Versch1edene durch Mlschen herzustellende Ole..

4349 kg Cardanﬁl
1997 n Cardan61 2 7
497v - POP <.
694 v sCO 13

dergestellt}

<
_|t [ 'o‘l e s

L 5940 LR 5.»
»-é;ﬂgegene”lerung von Kompressor61 -
s Veﬁarbeltet ‘*;'29000 kg gebrauchtes Kompres-
sordl, -

daraus bereitet. - ' .
und abgeilefert 16346 n 1eichte;Kohlen-
S S _ © wasserstoffe
Pt S Pl R 4060 "  regeneriertes
o R Kompressor61

~,_6.'Ci?:t::arxsforma‘l;or— und Turblnendle.

P Abgellexertb ' : 1060 kg regeneriertes .
B L : : Transformatordl Lo
: - 316 ﬂ gedoptec Turblnenol

7. Re enerlerung von. verscnledenen anderen gebraucuue¢
g “Sc m;erdlen.; _ 4 o

-

- Sechs; Partﬂen ‘wovon . S

' ve

'vararbeltet : 3884 kg ‘ »
abge¢1eferu . 3241 no R ._M

8‘ Destlllatloﬂ verschledener fldchtlger Produkte

u -, Verarbeitet - : 3404 kg
: abgellefert R 313)“" :

9 Herstellung technlscaer ﬂatronlauge fur ;
. elgnen Gebrauch N T

Abgellefert T 2796 kg.

_10 Destlllgjlon von B3 fﬁr das Laboratorlum.

Verarheltet 'ﬁf:~l955 kg
_abgel;efert _‘T;: 1806 n
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ﬂERSTELLUNG VON SCHADLINGSBE--'
LT LMPRUNG SMITL;LN "

' o . - In den Monaten Jamor . und Februar
Wurden 53" bzw. 151 Litertonnen des. Un1versa1w1nter-
sprltzmlttels Shell W, U 11 bergestellt é S

Dle Installatlon Pernls bere1 ete von*“
Mitte Dezember bis Mitte Januzr 30 -Tonnen des:
Plattlausbekﬁmpxungamlttels Shell hltroleum.

HERST“LLJNG VON BiTUMEHEMULSIONEN
JYD CLASEPKITWERSATZ

s

‘ -
ule Produ&tlon in cden Monaten -
Jenuar urd rebruar betrug: ~

. : R Janpar"v_Februa;u

I-5.

C 13 S (Lmu131on fUr Claserhltt— 8.2 % 2 4 t
' " ersatz) I

0-1 HPC (Emulslon fir Schutz- .. 12,2 n 7 O "L,
o anstriche) D '

i HETSTB IUNG VON LO T""’MIT:’:."I]L"-
-~ FUR LACKE UhD FIP ISSE

1 Herstellun& von ;etrahydronaphthallnh

~In den Monaten Januar—Februar wurde aus
62,5 t Waphthalin 63.2 % Bakosol hergestellt
Durchschﬁlttllcne Ausvsute: 101.3 %,

2 Herstellung von Methylc"clohexanol

Kelne Proauktlon 1n den Monaton Jaﬁuar—
Februar A _ IR X ‘

9
3
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I-6. HEHSTELLUNG VON SQRBITOL ALS
© 7 ZWISCHENPRODUKT TUR DIE PRO-
' DUKTION VON VITAMIN C.

-~

N . -

BRI In den Monaten Januar-Febfuar wurde
‘aus - 20’4 t Glukose (100 #) 18 0t qorbl'tol (100 ‘)
hergestellt :
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II-A. UN TERSUCHUNGEN

A0 F DEM GE 31 ETEDER 5L ER-.
FORSCHUNG gD OLPF BRDERUNG.
S S T YORAUSSAGEN UBER DIE FUNDIGKELT

* | VON ERDOL "AUS DER KENNTNIS DER:
S SIMUTTERGESTEINE UND DER MIGRA-
“ e PIONSWEGE DES ERDOLS. .
UNTERSUCHUNGSTHEMA: &

a) das Pinden einer Methode um miyﬁelshRohalanalysen
'ffestZustellen,‘ob verschiedene-0lé aus éinem
Gebiet einen;gemeinschaftlichen Ursprung aus -
~ ‘einer Glmutterformation_hébemﬁngerﬁgbusie aus
- ‘mehreren Mutterformationen stammen, und wenn
: maglich,diegLage diesé“_Olmutteriormaxion(en)
zu ermitteln; o e 7 -
b)) die Ermittlung charakteristischéerenQZeichen*

yvon Olmuttergesteinen mittels Gestéinsanalysen.
e wDer.chemisChsanaIytische Teil dieser
 Untersuchungen wird 1m Aﬁs&é:damer_Laboratorium
.auSgefﬁhrt;-Daneben.haben.wir die Universitdt von
Amsterdam‘mit einer~spgktrographischentGesteins- _
analyse beauftragt;fwahreﬁd_in derfLandwirtschafts—
hochschule in Wageningen‘einefrﬁntgénographische
sedimentuntersuchung fur uns angestellt: wird.

—

 ZUSAYMENFASSUNG DER UNTERSUCHUNG: =

Zu "al_.__ﬁ = e

- : Im Rahmen der'vergleichendggﬁgenZih—l
untersuchung zur Ermittlung geochemischer@Kenn—'
zeichen von Rohdlen wurden vor kurzem die Analysen
von 13 Denzinen fertig. Die Resultate gehen dahin,
J“dass\die,Benzine-voanoxdﬁsumatra durch dieselben
. Gr8ssen charakterisiert_wérden kdnnen wie die von -
 sid-Sumatra, jedoch mit anderen aumerischen Werten.
Die Anzahl ausgefﬁhrter,AnalySenfvon Yord-Sumatra
ist erst .9, was zu wenig ist fiir ein wonmlfundiertes
_,Urteil.-Sobald eine weitere Serie Renzine aus diesem
Gebiete analysiert worden ist, werden WiT ausfuhr-
llchervauf-diemResultate zurtickkommen. *
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= Lo 'gée Lntersuchung der hydrierten Mittel- -
frakwlonen" on 6 Rohdlen Wurde fortgesetzt Dle.Rek~

= 7:5"1?-

- erhaltenen Fraktlonen wurde angefangen. y
- Eln neuer Tel’ de; Olforschung wurde 1n 7,
.Angrlff genommen, ‘n8mlich die Bereitung von Erdﬁl—i"
aseneg und.deren spektrographische Prﬂfung. Hiermit -
wird: bbzweczt einerseits festzustellen, "ob die zu
findende: A33021at10n von Spurenelementen charakte-
ristisen dsy flr. Roh¥8le aus bestimmten ‘Fundstellen, .
Eandererselts einen Anhaltspunkt zu haben beim -
‘Tinden von Charakteristika von dlmuttergestelnen.
Diese: Untersucbung befindet sich im.Stadium der
Ausarbeitung einer Methodik fir-die~Aschebereitung; -
- pekErOgraphlsche Prufung der Asche fand noch nlcht
stax g - : . :

. PUERN

: ; Fortgesetzt WUrden dle-Versuche um auf
spekt“ograpnlschemx 2ge Kemnngeichen wvon Olmutter-
gesteinen zu finden “Bin Bericht {iber die in den.
. letzten Monaten in der Universit#t von Amsterdam
ausgeftlhrten Arbeiten wurde. uns lm Laufe des §W~‘

§

Monats Mirz- zugesagt. {r

Dle Rdntgenuntersucaung von Gestelnen
in Wagbnlngen wird regelmasslg fortgesetzt. -
Immer-mehr stellt ‘sich- 'heraus, dass auf diesem
Wege eine 1nterescanté Binsicht in . die Sedimentie-
rungsverhaltnlsse elnes Beekens ernalﬁen werden
“kann.- . . A S R —

_ Im Laboratorlam selbst Wurde auch aie
Untersuchang -von:-Kohlenstoff -und- Stlckstoffgehalten‘
von Gesteinen aus -einem Olgebiet fortgesetzt
Von der angegebenen Serie von—50 Mustern sind
‘nunmehr 35 fertig. Nach Beendigung dieser Serie’
wird:" auf.d&@ Re*uitate elngegangen werden. :

P -—.,-

GEPLANTE UNTERSUCHUWG‘{"P‘

“4~¥3" Fortsetzung der verglelchenden Benzin-
»untersucnurc 1nd der UntersSuchung’ der, Mittelfrak—
_tionen von. sechs Olen zur FeststeTlung von geo-

bemlschen Yennzelcben von Rohﬁlen.‘ﬁg.
Ascheanalysen von . Rohdler und spektro-
graphlscqe und rontgenographlsche ‘Untersuchung
von Gesteinen, mit dem Zweck Kennzeichen von
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: ZUSAMME“FASSUNG DVR UNTERSUCHUNG.

vaPLANTE UNTFRSUCHUWG~:-  f_~»“

fQQ4060,

. _‘7 -

.Olmuttergéstelnen zu, finden. Beendung von
.Kohlenstoff- und: Stlckstoffbestlmmungen in e1nef~
;Serle von 50 Gestelnmustern mlt dem selben Zwecke

UNTERSUCHUNGEN VON'BOHRKERNEE
: AUS 'DEN BOHRUNGEW IM OSTEN DER
- ﬂIEDERLAYDm. R

*

i .

UNTERSUC&UNG STHEMA? - -

——F——

s Mlneraloglsche Serlenuntersuchung der

.gBohrkerne im Osten des Landes nit dem Zweck in

_.den vorkommenden Gesteinsschichten eine Angzahl
Mineralienzonen nachzuwelsen, die fUr die Korre-
lation der Schichten in den verschledenen Bohrungen"
langewand+ Werden kdnnen.'

R  ~~ﬁ>f }<f‘[ﬂ“_x .

“";

Unter@uCut wurden Muster des Glldehauser;

 und Benthélmer Sandsteins aus den Bohrungen -

Almelo-0Oost, Oldenzaal .5 und Tubbergen. Bs: stellt
sich heravs, dass TiHr lokaleh Gebrauch in.den Ost-

. Niederlanden ein Unterschied zwischen ‘dem Bentheimer

und- demxGildehauser Sandstein nineralogisch mdglich
ist. Muster dieser Sandsteinschichten aus dem

Gebiete vbn Bentheim wurden angefragt am zZu prﬁfen
-ob ‘die gefundeneanennznlchen auch *ur reglonalen
'Gebrauch in Betracht k#men. e : o

RS In Erwartung der Muster aus dem Geblete
von Benthelm ‘sowohl von Buntsandﬂteln wie von

‘Bentheimer und Gildehauser Sandstein, wird die.
- Untersuchung nit Mu istern der Bohrungen Odlak und
-Breukelen fcrtgesetzt
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iI-A-3.~f-:a%:Jﬂ¢. SEDIMENT-PETROGRAPHISCHE

.%o e 7 PORSCHUNG: KORNCROSSEUNTER-
S ano ST SUCHUNG.

UNTERSU HUFGSTH?MA f/

' : Zweck dleser Untersuchung ist zu prﬁfen,
ob dle Korpgrﬁssevertellung von Sedimenten die
Umsténde, unter denen das Sedlment entstanden 1st
andeuten kannuz‘,:u .

' ZUSAMMENEASSUNJ DER UNTERSUCHUWG. 

g * Im Anschluss an dle berelts in Bearbeltung
.beflndllchen Berichte betr. die Forngrbsseunter-“ R
sucHung voh Sedlmentgesteln wurde ein" ‘Bericht 3
iber-die Entstchungsweise, die Form.uhd die Korn—;v v
gr¥sseverteilung’ dengedlmentes abgefasst P

II-A-4. BESTIMMUWG DE? AUSBLUmE AN ,
‘ uEWI YBA?EH OLEN AUS OLFUH—'
REEDLN SCHICHTEN::

l ElgenSGhafteﬁ von“olfthrenden Schlchten.

a) E;nfluss des. elektrlschen Wlderstandes der
Scplcﬁf auf aen SP-Effekf ‘

 ,UNTERsUcHUNusTHEmA.

Messung des SP-Effektes an "kﬁnstilcnen"
Kernnusteru verschledenen elektrlschen o
3 Wl&erstandes. T ;
, Vorversuche hatten beraus estellb——dass
der Sp-Effekt gegentiber Gesteinen mit n1edr1—
ger Permeabilitdt und gvtem elektvlschem
Leltvermogen k¢e1n war. S .

_ Versuchtlwurde rponformatlonen zw1schen
anderen einzuschliessen-und auf diese Weise

Messungen an welig. permeabelen li‘orma.tlone”l -
auszuf%hren. —
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ZUSAMMENFASSUNv DER UNTERSUCAUNG."

-9 -

‘Bs wurde d1e nachstehende Serlerersuche'
angestellt wobei die Wormatlonen von oben
‘nach unten in der. Relhenfolge der Numerleruag
‘adfgebaut wurdeh.‘ .

TA.'i;'O¥erk1rchrer Sandsteln, gefullt mit
Dinenwasser, Spez. Wlderstand 16, 600 FL,

2,,Ch1ne81scher Ton, mlt Dunenwasse
: 'angemacht spez-Wlderstand etwa 1. OOO JZ..

3, Oberglrchner Sandsteln w1e 1

: Es ergab 31ch " dass das Potentlal gegen—
- Hber den Sandstelnen dem gegenﬁber der Tonfor-
matlon gleich war. : : :

fB;bl,-Oberklrchne“ Sandsteln, ‘wie oben.

' 2. Chinesischer Ton, mit 5 % NaCl-Ldsung -
angemacht, spez. Widerstand etwa 60 fl.

3.,Oberk1rchne* Sandstein, wie l

. Das SP-Potential war hlerbel geggrﬁber de”
'Tonformatlon ulesmal klnlh ' _

—Das Leltvermdgen dleser Wenlg permeabelen

~ Tonformationen spielt also éine wichibige Rolle
~bei der Entste“ -g des~SP-Effektes., :

GBPLANTE UNTERSUCHUHG'

. Fortsetzung der Messungnn des SP—Effektes
gegenilber Tonformatlcnnn mit verschledenem
Salzaehalt : .

2 Das Strdmungsverhaltnls von 01 ur@ Gas 1a der
_Schlcht I I o : e -

'UNTERSJCHUNGS”HLM-

o Bestlmmung des- cherstandesv dea 01 und-
Gas bel glelcnzeltlger Strmung durch porose
Gesteine - erfahren :
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II-A-5.

ZUSAMMLNFASSUNG DER UNTERSUCHUNG.

. : = ‘s#mtliche in ‘der Berlchtsperiode ange- .
'stellten Versuche scheiterten an den auftrgtenden
Lockagen der eingekitteten Kerne. Dies ist vermut-
lich:darauf zurlickzuflthren, dass -die Kerne nicht.
ganz flach sind und beim Rotieren um die Lihgen—
aclise ein wenig rrdrwen wodurch d1e Metallschlcht,;
'smch alJméhllch lost ‘ L o

.1& R

sl S0 Bedim vorgesehenen Elnklttverfahren
Cmige Woods Metall ist der ganze Kern in einem :
‘Eisenmantel elngoschlossen, so dass dieses Ubel
nlcht mehr auftreten kann. ST
e T e Inzwzcchen 1st ale Wachrlcht elnge- S
‘gangen, dass uns eine Ankaufbew1111gung fir -
Woads Metall e*tcﬁlt Werden erd.~,

.-GEPLANTE UNTERSUCHUNG-'-}}f.

: | Portsetzung der Versuche sobald dle -
 Kern° ‘neu in Woods Metall elngeklttet sind, was’
erst. nach‘Ablleferung des Woods Metalls mﬁgllch

ist. ,

‘VERBESSERUNG DER OLAUSBEUTE
6LFJHREVDER "SCHICHTEN DURCH
- VERDRANGUNG - RESTLICHEN OLES.

R ; : _ DURCH WASSER

UNTERSUC UBGSTHEMA

4»¢4~415 fBestImmung des’ Elnflmsses der Geschwin-

.dlgkelt auf die Ausbeute.

In der vorigen Perlode stellte.31ch '

“heraus, dass die nach%vag11che ‘Ausbéute bei einem

Versuch mit einer Mischung von. P 34 und P 403
bei einer Geschw1nd1gke1t von 20 0. m pro Jahr

‘aufffallend gross war.
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-ZUSAMMENFASSUNG DER.UNTERSUCHUNG:H o
L . Bs wurde ein neuer Versuch ausgefihri
mit der Mischung von P 34 und P 40?.imhKern‘mit
einer'Permeébilitﬁt'noanOOQ>x;l06~l.cm2 bei einer
VerdréngungsgesChwindigkeit-vcn'3;95'm/Jahr. =
Als das erste Wasser heraustrat vetrug die Olaus-.
beute 47.3 %, wihrend die nachtrigliché Ausbeute:
10.2 % betrug, so dass die Gesamtausbeute hierbei
57.5 % war, Auch jetzt trat.also wieder einé’ grosse
nachtrigliche Ausbeute auf, die vermutlich der
. Anwesenheit von P 403 zuzuschreiben ist.. :
. GEPLANTEL ﬁNTERSUCHpNG;:f_g A T

\

D

_"f:.. " Da mit diesem Xern der Einfluss der
Geschwindigkeit auf das Reridemernt gentigend wubersuch®
worden ist, werden hiermit el ize Versuche -betr,
den Einfluss der Grenzflichenspannung auf die

Ausbeute angestellt werdem.. -

II-A-6. DAS AUFFILDEN -EINES ERSATZ-

MITTELS FUR ZEMENT ZUM.AB=
-1DICHTEN*ﬁER’BQHRLDCHSOHL@{.

R ‘.’Iﬁfolge'dérlEVakuierunéiéér”be££. 
Agtiilung\aus dem .Huag fand noch keing Desprechung
statt. . N : - R :

— . P . . . B ‘ = s

: ! a EE e

- IT-A-T. VERBESSERUNG VO - DICKSPULUNG
: UND UNTERSUCHUNG VON TON AUF

DIE VERWENDUNGSMOGLICHKEIT

~~—— FUR DICKSPULUNG,

la)DasmVerhalten.konzeétriéfter sulfitabfallauge-
spilungen. : : Sl
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UNTERSUCHUNGQTHEMA

prufung ob der’ Bohrfortschrltt‘mlt

'Sulfltébfallaugespﬂlungen besser 1st al° mlt

‘ GEPJ.:AKTI Ummsncﬂmv'

gew&hnllcaen Spﬁlungen.‘"‘

ZUSAMMEJFASSUN D“R UNT?RSUCPULG.

3

Dle Versuche betr cen Bohrfortschrltt

mit uifltabfallaugespulung im Vergleich zu.

Wasseér- und gewdhnlichen Spilungen wurden auf
natirlichem Sandstein fortgesetzt. Auch dabei
stellte sich heraus, dass der Bohrfortschiitt _
mit Sulf*tlaugesp 1ung_am Zeringsten war und mit

Wasser @m besten. Die Unterschiede waren weniger
1gross als belm Bohren mlt den Zementwﬁrfeln.

: Da obl ”ntersucqunc ergab dass
Sulfl‘tlaugespﬁlunb was Bohrfovtschrltt anbelangt
keine Vorzlige vor: gevdhnllcher Splilung hat, .
wurde weltere Prhfung der Sul 1tlaugespﬁ1ungen
elngestellt , ' ’

Anlacsllch der Resultate wurde'
geschlossen, dass man durch die Wahl einer.
bPestimmten Spfilung allerdings Einfluss auf den
Bohrfortsenritt austiben kann. Is. wiurde also
beschlossen eine allgemeine Untersuchung nach o
den die Bohrfortschvltte beelnflussenden Faktoren-
darchzufﬁbren. - S :

BEIit dleser allgemeinen Untersuchung

© wurde berelts angefangens

Untersuchung der den Johrfovtschrltt beeln— |

.'qussenden FaEtoren.

-

~

E° rurde in. Sandsteln mit elnem Kprn—

jbohrer mit Diamantkrone gebohrt. Die Kraft auf
‘dem..Hebel der Bohrmaschlne betrug 3 kg, was einem

etwa 7T-fachen Meisseldruck entspricht. Es wurden
éie folgendeu Resultate erhalten:
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v,_ Bohrfortschr tt in mm
,’;~~ Wﬁhrend ......... 30 Min. -
“Wasser , ; S durchschn. 43"
Pontlsche Spﬁlung, geflocxt o R -
- 8.G. 1,30 L 28
,dltto o . e 7250 . 25
e mo1.20 oo e T 24
Pontische Splllung, peptlslert T 4
: S - s.G. 1.45 ST - 13
ditto 1,400 . 13
S o e 1350 0 o 14

. © Aus dieser ersten Serie geht hervor, dass !b@er de besten Bohrfort-
B achritt auF eist und peptisierte Spulung die schlechteste. : : : :

GEPLANTE UNTERSUbFUWG‘"

S . Fortsetzung der Versuche unter anderenﬁ
- Bedlngungen. .

2 Rﬁckgew1nnung von Baryt aus Barytspulungen mlt
: Hllfe .einer Schalzentrlfuge.;;- :

—

ZUSAMM&NFASSUNG DER UNTERSJCHUNG'

’ Die .erste’ Serle Versuche wurde. ausgefﬁhrt_
mlt elner Splilung (spesz. Gew. I 60), zusammengesetzt
aus 47.8 % Wasser, 34.4 ‘% Baryt und 17.8 % Ton.

Die Resultate sind in nachstehender Tabelle
zusammengestellt

ZAHLENTAFEL 1.

EEET T

Versuch: Durchstro:ngesohwindlgke:l.t ~{ Im Uberlauf anwesénd ' - :
4 N, ' L:.ter/M.inute o b g Baryt der. t % Ton der . -
R ’ »Gesamtmenge Gesamtmenge

[ o e

21,0 Y 9.8 0 28,7

-2 etwa 25 ‘ .4 10,8 33.1
T3 _ 32;3 ' : ) n.9. 33.1
-

Dle Barytverluste 31nd also z1emllch hoch.

- .~ " Durch Tonzusatz. wurde die Snulung nun auL
spez.Gew. 1:66 gebracht. Der Tongehalt betrug dann
33.2 %. Hiermit wurde Versuch 5 durchgeflihrt.

Da die Spliung ziemlich visk¥s und sehr thlxotrop
‘war, 1st 31e mit Wasser bis zu spez.Gew. '1.60

004066
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.vepdgnntfwoyéen;;dahach wurden die Vefsﬁche_G,'7h*
und.9:angéStellt.:Schliesslich wurde die SpiUlung -

‘weiter bis zu spez.Gew. 1.50 und 1.39 verdunnt,
'wonach'die Versucliie 10 sz. ll‘ausgefuhrt”Wurden.
mewea s

% Versuch Duroimétrféﬁéeschvdndigkeit/ ©i T Im Tberlauf anwesend ,
Neo b o Liter/Minute , . %"-B;ar;yf‘glér_'.. e % -Ton der .

.............................................................

_ : i Gesamtmonge . . Geaamtmange.
N i . . o .
T - B dintuir it SR ST L

.5 L. 22,9 , .t .80, 4. 1845
61) i S 52,1 : 32,4 ‘ T 49.8
7 v ery 2.8 . . 1 54,2
Do agagyd o 23,3 o 27.9 S 643
'.b .;iho:“r"' .- . 256 Ce ‘~‘ ]9‘7“._.“_“;:_:.: - . 56:0_ -
11 SRR 25 TR L1620 T 150,00 o

1) Bei' :.dipsen _Vef-éu'_chen war die Suspension nicht véllig peptisiert,—

s erscheint jetzt noch pramatur Schluss-—
folgerungen aus diesen Versuchen zu ziehen; zwaxr:
PEI1t .es aufy dass;diegBarytVerluste ziemlich
hoeh sind und die VerbesserungﬂimfVerhéltnis
‘Baryt:Ton nicht sehr gross ist., 7 o .

| GEPLANTE UNTERSUCHUNG:

S ".,"FortSetzﬁng der Versuche mit énderen;
Splilungen. ' _ ‘ S ,
L - o -i R . )

IT-A-8.- . . .¢+ - THRORETTSCHE UNTERSUCHUNG NACH
. < = BDER VISKOSITAPS— UND. THIXOTRO-
el 4. PIEERNIEDRIGENDEN WIRKUNG .VON
: ... .CHEMIKALIEN AUF DICKSPULUNG.
- . Wegen Personalmangel konnte an diesen
Fuftrag nicht gearbeitet werden., ‘
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'iI-B.-. UNTE ESUCHU N G E.N

AUF DEM GEBIETE DER UI-
RAFPINA GE TND VERA R B E I-
TU ¢ VON ROHOJL ,U N D. DE S-
) SEN PRODYK T‘Eﬂgéf |

or l"l.'f'.'x

HERSTELLUNG HOCHWERTIGER SCHMIER@LE
- DURCH EXTRAXTION VON RﬁCKSTANDULEN
. MIT AmTIMOWTRICHLO?ID R

urd Schmlerdl mlttels SbCl3. j; o

- —_

Extraktlon von Napatnensauren aus Gasdl

) Zu prdfen 1st-

1°. ob bei Extraktion eines Ols mlt S'bCl3 die
-;aphthensauren mit extrahlert werden;

20._ob mit Hilfe von_Snul Naphthensauren mit
.  einenm Olgehalt < 5 Ge%. p erhalten werden_
*~}konqan ‘ > -

e Zunachst Wurde nur der erote Punkt berﬁck@

31cht1gt

ZUSALLENFASSUFG DER UNTEBSUCHUNG

Als Grunastoffe wurden verwendet abdestll—
llertes La . Rosa Gas®l:(Anfangssiedepunkt 2650 c)

004068

“aus: TMC 1317 und Tia Juana Schmlerdl-Bulk-destlllat

" TMC 31)9.

Fur die ’i‘xtraktlonsbedlngungen und/dle S
zahlern der erhaltenen- Produkte w1rd auf‘nach—
stéhende Tabelle verW1esen. '

ol
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 ZAMLENTAFEL 3.

e R ......... -

fwerden BRI

Grundstoff Abdestillzertea La-Rosa Tia Juane Schiderdl-8ulks
o S gt easdl : "1 destillat N
fExtrahiert mit axSOWL%sm3'_;‘ 3350 vol.% Sval,~
Extraktionstemperatur N R 80° - - 80° C.
Ausbeute an:  ’ A W T L e i '
% erstea Raffinat . = ' ?5_60\-1.% auf Grundstuff v:;53 Gow. % auf Grundstoff .
T zweites W je3chom w1 gqse ot owi o
drittes m S : L o b e M v "
" Siurezahl Grundstoff 407 21 - D46
orstes Raffinat. - 1. = &2 - B X
zweites. ™. & 0z b1 097
‘drittes " " v A TIET N B i 072
sProzentsatz Naphthensaure L ‘ ‘_ i
_ 1nsggaamt extrahiert DR X S S ?..“;...-,;.93;5 x,

_Aus der Tabelle geht hervor, dass’ durch'

“ExtraLtlon mit SbCl§ nicht.nur die“Arcmate, sondern
1

auch ein grosser Te der Naphthensaure entfernt

.v"'..

"GEPL;LNTE‘ U’\ITJ:."{SUCHU'\TG' -'7;- e

o D1e Extrahtlonsbedlngungen, erforderllch
zur Stelgerung des, Prozentsatzes extrahierter Naphthen-
s¥uren bis auf 97 - 98y Gew %, werden gepruft werden.
"‘ Weiter wird der zwelte,'lm Zweck der Unter-
,suchuvg genannte Puant 1n Angrlff«genommen Werden.

UNTERSUC&UHGS”HEMA

Semxtechnlscae Versucqe ﬂber~d1e einstufige

kontlnulerllche Extraktion mlt und . die RﬁckgeW}nnung

von Antlmontrlchlorld

ZUSﬁﬁITAS sm: ‘DER mﬁéERsﬁCHﬁFé L

;,g) Ruckgew1nnung von SbCltl;n der glasernen

 Desf11Taf:onsapparafur

‘ In der glésernen Destlllatlonsapparatur
welche eine Nachahmung in verkleinertem Maszs%ab
von der- ersten Siule der semitechnischen Eisen-
. apparatur ist, wurden Versuche angestellt mit-
Iraq R-Phase, ’die erhalten war durch Extraktion/)
‘von Iraq Rfickstand mit 56 Vol.% SbCl bel 80° C -
(siehe vorigen Monatsbericht Seite 13)

Der Zweck war die minimale Zersetzung zu bestim-
men, die bei der Regenerlerung des Mira-Sols aus
der Iraq R—Phase in- Abwesenhelt von Eisen wund
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Eisenverbindungen auftritt. - S

L " @Grunds#tzlich atellen sich hier beim Finden
'zuverléssiger;ZerSetzungsWerte;genau}dieselben
Schwierigkeiten entgegen‘wie*bei‘&érfEisenapparatur.
?Léitet;man;die,ZersetzungsWerte aus-der Menge ent-
~-wickelter Salzssure ab;:so Tindet man zu hohe
sjerte (freiesHC1l im SbCl , ausserdem Feuchtig-
keitsanziehung und also Bildung von HCL + SbOCL);
leitet man sie dagegen ab aus der Menge Antimon,

diegim‘BodenproduKt»dér Destillation vorhanden
ist, so findet man zu niedrige Werte, da ein Teil.-
des Antimons auf der Raschig Ringenflilllung der
szule zurlickbleibt. o , T

e ‘Dieﬁeinzige:Methode,_welchefder-wirklichen
Zersetzung mehr oder weniger gleich kommt, ist o
‘die’ Bestimmung der Menge Sb. im Bodenprodukt +

ganzen Siuleninhalt nach jedem Versuch. Dabel be-

stimmt man dann immer noch Zersetzungswerte, die
- den Mittelwert Uber die ganze Destillationsdauer
'dgrstellen (also.auch tiber die Anfangs-s-und End-

der Zustand nicht stationdr

_stadien, wihrend denen

T 2 T S —
e ‘Da obenerwéhnte;Metnddeﬁsehrkschwierig-und‘
 Zeitraubend ist, wurde sie demnn auch bei den .-
¢ersten,Vorversuchen,noch nicht angewandt. Bei - .
‘diesen Versuchen wurde haupitsichlicli das RUck- .
vflﬁssverhaltnisvbeachtet+wdas'n6tig,ist um keine -
Jeichten Dlbestandteile mit dem SbClz mit Uber- -
‘destillieren zu lassen% | T o

¥

Die .Destiliataons

S éwf3u6hegmurdenmwie o
 folgt amsgeftthrt: | oo o T Lo e

o Die R-Phase wird via einen Verdampfer in
die SHule eingefithrt., Der Verdampfer und der Teil
der SHule unterhalb-des Einlasses 3ind beide mit
einen Heizmantel~umgeben;~Wodurchigesattigter
Methylnaphtalindampf von 200° C geleitet_wird.
Unten in der SHule filhrt man Xyloldampf von 200° C
eirni zur Abstreifung des SbClz' und weiter einen
sehr geringen StromerQKnen’étickstqffs zur
Aussplilung des‘gebildeten_Salzsﬁuredampges aus
der Siules - - o -

o Tm oberen Endé der S#ule ist ein ein-
.gebautervKondensor*angebrachtrmit-dessen Hilfe
Rickfluss mdglich ist. Die Rlckflussmenge wird .
abgeleitet aus der Menge zirkulierenden KUhIBls
uné aus der Temperatursteigerung, welcher dieses
im Xondensor unterliegt. . - Lo
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Die das . obere. Ende passierenden DEmpfe
werden in zwei Stufen kondensiert. Die erste Xon-

densationsstufe erfolgt mit KUhlwasser von 80° C. .
und - die.zweite mit Kithlwasser von-20° C. Im Empfénger
des” ersten. Kondensors sammelt sich hauptsiichlich

SbOL:
Xylo?
: (hauptSﬁc’h’llch N
*tbpfé durch dle

‘una in dem des zweifen in der Hauptsache
‘Die’noch nicht kondensierten: Dimpfe.
und. HCl) werden dann via Lauge-f
eakuumpumpe abgesogen -

D:Le Destlllatlonsbedlngungen und Resulta*&e/

elnlger Versuche sind in nacastehender Tabelle

: zusamxhengéstellt :
' ZAHLENTAFEL- 4.
- p o * Lo " T — ™ - : s L "
Vorauch{Menge ein—- |Merge i Ruekfluss—r Prozentsatz } Prozentsatz | Prozentsatz 0I, mit
Ne. $geflhrte; = IAbstreif- yeFhaltnis { nicht=abge~| zersctztes | lberdestilliert mit
| Iraq RPhasejxylol . jstreiftes - 'zb.ch, A Sbcl3 1)
ko/Ste - {kg/St .+ }-SbCL, t)  pbere ber.
EXTRTOUERIETor! I - o aus  aus
i =7 ' - GaweX ) -
S 1 e le5 wogf 036 o . 1.3 Gewe% | 045" 0.02 23 Vol.%
2 16§ 664 letwa 321 P]1.l % 7105 Gl02 5,57
3 1.6 1.0 1i1 fr7zer e lui o0 63t
4 R EBS il 0482 7 | Bed z 1 J63 2.1 Q.02 9 n u

t) Samtliche _;erbzeﬁtsitze_-siﬁndib_'er_'ecbnef
- T§) Visuellibestimmt.

auf die eingefihrie Menge SbGisc '
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. :.-Die Zahlen der ersten Zwei Versuche sind
WnurCEééhnittswerte-ﬁbe:;diej‘anzerDestillatioﬁs—
‘dauer’-Danach wurden einige Anderungen in der
,Apparaturaéngébracht;idie;eS‘unS'ermBglichten,
whhrend des stationZren Zustandes Proben zu ent-
‘nehmen.:Die. Zahlen der Versuche 3 und 4 beziehen

sich also darauf. =

Prozentsatz nicht-abgestreiftes SbCls. oy
.. %7 .. Bei der Beurteilung diéses Prozentsatzes
'soll fan die. nachfolgenden zwel Fakioren bertick-
sichtizen. Steigerung der Menge Abstreifxylol
verursacht. eine Abnahme der Menge ‘nicht-abge—

- streiftes SbCl, Steigerunggdes_RﬁckfluSsver-
n¥ltnisses vielmenr eine Zunmshme. = . -

oo Beiiden Versuchen: Uberwiegt bald der
‘eiﬁé,{baldfderfandgre,Faktcr.‘Bei.Versuch 4 ist-
.der Prozentsatz nicht-abgestreiftes SbCl; sehr
~hoch infolge'des grossen RﬁckiluSSVQr,alénisses.
' Dieser Prozentsatz kann herabgesetzt werden indem
men- den Teil-dér SH#ule unterhalb des Einlasses _
1#nger machty YT o Co R

—~Prozentsatz zérséfzteé-SbCl3; .
. - Obwohl-bereits égéruﬁémé%k%'Wufde,adass,

. @ie Prozentsitze. zersetztes SbCl;, sowohl berechnet
-aus. der Menge entwickelter HCl wie aus der Menge -

w_ge@ildeten.Sbgjn’cht-zuverlﬁséig-sind, ist es doch
wohl_ deutlich, dass Steigerung des Riuckfluss-
verh¥linisses die SbClz-Zersetzung £drdert. . -

,‘DiescE@ss&}sich“érklérén aus “der Tatsache, dass -
der RUckfluss-die' SbClz-Konzentration des Oles, .
dassim-abstreifenden“m il ‘der S¥ule herunterstrdmt,
‘erhtht. g : L L :

'fﬁbhénfsafz"61;;ﬁiffﬁbéi&es%iliié%%*ﬁit SbCls.

s o Die Wérte fiir die Prozénitgatze leichte
Blbestandteile; die mit dem SbCl, mit tberdestil-
' Iieren, sing fir die ersten drei“Versuche zu niedrig.
Bei - diesen Versuchen ist n#mlic¢h nur der Inhalt des
. Empfingers desversten Kondensors analysiert, da
‘angenommen wurde, dass.die Olmenge, "die in den o
Empfinger des zweiten Kondensors ger#t, nur sehr
 gerihg sein. wird. Dies wdr jedoch nicht der Fall,
so dass beim vierten Versuch der Inhalt beider
Empfinger analysiert wurde. Weiter soll bemerkt
werdes, dass beim dritten Versuch der Rlickfluss
ab und zu versagte,. da die Pumpe, die zur Zirku-
- lation des KUhldls diente, einige Male aussetzte.,
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. ¥Wie mma sieht, wird ein. ziemlich grosses
‘Rnckflussverhaltnls nbtig sein um den Prozentsatz
01, womit.das. SbCl, verunreinigt wird, bis auf

z.B. ‘1 Vol.% zu reduzieren, Eine andere ‘MBglichkeit .
,1st Verlﬁngerung der Saule oberhalb des Einlasses.

Belde Mlttel singé aedoch wenig vorteil~v
-haft mit‘Rudk81cht auf d1e Sb013-Zersetzung._

: . Besser erschelnt es uns die leichten
Fraktionen~den,olruckstande die man mit SbCly

zu raffinjieren Wﬁnscht vorher durch eine schérfe
aRektiflzlerung bis zu einem genligend hohen Anfangs-
‘siedepunkt. germutllcht'etwa 270° C be1 5 cm Hg~.
%Druckg abzudestillleren. o

Welter kann noch bemerkt werden, dass
sowohl vom mit-Mira-Sol. extrahierten Iraq RUck-
“stard wie vom U1, das beim ersten Versuch mit
dem SbCl. mit-: ﬂbérdestlllierte, analytische Rekti-
fikatlongn ausgefthrt wurden, um festzustellen,

- ob bei -der eraaSoluRegenerierung Spaltung des’

Uls -aufgetreten war. Das’ nbgrdestlllierte U1 vesass
denselben-Anfangssiedepunkt wie der Iraq Rfickstand,
.80 dass auf. dilesem Wege- also keine Spaltung nach-
-gew1esen werden konnte, - ' .

L ’ " Bine zweite,Andeutung, dass die Spaltung.
jjedenfalls sehr gering ist, wurde der Tatsache
entnommen:, daas,dle*Bromzahl des iiberdestillierten
Ols nur 0.5 betrﬁ%t was 1nnerhalb des Bestlmmungs—
fehlers‘llegt ST o

.g,»Dle‘Yersuche'mlt der glasernen Destil-
Vlatlonsapparatur'sind vorl¥ufig: eingestellt mit
Rucksicht.auf die Vorbereitungen fHr Versuche
_mlt der’ halbtechnlsehen eisernen Apparatur

Y
1

Die halbtechnlsche eiserne Apparatur.j‘hg . A

CT Dme:Rev1ﬁlon der-halbtechnlschen Apparatur
ist nnnmehr‘f’rtlg. Eine Neue Abstreifsfiule wurde
eingebaut, verschiedene Leitungen wurden abgefndert,
usw.. . Einlge Schwzerlgkelten betreffend das Vakuum-
dichtsein wurden gelBst, wonach die Apparatur mit
~Dichlor#than. trockendesﬁllllert wurde. Darauf

wurden die Destillationssfiulen gepriift mittels

eine? Destillation mit nur Xylol als. Ausgangs-
;materlal wobel sie rzchtlg befunden wurden.

_ ‘ Bevor elngehende Extraktions— und -
Regeneratlonsversuehe angestellt werden k8nnen
wird erst der Sb013~Vorrat bls zu etwa 100 kg
erganzt~werden. ‘
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c) Berei ung Sbcl3.\,;uhfv,.

Berelts im- vorlgen Monatsberlcht wurde
fmltgetell* (sicke Seite: 19), dass die elserne
Apparatur, in.der die Bereltung von SbCl
;halbtechnlschem Maszstab aus Sb: und Cl,- as
‘ausgefihrt wurde, durch -das Cl ~Gas stérk v
korrodlert wurde. war brachtedie Emzillierung
- des. Rlngvertellers tnd des Thermometerrohres
einige Verbesserung, aber nachdem noch etwa ‘
.25 kg SbhCl. bereitet war, war die Wand deér Appa-
ratur an vérschledanen S%ellen ‘durchkorrodiert.
Emaillierung der ganzen: “Apparatur ist nicht
m8glich, ¢a ikre Form sich dazu nicht eignet
(keine flleseepden Ubergange Qer begrenzenden
w&nde)° o ‘ . \ ,

S T Auf den Bau einer neuen Apparatur, die
9510h ‘wohl. £lr: Emallilerung eignen wirde, wurde-
:verz1cntet da -angenommen wurde, dass die Gefahr
Vor Absprlngnn ‘von Stlickchen Email gross ist.
‘Wir beschlossen deshalb auf- eine Glasapparatur
{Uberzugehen, die jedoch den Nachteil einer
Kleineren Leistung hat. Der Bau . der. Glasapparatur
ist grundsftzlieh dem der eisernen gleich und
wird hier aleo nlcht nﬁher beschrleben werden.
N ; Belm ersten Versuch wurde bequemlich—
»Leltshalber zuerst nur Cl,-Gas eingefiUhrt und
danadh erst das.gebildete®Sblls abdestilliert.
Wihrend dieser Destillation trat: ausmglner noch
night ganz. aufgekl¥rten Ursache: éine Explosion
auf,,weldhe die Apparatur vernlchtetqi BEine
,mﬁgllche Erkl#rung dieser ExXplosion wire, dass
die Températur gegen Ende- der Chloreinleéeitung
zu niedrig war (das angebrachte Thermometer konnte
‘infclge. Anlaufe%ﬁg;gh;~ 1t _abgelesen werden), -
'so dass neben' S auch: SbCl5 gebildet wurde. - -
Beim Abdestillieréen dzs SbCl,”tritt dann DlSSOZlatlon
des SbCl “in SBEIL- und Cl éi' wobei das frei-
kommende Cl,=Gas glt den~ getzten Resten unumge~
setztes” meﬁallzsches Sbt-reagiert. Dabei komm}
viel Warme frei, wodurch ‘di¢ Dissoziation des:
Sb015 immer schneller verlauft und also immer
mehr-Chlorgas freikommt, das dann’ w1ederum mit
dem metaldischen -Sb SbCl3 + Wirme  gibt,
‘Die Menge in kurzer Zeit freikommende Wirme
k8nhte' Aun so gross gewesen sein, dass die
dadurch enistandene Menge SbCl 'Bampf durch die
Apparatur nicht verarbeitet we;den konnte.
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‘Inzwischen wurde-eine neue Glasapparatur

"geba_ut und werden die Versuche fortgesetzt werden.

‘RN Bussers: A1 il o :
-beim>Abdestillieren: des SbClz; durch obige Ursache
. wiz@cq.E. dain sehr gering s in.. . ,

Die. Temperatur wihrend ‘der Chloreinleitung wird
nun. automatisch zwischen 200° C und dem Siedepunkt

won SbCl.(223° C) gehalten werdem, wodurch die

Menge Sbél., die neben SpCl. gebildet.werden kann,
21 Klein sein wird. Die Explosionsgefahr

ad

QUALITATS~ UND AUSBEUTESTEI- :

'GERUNG VON HOCHWERTIGEN SCHMIER-
BLEN -DURCH PERKOLATION UBER = -
- SELEXTIVEN ADSORPTLQNSMITTELN,

SCHUTEROL-RAFFINAGE DURCH PERKOLATIGN UBER BAUXIT.

-

YEe T

Priifung der neuen Apparate £Ur

. a@.iaf_ba?tis_gh_e und fir isothermische _,\:Regeneration'

;UNTERSh§HU$GSTHEMA£

deg:Bauxits.

<» . Wegen ein,er‘ ,xiotviendige_"h Iiép‘é.ratﬁr am *

Fligsigkeitsbad der igothermischen Apparatur

musste die Untersuchyng damit unterbrochen
werden.,, : S T e

~T -0

-y oo Die ;é;dia;ba'tfiSchQ Apparatur arbeitet
noch, nicht ganz zufriedenstéllend, aber es
konnte béreits festgestellt werden, dass der
Bauxit- darin bei- einer Regenerdtion. mit einer
Mischung von' Luft und Rauchgas. seine. AktivitHét

wenigstens: zum- gr¥ssten Peil beh#lft.. .

o~ JE—
[T S ioed Ry o Lo e

Jsdln . zBY Portgesetzte Versuche in der kleinen

) I;é.ﬁeiatoﬁ;yumsapparatu-r .-

T S TR '. . . . . ’ . . .
l-,?.-f]]a von -einem frilheren Versuch Bauxit zur

Verflilgung stand, der einigermassen feucht
war (durch Wasseraufnahme aus der Luft zu
einem Gehalt von 3 %), wurde ausprobiert
inwiefern dieser Ieuchte Bauxit noch.fir
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Perkolaticn brauchbar war

: . Nahezu glelch nach Anfang des Versuchs
verstopfte ‘sich die Perkolatioctissiule und
‘wirde auch die Regeneration durch Verstopfungen
"é&sdﬁwert "Bauxit soll also entweder gleich
‘vor dem Gebrauch getrocknet werden” oder nach
Trocknung bis. zum Gebrauch unter Luftausschluss
éufbewahrt Werden. S

. ,\‘“ - . |t

- 2q Von elnlgen Per'kolatn.onsfraktlonenJ erhalten
der Perkclation unseres normalen ;abgearbei-
teten Motordls, wurde die Stabilit#%t bestimmt
~t#° Vergleich P der Stabilit#t eines mit SZBure,
Kalk und Terrana behandelten Ols aus demselben
Ausgangsprodukt Dabel stelltesich herausi dass
-das Dampfen eines Perkolats, was Ubrigens. auch
'berelts ‘zur Verbesserung. des éeruchs erfolgen
muss, notwendig ist zur Erzielung einer B.A.M,-
Probe, die der des Hblicherweise behandelten:
O1s glelchwertlg ist. Démpfen,vor und nach der
Perkolation ergab eine- bessere -B.A.M.-Probe
als das #blicherweise behandelte Ul Die Farben—
stabilitit in Gegenwart von Eisen war bei den
Perkolaten: (gedfZmpft und nicht-—~ gedémpft)
-gesser als dle des ubllcherwelse behandelten
ls. o

_ 3. UNTERSUCHUNGSTHEMA

' Anwendung von Baux1tperkblat10n auf
gesBuertes und mit Ammonlﬁhgneutrallslertes
venezolanlsches_Destlllat R

' Das Per&olat des. behandslten bls ist .
Lgut farbenstabll “soggr wenn .3 X das-Gewicht an

1 durch den Bauxzx»pérko¢1ert worden ist. Die er-
zielte’ Farbe dos Perkolats ist bei.all unseren '
Versuchen jedoch noch immer dunkler als aie
des nicht—-stabilen mit NH- neutra1;51érten
;Ausgangsproauktes. ‘Es glb% sogar- eine Andeutung,_
dass die Perkolation bei 160° C eine stirkere
,Dunkelfgrbung verursacht als Perkolation bei
200° C. 'In Anbetracht der guten Farbe, die mit
'elﬂer Terranabehandlung aus einem mit NH. neutra-
Iisierten U1: erhalten werden kany;-wird die Unter-
suchung zur .Erzislung einer elnwan@frelen Perko-
latfarbe welter fortgesetzt werdgn. o

Zur Gmlentlerung kdnnen nachstehende‘

:Zaﬁlen dienen'-‘~
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» br. gu:u-tuad nit Amon!.al: nwﬁ-aliairt:

! T E ) unkehandeit |Cnechbehandelt | Perkoliert Gbee Bauxit
SR I DL ] eie3 % Terrana §.280° €} 300°C fxeo,"c
RArarbe Unjon . oo -} 4k e V-sivia 7} 43 bie § S-bis}
B hdl Rty P ] PRot A » . ,. g . .7 “7 ..;‘;;;. - -, -, 6&
Verseifungrzehl | nicht be- | nicht bestimmt { <G.01 | <G.0L | nicht
S ettmme 4 b a0 Y beste B
{SGurazeny " . . ] diteo . ). 0 T Hcd 3 0 - ditte}

Y

TR 5 K e

- %! YERBESSERUNG VON EXTRAKTIONS—

PR ST
AP PEE TN

e _"‘;'[.'ii:_-de;,Bérichtsp'eri‘o&.é fw_u;'de'n ké._iné
experimgnteile Untersuchungen vorgenemmen.

L e am e EE
B T B

-

+~ EONSTITUTIONSERMITTLUNG VON

MINERALOLEN DURCH SPEKTRAL= "
S ) ANAI‘YSE . Lo

o
M

o7 Infolge Defektwerdens der-als:-Lichtquelle
dienenden Quecksilberlzinpe und Schwierigkeiten bei '
‘deren Reparatur, wurden in der Berichtsperiode prak-
tisch keine Raman-Spektren photographiert. Wohl wurde
éine. Anzahl Typen photographische.Plattex: auf ihre x
Eignung fUr- Raman-analytische Arbeit gepriift. Die bis-
her: benutzten Platten Agfa spektralblan. rapid waren
niceht ganz bBefriedigend. Die erzielte Schwirzung
-war aicht hoch genug. Infolge des.rniedrigen Wertes
des SchwarzsSchildexponenten bei géringen: Intensiti-
ten hatte eine Verlangerung der Belichtungszeit =
nur wenig BEinfluss auf die Schwirzung. Gepruft wurden
einige Platten mit gr¥sserer Empfindlichlkeit, wobei
_eine klirzerée-Belichtungszeit geniigen diirfte, Diese
waren immer zu grobkdrnig fUr eine genaue  Raman-
Analyse, Die Plattén Agfa spektralbleau hart sind

zwar bei gr¥sseren Intensité@teéen weniger empfindlich
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als die Platten Agfa blau rapid, doch dies wird '
bei kleinen IntensitBten und grossen Belichtungs—
zeiten;durdh{denwhﬁhe;en,Wertﬁdes,Schwarzschildg
eXPOnentenQreidnlich;kqmpeﬁsiert;QAusserdem scheinen

die "blau Eaﬁi"r;}atten‘nqch etwas feinkdrniger
zu Sein. Sobald wieder eine Quecksilberlampe zur.
Verfligung kommt, Wird die Brauchbarkeit dieses
Pypus Platten fir R an-Analyse weiter gepruft
wverden, S U R a0

MESSUNG ‘VON GAS-FLUSSIGKEITS~
v S " GLEICHGEWICHTEN. -
LoE L ey

.
Tottign oo

 Ghs-Fltbsigkeitsgleichgewichte von Kohlen-

Wassersto wschwefeIEioxyazagﬁiggﬁgﬁ:—fj—fA

2 o

’ ;:‘,j“Die,ApparaxurAfﬁr die Méssungen beil
ndherem Druck wurde in Gebrauch genommen und -
bewshrte sich nach einigen kleinen Ab#nderungen
ausgezeichnet,. ., =~ " S T -

- ~ __ Die Systeme SO, - n 07_b2wf;n;ﬁ=,wurden~
bei 3 und .5 Atn, gemessén, bei Temperagturen von _,
‘ZQPMbisﬁZOOﬂg_w%nigstens insoweit es . sich um die

- Zusammensetzung der FlﬁSsigkeitsphasg~handeltf““j

o Wir bpschﬁftigen-qns’jetZt_mit demvsystém
80, = n C '~undjdermBestimmungNder]Q@mpﬁphase- :
zugammenségzung sEmtlicher drei Systeme;.Die Resul-

-taxe:merden}besproghjp W??dengsobéld-die;Messungenff
beendetrsind. - - om0 |
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IT-B<6. STUDIUM ZUR HERSTELLUNG. HOCH-
- ' WERTIGER SCHMIERFETTE UNTER
“BERVCKSICHTIGUNG DES EINFLUSSES
DER KOMPONENTEN UND' DER ARBEITS-
aitiime BEDINGUNGEN.,,_

; o
F R T S
~| .“. .

1. Versuche im Ausrﬁhrautoklav.

. Mit den‘Versuchen betreffend die Elnstellung
'des,Wassefgehaltes wurde noch nicht angefangen,
da wir erst feststellen wollten, was ein weniger
- gewandter Fettkocher mit dem Ausrﬁhrautoklav er- .
relchen.xann.. , A

v er 11essen dazu zwe1 Personen je acht
Male ‘dasselbe Pett kochen, ohne Aufsicht, nur
unter Angabe der zu wihlenden Bedlngungen.
Obwohl: ¥eine -der FUllungen misslang,: 8tellte
s1ch.heraus, -dass nicht genau geénug: gearbeitet .
worden war um eine grosse Reproduzzerbarkeit
zu erzielen. Die Penetrationen nach Kneten der
bereiteten Fette scl wankten zwischen-284 und .
320, bei der Hélfte der Fette schwankten sie
zw1schen 300 und 312. Aus den Arbeitsheften
- und Analysen .ging weiter hervor, dass dle nach—
;folgenden Schwankungen auftraten: .

Kﬁhlgeschw1nd1gke1t 1.4 bis 2, 4o C/Mlnute.

. Rtihrzeit . w0 35.bis 51 Mlnuten
Ssuregrad . -+~ 0,04 bis 0.10, 7
Wassergehalt L 0, 63 blS 0.75 %

} Aus ‘diesen Resultaten ist also zu. entnehmen,

: dass -man zur Erziélunz éiner. sehr guten Reprodu-
21erbarke1t U die Bedienung der Apparstur vom |

- Arbeiter allerdings genaue und sorgfiltige Arbeit
verlangen, oder die Bereltung mehr automatisleren

-soll.

- - ames

2; Kolloldchemiscae Untersuchung.

Rheologisches Verhalten kons:stenter Fette.

Dr.Saal h~t abgeleltet dass es einen -
~bestimmten Zusammenhang gibt zwischen der Pene-
tration eines Konus in ein Fett unider Fliess-
grenze T, dieses Fettes, wenn man bei der Bestim-.
mung dexr Penetration elnlge Vorsichtsmassnahmen
berficksichtigt. Die Formel, welche dlesen Zusam—
menhang darstellt, lautet- :
o =0.% T tgwswva 2
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.Darln ist: |

P das Gewmcht des Konus.*

0 die. tragende Oberfl¥che. -

.h die Penetrationstiefe. :
‘ot 'der Spitzenwinkel des Konus.

X ein Paktor, der abhingig ist vom’
Spitzenwinkel des Konus und vom Grad des
'Gleltschlupfes oder der Haftung des Fettes
am Konus. }
- S . T
er haben dlese Be21ehung in einem
,Vorversuch mit einem-Kohus mit einem Spitzen~
“winkel von 309 gepriift mit Fetten.verschiedenex
Konsistenz. Aus der Penetration wnrde nach der
Formel die Fllessgrenze berecéhnet uynd diese mit
~der gemessenen Fllessgrenze verglichen (siehe-
;-Beric¢ht Nr, -7), Bei vollkommener: Haftung und
;elnem Spltzenw1nkel von 3Q° 1st x= =-7.8,.

L o Aus naohstehender Tabelle geht hervor
‘dass die Ubereinstimmung ZWIschen bérechneten
.und genessenem Wert dexr Fllessgrenze 21emlich
wgu 4;st , v .

: o Dle Versucha werdgn fortgesetzt wobei
auch mit dem A.8. . .M. ~Konus gearbeltet werden
Hsoll . : :

ae e ims o ser

‘§Penetration 30° Komus {56 {97. 1120 J184 {200-{205 fors {sa0 fza1 -
‘{Fllessgrenze bere |75 3050 7] 1L 9.3 %S} 4.9 3.6 X6
L gom. 8036 '} 23§ 11 | 98 6 5 31 31
A-iB- o {F L Ef of k| ¢} n

x

I.n..-m-nj b

‘A Fott »Nl"v
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- IT=B-7, ,EA1WICKELN Vo.g ANALYSENMETHODEN
e FUR KOHLENWASSERSTOFFGEMISCHE
AUS DEM SCHMIEROLGEBIETE: GRUPPEN-

ANATYSE UND STRUKTURANALYSE ZUR
AUFXLARUNG DER CHEMISCHEN " KONSTI—
TUTION VON SCHMIERﬁLEN S

- y . e

PRt

1 Sammlung reprasentativer Erddlfraktlonenf

S Zur Erwelterung unsrer Sammlung mit
.,Erd61frakt10nen von h8herem MblekulargeW1cht
haben' "wir einige Versuche mit einérzu unsrer
Verfiigime stehenden Hochvaekuumdestillations-
apparafgr nach dem von Waterman angegebenen
PiTp-BFinzip angestellt. Der Rilckstand unsrer -
'vormallgen Destillation des Penna<lles wurde
im Filmdestillationsapparat in Hoehvakuum
-erhitzt und lieferte ein Destillat, dessen
Molekulargew1cht merklich hdher seln muss als
-das der bel normaler Destlllatlon erhaltenen
,1etzten Fraktlon.‘. _ :
~ Auf diese Weise Wollen wir versuchen
unsre Sammlung allm¥hlich ‘mit einigen reprdsen-
“tativen’ ‘Fraktionen von hﬁherém MéIekulargew1cht
zZu vermehren.‘, . L p -

2 Exakte Grupgenanalyse der Erdblfraktlonen

SN . Bs-wapden noch etwa 28. Elementaranalysen
“von nlcht-hydrlerten oder parﬁlelluhydrlertea ‘
Fraktaonen.verrlchtet ‘so dass-jetzt ausser den
Analyseni der Parakan- und Penna<Fraktionen auch
die der SOuthern— Bilik-~ und Oklahoma-Fraktlonen
fertlggestelltnworden sing=~Es fehlén nun nur
noch Analysen der erl—FraLtldnen. _

- . Dle im vorigen Bericht erwébnte Be21ehungp,
zw1schen Wasserstoffgehalt und spezifischer
-Refraktion (nach Lorentz=Lorenz) ist jetzt _
_einer Revision des ursprlinglichen Waterman(scben
 Liniennetzes zur: Analyge v8llig geséttlgter
Erd8lfrakitionen zu Grunde gelegt. Siehe :
Amsterdamer Bericht Nr. 9228: "Die Rlnganalyce-
vonr. ;rd8lfraktionen I. Die Analyse v81lligz
gestttigter Olen™, von J.J.Léendertse und
P.Gouverneur. - - Co
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gur Vorbereitung dieser Arbeit hmben wir

‘“éuaﬁ,eingghend die Frage studiert, welche spezifische
‘;Rgfrgktibﬁhfﬁx;die,Ringanalygegangeeigneﬁsteniist,

_.die HacklLorentz-Torenz.

11y

é g§¥:;_t, oo
.*-n.i+\z_f3"

"0 ~die nach Gladstonrne und Dale: n .

(SR

‘lfwifﬁkaméﬁZZﬁ;dérwSéhiﬁé%féigérﬁng, dess

*fﬁﬁrunsreﬁTZWeckﬁdieaerstgenanntewbevorzugt werden

-mygs. Die Begriindung dieses Vorzuges wollen wir
‘ij'einen ge'sonderten Berich¥ festlegen.

r?“:l.;vWéitefgéiufnahmenfaeéfUlfraﬁiolettspékfrums.

einizer vSllig gesibtigten Eraslfraktionen, welche

.absichtlich mit kleinen Mengen Aromat vérunreinigt

waren, zeigten,! dass die Ultraviolettaufnahme noch

. etwas kKleinere ‘Aromatgehalte anzeigte als die

- chemische Reaktion mit Schwefelsfiure und Formal-
- dehyd; die Resultate der beiden Methoden liefen
" gber v3llig parallel, so dass flir unsren Zweck
“(Kontrolle ob der Aromatgehalt kleiner ist als

etwa 0.1 % der C—Atome in Aromatstruktur) die For-

meldehydmethode v8llig ausreicht, - .

;ENTWICKLUNG,vngéﬁxﬁiFIKA%7 
PTONSANLAGEN FUR DEN LABORA- .
. . TOREUMSGEBRAUCH. ~

-‘Zur-Prﬁftngfﬁéf;Tféﬁnﬁirkuhg‘von Full-

. kbrperschichten benutzten wir.bis jetzt die
Systeme n.Heptan = Meth 1cyclohexan (&= 1,07)

und Isooktan - n, an -

X~72 ). Das erste ist

sgﬁr‘ggeiggeﬁ,fﬁf«SguIen~mit?¥%§9r”38denzahl,
re eres vorwiegend. r kur Mill-
ﬂﬁrperschlc en benutg% %ird. Die Un%grsuc%ung

- von Rektifizierapparaten mittlerer Trennwirkung .
 erfordert jedoch ein System mit einem Dampfdruck-
' verhHltnis: von etwa 1.2. Wir wthlten dazu das
System.3=Methylheptan ~ n.Okjan,
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" . -Da-im Schrifttum keine Angaben.Uber das _
-Danpf-Fliissigkeitsgleichgewicht vorlagen, waren wir
gezwungen dieses - Gleichgewicht zu bestimmen, und
benutzten dazu den in beigegebener Figur dargestell-
ten Apparat. Die Konstruktion desselben ist grund-
s#tzlich schon von_DfF“Othmer»(Ind.En%;Chem, o
Anal.Ed. 4 (1932), 232} versffentlicht. Die Flfissig~
keitsmischung wird in der Blase 'A elektrisch geheizt,
Der Dempfraum, der sich unmittelbar Uber der sieden-
den PlUssigkelit befindet,  wird vor AbkUhlung oder
- Brkitzung - geschiitzt durch.:einen Dampfstrom aus der
-Blase. B, dessen Temperatur mit Hilfe eimes bei D y
angeschlossenen Druckreglers genau abzustimmen-ist.
Diese; Anordnung verhindert eine Verdampfung von . .
Fllssigkeitstropfen, die bis zu einer gewissen Hohe der K-
Jorme von Dampf aus A mitgerissen werden. Eine elek-
N&gisch“géheizte-Spirale E verursacht weiter eine =
erhitzung des Dampfes, der im Kondensator vdllig
verfliussigt und in der Vorlage C gesammelt wird, =
Im stationfiren Betrieb fliesst ein Teil, .des Kondensats
‘regelmiissig in die Blase A zurlick, .. g
. Zup Bestimmung des X-x-Diagrammes muss‘eine -
Reihe zueinander gehdrender Proben ais-A und C. -
analysiert werden. e S

o Die;Wirkung des Apparats wurde geprift mit
~dem System Athylalkohol - Wasser, Die erhaltenen -
Ergebnisse waren mit den besten Literaturangaben
(J.S.Carey & W.K.Lewis, Ind.Eng.Chen.: 24 (1932), =
882; E.Kirschbaum & F.Gersitner, V.D.L. Beihéft = .

Verfahrenstechnik 1939, No, 1, S. 10)-in guter

Ubereinstimmung, g -

. Die'Analyse der, 3~Methylheptan - n.Oktan- ,
Mischungen geschah mit Hilfe der Siedepw e, die -
ig;§1n2m~Cogirell-Apparat beszimmt gurden;;Es zeigte
sic ass. die gefu nen e - 5i i t
Einkianggpg;and%ﬁ‘ it @eg zﬁgoregigqhggf%ggg dem
Raoultschen Gesetz berechneten) Zusammensetzungen.
FUr. die’weiteren: Berechnungen--wurde déshalb die
GUltigkelt dieses Gesetzes angenommen, |

T

. ... Ansch¥iessend wurden auch noch die SHtti-
~-gungsdrucke des 3-Methylheptans, wovon ebenfalls
‘keihe.Daten vorhanden waren, im Siedzbereich des
Systems (119.05-125,650 C) gemessen. Das Dampfdruck-
verh¥ltnis 3-Methylheptan/m,Oktan ‘durchlfuft in
diesem Gebiete die Werte 1.214 bis 1.207.
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- ' Die Priifung der Trennwirkung verschiedener
S#ulen, die onIfoéér"nicEf»mifTFuI%ﬁUrpern versehen

sind, ist jetzt im Gange. Das nHchste Mal werden wir
einen Uberblick der erhaltenen Resultate geben.

L

' FRHOHUNG DES KLOPFWERTES VON KRAFT-

~~ -~ STOFFEN DURCH ISOMERISATION UND
C “DEHYDRIERUNG .
UNTERSUCHUNGSTHEMA: -~ — °

I Mﬁﬁéééﬁﬁéfélﬁng von'KonlénwasserstoffprodukﬁenQ:‘

-zUsAMMENFASSUNGjDER UNTERSUCHUNG: - =

| .Zur Feststellung inwiefern Thiophene mit
Hilfe von Bauxit aus Benzinen entfernt werden k¥nnen,
wurden einige Versuche - -in Laboratoriummaszstad aus-

- gefhrt, wobei als' thiophenhaltiger Grundstoff ein

vorher entschwefeltes Iraq S.R.Benzin gewZhlt wurde,

dem darauf wieder eine bekannte Menge Thiophen zuge—

setzt wurde. N

ﬁ : e o

' ~—Es wurde nun in Ubereinstimmung mit den im
vorigen Monatsbericht beschriebenen Resultaten gefun-
den, dass die Entfernung des "natUrlichen" Schwefels,
der in Benzin anwesend ist, mit Hilfe von Bauxit
(durch Behandlung mi‘t 10 %
sehr gut mbglich ist, s

Salzs¥ure eisenfrei gemacht)

1

So wurde das obengenanntée Iraq S.R.Benzin mit
einem eigenen S-Gehalt von 0,1 Gew.?% bei 400° C und
1 Atm. Druck tber Bauxit geleitet mit einem Durchsatz
von 0.5 1l/kg/st. Nach 42 Stunden wurde ein Produkt
mit etwa 0.01 % S erhalten; dieser Prozentsatz blieb
widhrend des Versuches praktisch konstant. Dem so erhal-
tenen Produkt wurde Thiophen zugesetzt bis der gesanmte
S=Gehalt 0.09 Gew.% betrug. Wurde dieser Grundstoff nun '
unter den gleichen' Bedingungen iitber Bauxit geleitetd,

so blieb der S—Gehalt praktisch unverindert.

Thiophen 1l#sst sich also unter diesen RBedin-
gungen mit Rauxit nicht entfermen. .. :



004086

- 32 -

. .\ [S RIS S 34

L «‘Es wurde nun zur Entfernung des’ S aus GasBl
ﬁbergagangen., e ';—v-
) a1 Grundstoff wurde ein! Quay arah GasBl
gewahlt (Siedebereich 200 - 3310 C) mlt ‘einem
S-Gehalt vor 2.18. Gew. Be L e
’ ’ ’ 1
' - Es stel“te sich heraus,’ dass ﬁbe“ Bauxit
bel 400°° C und einen Durchsatz von 0.5 kg GasBl/l/St.
nur- eine- teilweise: Entschwefelung stattfand. In den
“ersten 5. gtunden wurde 1:25 %4 § in dem Produkt gefunden;
wihrénd des Versuches nahm dieser Gehalt jedoch stark
zu, nach 20 Stunden wurde bereits 1,75 % gefunden.
~Der durch Gebrauch verunreinigte. Katalysatc liess
sich mit Luft schnell regenerieren und::hatte dann
Wieder seine ursprﬁngllche Akt1v1t§t -
8 Bessere Resultate wuraen mlt akt171ertem

erzielt (nach einer Saurebehandlung) Dabei wurde
un%e% obigen Bedlngunger nach den_ ersten-5 Stun&en ein
Produkt mlt 1, 15 %S und, nach 20 Stunden mlt 1.3 %=
gefunden. . . _ ) . ,

God L e

L Ethhung der Reaktlonstemperaﬁur auf 425° C

verbesserte die .Entschwyefelung nicht), wahrend gleich-

TFal¥s wen;ger Produkt auf-Einlass gefunden wurde* als
bé; 400’o C, wobei dies immer 99 % betrug.

.‘ =

-

GEPLANTE UNTERSUCHUNG‘

Spwohl nit thlophenaaltlgen Benzlnen_w1e mit

Ganaleh . werden Versuche auf hshere Temperatur ausgefithrs

wefden“-wobev dié Kontaktzeit' mit RUecksicht aufmSpaltung
ceRirs - gehalten werden wird, Wir denicen dies zu erreichen
‘durch Anwendung eines hohen Durchsatzes oder durch
Belmlschung,Lndlfferenter~Gase ‘ |

'« T .»
f . - At . d e :

e P A : . R S A . T,
Tl ) . L s em e Y
- - . ~ . - AL

e S T DS o ST el e

[ - . R R A T gt

: e srEvrean
. '.\4.;., v :{‘_,.. -
- . . N

..~ . BERECHNUNG DER GRUNDLAGEN‘ FUR DIE’
_ :%ﬁmmeme CHENMISCHER REAKTIOI%IEN |
T UINSBESONDERE KATALYTISCHER REAK+
% x TIONEN, VOM LABORATORIUM IN DIE
Rt | PRaXIS. L

e

-

1 UNTEQSUCHﬂHGSTHEMA

Messa aratur fu +
«Wgrmeﬂbertgggung. r S rdmungSWIderstand und
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: Die im vorlgan Monatsberlcht angekﬂndlgteJ
Apparaturﬁnderung ist inzw1schen ausgeflhrt worden.
'Das Messrohr besteht jetzt aus drei Teilen, n¥mlich
gus einem Ansatzstiick von 70 cm Lénge ‘zur Eliminierung
beim Eintritt entstehender Wirbel des Gesstromes, weiter
aus einem 30 cm langen Teil, ‘in.dem die Wirmeliber- =
“gragung stattfindet, und schliesslich sus dem gleich-
f2lls 30 cm langen ;ell, in dem die Auslasstemperatur
Vdes Gases mitt els einer speziellen Komp°n51erungs—
worrichtung gémessen wird. Dies hat' zum Zweck Wirme--
‘mustausch zwischen den- durchstrﬁmenden Gas und der
Rohrwand zu kompensieren, ‘wozu- letztgenanmter Teil .
des- Messroarcs mlf“elﬁer elektrlqchen He1zw1ck1ung
‘verséhen 1st .

‘H"" Be1 e1n1 sen. Vorvnrsuhhen mlt dem neuen ,
‘Messxrohr trat: noch ‘die Schw1er1gke1t auf, dass eine
erhebliche W&rmestrdmung via das Mater1al des eigent-
lichen Messrohres nach dem Teil, in dem die Auslass- -
temperatur des..Gases gemessen. w1rd stattfand. Dadurch
blieb die Wandtemperatur etwa 2° C ﬁber der Gastempe-
ratur, so dass also ncch Erhitzung des Gases erfolgte,
‘was bel den Messungen mit dem leeren Rohr zu unrich-
tigen Werten fuhfte.,-.

) . Durch nnbrlngung eines Rlnges aus‘elnem
besondercn wiirmeisolierenden Material kann dlese
Schw1er1gke1t boffentllon behapcn ﬂerden

-

ZUSAMMENFASSU?G'DER UN”ERSUCHUVGENE'-A'

. Anlassllch der Resultate, erhalten mlt dem
urspringlichen 100 cm langen Messrchr unter turbulenten
Strﬁmungsbedlngungen kamen wir zu. den Schlussfolge-
rungen dlc zur Abanderunv des Messrohres_fuhrteﬁ.

- -Die Ergebnisse der Messungen 1m lamlnﬁren
Strﬁmungsgeblet geben zunZchst den Eindruck, dass '
‘dabei ‘die Anwesenheit von FillkSrpern den WarmelUber-
,gangshoeffiZLBnt nicht cder: wenig beeinflusst, wihrend
dies. dagegen im turbulenten Strﬁmungsgeblet Wohl der
Fall ist. Wie die Untersuchungen von: . guliburn und von
Kllng nachw1esen kann dabei. der Wérmeﬁbergangskoeffl—

ﬁ%ﬁ%t 5 -8 Male gr¥sser sein als in-éirem leeren
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2 UNTERSUCHUNGSTHEMA

: Studium der W&rmew1rtschaft und des .
Reaktlonsverlaufs bei zonéren katalytlschen
Reaktlonen.‘ R , . .

’ '*‘i. Als letzte Versuchsserle 1m frelstrahlenden
Reaktar ‘haben wir- elnlge Versuche betr. die Oxydation
von Méthanol mit Luft. angestellt mit- k8rnigem Silber
.als Katalysator, zur Priifung der Umsetzung und des
;Temperaturverlaufs bel dlesem Khtalysator.

’ e s Danach sind wir zur Ansfﬁhrung einiger
vOrveréuche :im Badreaktor (Reaktor in einex Bad
konstanter Temperatur) tibergegengen. FHr die Begrin-
dung der auf diese Weise ausgeftthrien: Versuche VeY-s
weisen wir auf Nonatsberlcbt Nr. 5.,' o T

o PRI
e, oS

i 4

ZUSAMMENFASSUNG DER.UNTERSUCHUKG.

~Der Unterschied zwisct en.- zentraler Katao
“lysatortempera£ur und Wandtempe ratur ist beim Silber-
kornkatalysator sehr viel geringer, als bei den bis-
her untersuchten Katalysatoren. Dies ist eine Folge
des sehr hohen Wﬁrmeleltvermﬁgens des Salberkorna
katalysators, Pie bel gleicher Wandtemperatu¢ auf- . .
tretende niedrige Katalysatortemperatur hat zur Folge,
dass grdssere Durchfithrgeschwindigkeiten angewandt L
werden kSnnen:als bei den frither benutzten Katalysatoren,
ohne dass sch#dliche hohe Temperaturen und also Neben-
reaktlonen (511dung'von co) auftreten.. <

- Auch mlt dlesem Katalysator kénnte eine
sehr‘hohe Umsetzung des Methanols erzielt werden mi
kurzen &atalysatorfﬁllungen von z.B.. etwa 2 cm Lénge,
die Reaktionszone- beflndet sxch also~w1ederum gunz
vorne im: Katalysa o, e e e

SRl o Badreaktor haben er"einlge Versuche mi%
dem Sllber-Blmssteln-Kontakt bei Variierender Badtempe-
ratur’ ausgefﬁhrt Dabei haben wir zun#chst feststellen
,kvnnen ;dass bereits bei einer Badtemperatur von -- :
'225° C dle Reaktion zw1schen Methanol und Luft merkbar

= Beim Silber auf BlmsstelneKatalyqator ?anden
Vw1r hohe zentrale Temperaturen. Offénbar hat infolge
‘des geringen Warmeleltvermogens dieses Katalysators
die Wandtemperatur nur wenig Einfluss auf die zentrale
Temperatur. Weil die an der Wand liegenden Teile des
Katalysators eine verh8ltnismiseig niedrige Temperatur
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b681tzen ist die Gesamtumsetzung des Methanols in
diesem ‘Reakt ortyp nledrlger als _im freistrahlenden

‘Reaktor; wobei vorne im Katalysator dle Temperatur‘

ﬁber den ganzen, Durchmesser hoch 1st |
' Bei einer Baduemperatur von 400o C wies der
Sllberxornkatalysator anur eine Temperatursteigerung
von ~etwa 25° C auf . Das hohe Wﬁfmeleltvermvgen ver-
hinderte die Blldung elner memperaturplke also sehr_.
effe&trv.» S : o

4

Die Umsetzung von nethénol Zu Formaldehyd

erl¢¢f inTolge dieser: niedrigen Temperatur sehr

vunvollstﬁndig (28 % statt 65—~ T0 o)

Versuchen 1m frelstrah“enden Reaktor,

"~ Da der KamalySator tiber seine ganze L¥nge
wérmer als 400° C war, fanden wir bei diesem: Versuch
eine viel st¥rkere Gesamtoxydatlon -als bel den

N e R
bi

GEPL HTE GNPERSUCHONG: - ., . o -

Nach Priifung des Badreak+ors mlt Hilfe
‘der Formalinreakticn auf Sein Verhalten, werden wir
ihn flir die Oxydation von QO2 zu SO3 ﬁber Vanadiuti-
oxydkatalyﬁatorcn ennfiohten _

D1ese Reavclon hat vor. der Formallnreaktlon

‘den Vorzﬁg dass der Chemlsmus aer.Reaktlon ﬁbern

'31chtllcn°r 1sw TR L e

§ UNTERSUCT-IUI\TCST‘{EM e mpn = T

: Zusammenhang zw1schen Rea&tlonSVerlauf
und Grdsse und ‘Form: dep.“atalysato teilchen.

J*'Hatgman‘61nen Latalysator in Kornform mit

-zahlrelehen Poren 80 kann man- aanehmen dass derxr

1r."

grésste. Teil “der Katalysato*oberflﬁche in den Poren
der einzelnen KBrner liegt. Man kann 51ch_nun fragen
inwiefern dieése Oberfliche ausgenutzt wird; “bereits -
im Jahre 1939 wurde von Thiele in einer theoretischen
Abhandl]ung hingewiesen auf die Bezwehung, die zwischen
katalytischer -Aktivit®t und Tellcaengrﬁsse des Kata-
lysators bestehen soll, . : .

;,_ - - -

. FLr das Studium. dleses Zusammeﬁhanges
haben wir als Probereakulon die Isomerisation von
Isocbuten zu Normalbuten gewihlt, éa-diese Reaktion
nur einen geringen taermlschen “ffezt hat. Als Katam
lysator benutzten wir Terraria,
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S '_Geht'manfvonﬂreinem‘Isobuten'aus 80 -
v~ tritt als Nebenreaktion eine bedeutende Poiymerlsatlon
auf; dies kann man umgehen, indem man’von einer
Mischung von Buten und Butan ausgeht.

~ . Die Rezktion verl#uft bei normalen -
Druck bei einer Temperatur variierend zwischen .
350 - 400° C. Vom Ratalysatormaterial Terrana haben -
wir Tabletten verschiedener GrBsse gepresst, und
~durch Verpulvern von Tabletten wurden auch Kataly-
satork8rner: erhalten. : .

.ﬂ.~4;3Ff‘Die*gasf6rmigen Reaktionéprodukﬁe'werden '
'nach*der‘MéthodeWVOn Bunte-Jaeger analysiert.. =

,.Qfgbeflisobutengehalt'WirdVeinzeln bestimmt

nécﬁjder,Methode‘voanewton und- Buckler:, verbessert
durch van der Hoeven (Bericht Nr. 9016). -

-~ . Zur Vergleichung der Aktivitat der
Katalysatoren nehmer wir als Mzaszstad die Reaktions~
_géséhwindigkeitskonstante-K,“wobei angenommen vird,
dass die - Isomerisation eine Reaktion der ersten '
Ordnung-ist, R T v : = =

; : ity S

ZUSAMUENFASSUNG DER UNTERSUCHUNG: - - . - 2T

‘

i i . Um einen befriedigenden Bindruck der
Aktivit#t dés Katalysators zu erhalten ist es, wie
Vorversuche nachweisen, notwendig den AktivitHts—
verlauf- ilber einige Stunden zu bestimmen. '

- Da gleichzeitig bei den Vorveérsuchen eine
starke Kohlenabsetzung auf dem. Xatalysator gefunden
wurde, ‘wurde an Tabletten-von 5 mm die Xohlenabsetzung
gemessen nach verschiedener Versuchsdauer, variierend
zwischen % bis 8 Stunden (unter gleichen Reaktiong—
bedingungen). Es-ergibt sich nurn, dass die Kohlen-
absetzung,.die zu Anfang am stirksten ist, in den
ersten 3% Stunden bereits auf 3 % des Katalysator-
gewichis steigt und in den- folgenden 4% Stunden ali-
m¥hlich bis zu 4 % zunimmt e v

\\Diése Kohlenabéetzung soll méﬁvals~aine .
Spalthydrierung betrachten, wobei zus Buten Butan
und Kohlenstoff gebildet werden, , v
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1. UNTERSUCHUNGSTHEMA:

- 3T -

PHYSTKATISCH~CHOMISCHE UNTER- .
SUCHUNGEN UBER KATALYSE UND

"~ KATALYSATOREN.

N

o Meséﬁnéiéer Obé£%i§¢hé;v6n‘Kﬁpfer;Magnesium4'
" oxyd-Ketalysatoren. IR L '

~

ZUSAMMENFASSUNG “DER UNTERSUCHUNG:

wurde,

-.Awie‘in.MQﬁatsberiéht‘Nr;ﬁ7*9chon geplant -

bereiteten wir noch einige Katalysatoren -

‘mit verschiedenem Verh#ltnis Cu : MgO um die

‘Reprodu

zierbarkeit der/Bereitung festzustellen.

Obwohl. versucht wurde diec_Bedihgungen wihrend

. der Bereitung mbglichst-gleich zu wihlen mit

-den bei
"die Obe

einer frlUheren Serie benutzten, waren
rflichen bei den neuen Préparaten etwas -

«“kleiner,und,wich,die:érhaltene.Zusammensetzung.
Cu- : -Mg0 merklich von -dem geplanten Verh#linis
ab, Dennoch war Jetzt die Duplizierung schon ‘
viel besser als‘béi‘dénuimpMona§Sbericht'Nr,.7v.

beschri;

ebenen Priparaten. Ein systematisches . .

-Studium;derABereitungsmﬁtho@gﬂwurde-Weiter noch
nicht gemacht, da wir erst katalytische Eigen-

“schaften und Hochtemperaturadsorption unserer

- bestehenden Serie -untersuchen wollten, und-die
Oberflichenmessapparatur fiir andere Zwecke
bendtigt war. T T

Normels
genannt

Eine Ubersicht der Oberflichen unserer
erie Katalysatoren (i.:.) und der oben-
oh Priiparste (x) gibt Schaubild ~

worin diefGrBsse,der,Obe f1§che7a1s,Funktion'. 
der analytisch bestimmbten Zusammensetzung
Cu : MgOLgegebenfwirdv(ausgezogenewLinie§ neben

der unt
von  Was
Katalys

en zu bes rechendén aktivierten Adsorption
serstoff’ (punktierte Linie) und den °
eresultaten'(striChpunktierté Linie).

E WEITERE UNTERSUCHUNG:'

 GEPLANT

der Ber
+ fl&chen
-aber da

. Wir werdex.in der kommenden Zeit' wohl
noch einmal n#her auf die Reprdduzierbarkeit .

eitung und deren Einfluss auf die Ober--
entwicklung eingehen, Vorldufig wird =
s Hauptinteresse auf aktivierte Adsorption

" “und katalytisches Benehmen fallen,



1004092

-38 -

2. UNTERSUCHUNGSTHEMA:

R Versﬁéié {iber \ka,faiyfbische Aktivitht von |
"1Gﬁ7Mg0-Kata1ysatoren.f. T :

. [

ZUSAMMENFASSUNG DER UNTERSUCHUNG:

' wahrend der Berichtsperiode,gelang s uns -
“-einige vergleichende]Messungpn;ﬂb%rvdie Aktivi-
t8t von Cu-MgO Katalysaioren~versphiedener;- :
Jusammensetzung auszuflhren, Dabel wurde die
Hydrierung von'Methyléthylketgn‘zum~Buty1alkohol
;. gtudiert und zwar wurde flber . eine bestimmte
“Menge -Katalysator eine genau ‘dosierte lienge . 1
;eIéktrolytiSch-entwickel%en'WgSSérstoffs-geleitet,
“die eine bestimmte -Menge Keton mi fdhrte, _
Qﬁinﬁér-dem-Katalysa'or-Wif?—rrc—%farrlv?keerfur,
‘gusgefroren und die nicht-umgesetzte Menge Wasser-
stoff gemessen. Daraus l#sst sich- berechnen :
‘wieviel Prozent des Ketons hydriert wurde.
‘Man macht nun flr jeden Katalysator Messungen

“bei mehreren Temperaturen unm sicher zu seiny —

Ed,‘a’éfs-v.man,j.m Gebie‘be-arbeij_!;efc;wo'‘bei_steigender
“Pemperatur die Hydrierung gtinstiger wird und
also. die umgekehrte:ReaktiOn.noch nicht mitspielt.

Aus’ den erhaltenen Umsatz-Temper tur-Kurven .

PR rdie verschiedenen-Katalysatoren 1#sst sich ,
“punYIeicht ablesen wie sich dic Aktivitd@iten der
~rerschiedenen Eatalysatoren bei einer Versuchs— .-
‘femperatur verhalten und man kann diese Aktivi-
~t§teﬁ‘als“Funktion“deeratal-satorzusammensetzung
.guftragen,. Dies ist in Schaubild gemacht N
worden und gwar Tiir eine Temperatur von etwa
110° C, Es sei gleich vorweggenommen, dass wir
-@ie .Absolutgenzuigkeit der Kurve nicht hoch -
zan3¢hlagen.‘Daiﬁr_ggﬁ]eSgbei‘geanersﬁchen zuviel
Schwierigkeiten mit: der.Josierung cer kleinen
Mengen Keton und %x Messung.der Ubriggebliebenen
~Mengen..Wasserstoff; Pie .Form der Kurve halten wir
_aber.fHr richtig urd daraus lassen sich schon -
‘einige. interessante’ SchllUsse ziehen: T

1. Bei . den Messungen war immer ein gleich grosses
- Gewicht an binZrem Katalysator anwesend im-
- Reaktionsrohr,. Pas bedeutet aber, dass bei
“denqmagne81umreichen Katalysatoren erheblich
weniger Kupfer anwesend war. Tats8chlich
verhielten bei den Messpunkten 1 bis 5 die

-

anwegendengxnpfermengen‘sigh;wie,; .
1: 0.90 : 0.69:: 0,31 : 0.16.
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Trigt man dem Rechnung so verhalten sich die
Aktxvitaten proeGewichfseinhelt Kupfer als '
P& _,,‘ 1L 1.4 3 2.4 ..4.1 : 4.9 -

nind man 51eht ‘wie bei zunehmender Verdﬁnnung :
. des Kupfers mit MgO—die »»»»» Akt1v1tét pro Gewichts-
elnheit 1mmer zunlmmt _

2 Ein emnfacher Zusammenhang zwischen Oberfliche
un&aKatalyseresultaten darf man nicht erwarten,
 da-die.gemesszne: -:Oberfléche sich: auf beide
“fKomponenten beziéht, wihrend fiir die Ketalyse
nur das Kup;er eine’ Rolle spielt N

EELGrundverschleuen 1st die. Lage bei der akt1v1erten
©  "Adsorption von Wasserstoff, Erstens sind hier

~ die. Messungen auch ‘wieder bezogen auf gleiches:

. Gewicht an blnarem<Katalysator ‘und zweitens :
ist anzunehmen, dass hier, wie be1 der Katalyse,
nur des Kupfer eine Rolle sp:.elt “Pats8chlich
zeigt sich nun, dass die- maximal aktiviert -
adsorhbierten Mengen Wasserstoff (nzZheres hier-
iber siehe unten): einen- wenzgstens qualitativ
glelchartlgen Verlauf zeigen mit der Zusammen-
setzung der bindren. Katalysatoren wie -die
katalytischen Aktivititen. Wir glauben, dass’
‘Hier zum ersten Male ein derartiger Zusammenhang
von aktivierter. Adsorption und Katalyse im
blnéren Systen gezeigt Worden 1st :

AN A

GEPLANTE WEITERE UNTERSUCL-IUNG‘ o

T

-

. Wix mBchten den Jeﬁzt gefundenen
1nteressanten Zusammenhang nZher studieren-
und mniissen dazu vor allem genauere.Messungen
der katalytischen Aktivitsit machen: Im beste-.
henden Apparat ist @ies micht mdglich; es soll
somit eine: bessere~Methode zur Doslerung des .
Ketons und:-izur Messung des Wasserstoffs ent-
W1akelt werden. - .

ALY l, ' B -
t x . .

;.
™
A LN

,,:.r -

3. ﬁNTERSUCHUNGSTHEMA

' " Die rbntgenographische Untersuchung
von Cu-MgO—Katalysatoren... .

s Srwren el

ZUSAMMENFASSUNG DER UNTERSUCHUNG"'

',-._‘

" Wghrend der Berichtsperlode wurde das
Studlum der basischen Kupfersalze.weitergefihrt,
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‘wobei unter anderem ein basisches Sulfat
gefundentwurde, das wahrscheinlich @em basischen
Hitrat sehir Zhnlich gebaut, ist und bigher in der
“Literatur nicht beschrieben wurde. Weiter wurde
“versucht mit der R8ntgenmethode Klarheit zu .
Echaffeniih“&én-Qbenbeschriebenen_SchWierigkeiten
bei deri Beteitung der Katalysatoren -mit reprodu-
zierbarer Oberfliche und Zusammensetzung. Dies
gelang pur;sehrrteilweise;fein klarer:Zusammenhang
zwischensR¥ntgenbild und Oberfléche . (den es ja
-in-mienchent FAdllen gibt) haben wir hiexr:noch nicht
finden k’ﬁnnen. S R '
T A o T ‘

T I Uvdigens war die RYntgenabteilung wihrend
der Berichisperiode sehr beansprucht::durch einen
Aufﬁmag]ZurgUntérsucgunguderlAsphaltens aus '
Coevorden (Holland)-0L, der-schnell beerbeitet
werden musste. o 5 L o

PP .

, GEPI.AET}E _W'-E—ITERE UNTER'SUCHUNG:

~ 3. TFortsetzung der Messungen an nicht-
~reduzierten=Katalysatoren;qstudium‘der.vor- -
erhitzten Katslysatoren (Oxydstadium); Studium -

 einiger Kontakte im reduzierten Zustande.
4. UNTERSUCHUNGSTHEMA: .~

° 'v-Adsorﬁticnsmessupgéﬁ“béi hheren «.
Temperatureﬁﬂgn Cu-Mgg,Katalysatoren. -

REr e .-

~a

ZUSAMMENQAsgbﬁGiﬁER Uﬁmﬁﬁéné’f’

7" ymnsena dei Berichtsperiode wurde die
aktivierté: Adsorption von Wasserstoff an flnf
Katalyseatoren -unserer -Normalserie :gemessen.

G:

Dazu wurden Isobaren bei 5.0 cm Deuneck aufgenommen
im Temper@turintervall O - 100° C,wozu an jedem
Katalysator beli etwa sechs verschiedenen Tempe-
ratureri gemessen wurce, Die erhaltenen Isobaren
. geigten alle- ein mehr oder weniger. ausgeprégtes
Maximum, wihrend sich weiter herausstellte, dass
die pro Gramm bin#ren Katalysetor aufgenommene
Wasserstoffmenge’ven der, Zusammensetzung des
Kontakts stark abhingig war. Merkwiirdig ist,
dass die,beiden.kupferreichsten;Katalysatoren_.
am wenigsten adsorbierenrn und dass dort asuch
das Maximum in der Isobare am wenlgsten ausge-

prﬁgt ist.. , o
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.. Ty¥gt man die maximal &tiviert adsor—
bierten Mengen Wasserstoff als Funktion der Zusam-
mensetzung im Diagramm auf, so resultiert die
strichpunktierte Linie ‘des Schaubildes.;'W:e stark
Megnesiumoxyd das Vermdgen des. Kupfers zur akti-
vierten H2-Adsorptlon steigert, lcuchtet ein =
falls man“bedenkt, dass hier (w1e bei der Katalyse)
die Zahlen fﬁr 1 Gramm Mischkontakt angegeben sind.

Lo i Merxwﬁrd:g ist weiter die Zeit, bendtigt
zur Gle1chgew1chtse1nstellung in- verschledenen ' ‘
Teilen der Isobare. Im Gebiete sehr niedriger Tem-
peraturen {van der Waals'sche Adsorptlon) gind die
Zeiten kurz (einige Minuten), im steigenden Teil
der. Isobare werden sie sehr. viel 1¥nger (bis—zu
vielen' Stunden) um- denn bei hdheren Temperaturen
als ‘die des Maximums wieder merklich abzufallen,-
ohne Jedoch in dle Ordnung Wenlger Mlnuten zZu-
kommen._. " S

9{“
oy
o ’

GEPLANTE WEITERE UNTERSUCHUNG.
e Da es Jetzt au331eht als o¥- zwzschen

akt1v1erter H2- Adsorption und katalytischen
Benehmen ein enger Zusemmenhanz besteht, scheint
es angebracht, einmal nachzugehen wie es mit .
dexr Adsorptlon eineseventueli .2 u*h'drierenden
‘Substrats steht. Messungen mit Methyl&thylkefﬁn
lassen_51ch aber kaum machef ohneeihe ganz

yesondere Apparatur zu bauen. Wir ‘werden’ deshalb
elnlge Messungen ‘mit Athylen: machen und'unsere
Apparatur dazu etwas abandern..

II-B-13. AUFBAUREhKTIQrE DURCH‘PHOmO—
. : CHEMISCHE -ENDSTANDIGE ANLAGE-
RUNG VON HALOGENWASSERSTOEF
. AN OLEFINE.

.{._. .

B

Dle Versuche betreftend d1e Anlagerung
von HC1 an Allylchlorld mit Hilfe besonderer .
Kettenanreger in.der Stromungsapparatur wurden
fortgesetzt¢,»
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o 5—'D1e naehfolgenden Kettenanreger wurden
unter den inm- vorigen Berlcht erwéhnten.Bedingungen
unteﬂéuﬁht‘“ - e e

SECS T g) Nltrourethan ook -
"V-‘ib)c1,-Me91tyln1tr1m1n.'] PR S
$ TN In beiden FHllen wurde kein 1. 3-D1chlor—
propan geblldet-'wohl wurden-etwa 10 % 1. 2-D1chlorpropan
und etﬁa 5 % Polymer gefunden.w. T
: % Da. dle nachstehenden Kettenanreger sich |
nlcht 1n«£11ylchlor1d 13sen—und alko'rnicht geeignet
waren zur Anwendung in der StrémundSgpparatur, wurden
- mit dlesen‘Stoffen einige Autoklavversuche durch— {
gefﬁhrt‘ e S

'ag Formhydroxamséure
b) . Acethydmzmmsiure _
c) Formam1dox1m.w,- ‘ T S
' aE :Die Verguche wurden auf ganz éhnllche Welse
_wie fruher mit Benzoylperoxyd in einem Autoklav aug-
gefﬁhrt o . '

> tE ”3' In einer Glaskuvette Wurden pro Mol Allyl—
Wéhlorld ‘2 Mol Salzsdure bei - 80° 'C kondensiert. _
Nach Zusatz des -zu priifenden Ketienanregers wurde .
die Kiiv¥ette in einen Autoklav gestellt und danach
bis "120° C erhltzt Nach Ablassen der Autoklav-
-einheit und Auswaschen des Reaktlonsproduktes wurde
_dies analysiert . . . o

PR TR

Es stellte s1ch nun heraus dass von derxr
Blldung einiger Prozente. Polymer abgesehen keine
Reaktlon auftrat. - ‘

: Nach diesen Versuchen wurde zur Kontrolle
ein Versuch mit Benzoylperoxyd ausgefuhrt der die
- normele Umsetzung ergab .

LA g'-
. P4

Nlt der Stromungsapparatur wurden noch-
einige Versuche mit Sauerstoffzusatz zur Allyl-
chlorld—Salzsauremlschung ausgefithrt. Um die Sauer-
stoffdosiering. éanau auafiliren zu kdnnen, wurde ~ -
ein Sauersﬁoff- tlcxsteffgemlsch mlt 8’% 02 verwendet.
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.Véisﬁéhébe&igéuggéh::

. Temperatur ~ 200° ¢
Druck - : 25 Atm,.
. HOL - ,
Kliylchlorig 2 Uol.
Einwirkungszeit ,
bei 200° C . etwa 3 Min.

- Versuchsdauver 6 Stunden.

Zwei Versuché mit je soviel Sauerstoff
wie dem akbtiven Sauerstoff von 5 bzw. 20 Gew.% Ben-.
zZoylperoxyd entspricht, ergaben kein glnstiges
Resultat. Es.wurden nur einige Prozente 1.2-Dichlor-

propan und Polymer gebildet. =

Wir werden nun‘noch einige Versuche mit

der Strdmungsapparatur ausfiihren, wobei eimige Xetten-
- anreger, die bei der Reaktionstemperatur fliichtig sind
und mit Salzsdure nicht oder nur derart reagieren, dass

das Reaktionsprodukt wieder als Anreger fungieren kannm,
in Anwendung kommen erden. = - Lo ‘

—_ ~

S —— -

 GRUNDLEGENDE UNTERSUCHUNGEN AUF
DEM GEBIETE INDUZIERTER KETTEN-
REAKTIONEN ZUR BEREITUNG HOCH-
WERTIGER BENZINE, SCHHIEROLE
ODER' CHEMISCH-INDUSTRIELLER
o . ERZEUGNISSE.. .

| In der:Berichtsperiode wurden Usniter=
suchungen angestellt tiber die Wirkung ‘von Bleitetra-

8thyl auf die Polymerisation von Propeih und Athen.
'Es wurde gearbeitet bei einenm maximalen Anfangsdruck

von 250 Atm. und Temperaturen variierend zwischen
240 un&f§60°;c,,. L ' : -

Ny

Bei dexr Polymefisation von Propan fanden

’Wir ein schwaches Maximum wvon 131 in der Anreger-
- ausbeute bei 310°, Dieser Wert liegt hdher a2ls der

friher gefundene (75), weil bei den damaligen
Versuichen der ‘Anreger noch.nicht ganz zersetzt

a.h. vollig wirksam geworden war, und bei der neuen
Versuchsserie wohl. : :
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Be: einer Reaortionstemperatur wvon 320° C
wurie der Finfluss des Anfangsdrucks des. Propens .
auf die Anregerausbeute geprift. Es trat ein Rilckgang.
dieses Wertes bei fallendem Anfangsdruck auf
}Der Verlauf ist linear. - :

o ZAHLENQAFEL‘ 7.

gAnfa.ngsdruck\ in Atm. - Ariregeransbeute
- . .
260 e8
175 ' 74
S , 34
v T B 52
2%6. - 3T 12
17 o B 0

Die Polymerlsaulon von Athen konnte
leichter durch-Bleitetradthyl induziert werden als
die von Propen Bei einem Lthendrucl von 250 Atm.
fanden wir Anrege*ausbeuten »die wesentliich héher
waren. Es tritt hier ein MaX¢mum von 460 auf bei-
276° C. Der Einfluss des Druckes auf die. Anreger- -
ausbeute von Bleitetraithyl war gleichfalls linear
'ébnenmeud bei : fallendem Druck.

\

-~

;zmwmma S.

A e .
‘Mittlerer Dituck  { An-;egsraLaheuta [ Anrsgerausbeute -
B Am. | bei 280° C bei 230° C
215 b T a7s - -
225 N - : 313
T30 - 70 - b -
580 e 2ams 1980

Die Arrhenlusglelchung Tiir die thermlsche
Athenpolymerlsatlon (welehe Reaktion bei 250 Atm.
gleichfalls als eine Rea&tlon der ersten Ordnung
beschrieben. Wer en kxann) war:

T inx =209 - 37990

‘ S Per VWert der Aktivierungsenergie von
37000 kal, ist gut in Uber elnstwmmung mit einem
Wert, der Pease (J.Am.Chem.Soc. 53, 1158 (1930))
angabt némlich 35000 kal,

~
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P Beixbeiden KbhienwaSSerstoffen wurde die
Arrheniuggleichung fiir die Tetraithylzerse ng .
bgstimmt. Wir fangen; : _ . : :
~ in Propemmilieu : 1n k = 18.1 - 23200
in Kthenmiliew : In 'k =13.7 - 23200

-

' ' Vergleicht man diese Formelnm mis denen,
welche durch Leermekers (J.Am.Chem.Soc. 55, 4508 -.
(1933)) fiir die Zersetzung von Bleitetraithyl in

verdlinnter Gasphase gefunden wurde,. nZmlich:
36000 |

: . TS L 4 .
;33i;;.:.}n X ‘_d"B.-'“TﬁT"_ R o _
56 ergibt sich’, dass die erstgenanniten Gléichungen
davon vollkommen abweichen, Sowohl die Aktivierungs-
energie wie der PFrequenzfaktor ist in beidzan Fsllen

niedriger. '

, ", Das Verh#ltnis der Geschwindigkeiten,
die-sich aus den ‘genannten Gleichungen berechnen
lassen, sind in nachstehender Tabelle zusammengestellt.

_ZAMLENTAFEL 9.

T "5 -
. oo Tk w, <.% 30
‘ : T{mp. BN : ;.Ble?.tetv;aiﬁf.xyli-?.; oo ~
: —"-‘:. . i nach Leersakars _.in Athenzilieu . - in Propenmiliou
e e : s : -
- B I3 (s B LT - 4

8 310 p-T oo o A 180 S

330 b 4800 T 550 - : i 32

350 J130C0 .G ) 74
e

- Hieraus ist ersichtlich, dass die Zersetzung
des BleitetraZihyls in einer Temperaturstrecke von
285-350°.C in.Athenmilieu einern Fakitor 6 bis 20 lang--
Samer . verliuft als in verdinnter Gasphase, wdhrend in

Propenmilieu die Geschwindigkeit 100-200 Hale kleiner

T Ok
ist. - . . LT TR e

i TR IRS e e

PO

;“,Bein@epgﬁntgrsudhung nach. der Art der

gébildeden Polymerisationsproduicte hat sich heraus—
-gestellt, dass.der inreger keinen Einfluss. auf die
Zusammensetzung .des Polymers austiby;, doch dass diese
nuxy durch die Reakiionsftemperatur besgimmt wird.
Bine bei. einer hesiimmicn Reaktionstemperatur ausge-
. fdhrte thermische Polymerisation gibt Produkite der—
Sélben Zusamnecnsetzung wie-eine bei. derselben Tempe-

ratur ausgefihrte induzi%;te"Polymerisation.
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II-Br15. © . ‘UNTERSUCHUNG NACH DER KORRQSIVEN
777" . -'WIRKUNG VON ERDUL-NAPHTENSAUREN
o AUF METALLE. . |

b6 -

-

UNTERSUCHUNGSTHEMA : |
N Einiée etg%ﬁzende'VerSuche-mit-chrom-
S'-tahlen, s soaiiel® L i . R .

EER

. ZUSAMMENPASSUNG DER UNTERSUCHUNG:

‘ 'Die wenigen zur Verfligung gekommenen
Werte eignen sich noch nicht zu einer nZheren .-

BeSprechung,_

I1-B-16.  GASANATYSE DURCH VERDAMPFUNG
6. o " IM HOCHVAKUUM. |

. "7 'Wie im vorigen Bericht erwdhnt,
verursacht die gleichzeitige Anwesenheit. von Propan
_,§chwierigkeiﬁennbei-der Analyse von Methan-ithylen—
Athan-GemischenDiese Schwierigkeiten werden wahr-
‘Scheinlich verursacht durch Ldsung des Athans im
fliissigzen Propam, wodurch der Dampfdruck des Athans
so- weit sinkt, dass diéses gelSste Athan bei - 196°
schwer_abpumpbar wird. . - T -

Wir naben-nun versucht schon bei dexr
Kondensation des Gemisches eine bessere Trennung
' der Komponenten zu erzielen: 7
a) durch eine_verbgsserte=R§gulie%ung des Tempe-

. raturgefslies im Kondemsationsrohr; -~~~
b)-.durch- Vergrdsserung der-Kondensationsstrecke-
(Anbringen von Einstlilpungen nach Art der

nVigreux"-Rektifikationskolonnen). <

S Lt Da die hiermit erzielten Resultate
noch unbefriedigend waren, habeh wir versucht das
Auftreten des fliissigen Propans: zu vermeiden

durch Kiihlung bis etwa - 205° C:(Einblasen von
Wasserstoff in den fliissigen Stickstoff); hierdurch
wird eventuelle Unterkithlung des Propans (Schmelz-
punkt - 187° C) aufgehoben. Abpumpen des Athans

bei dieser.Temperatur ist aber nicht méglich;
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Abpumpen nachdem die. Temperatur wiedexr auf - 196° C
gebracht worden war zeigte. keine Terhagserung gegen—
iber fritheren Resultatern. ' o -
S . Drittens Haben wir versucht das Hochvakuum
der Pumpe zu verbessern durch Vorschalten einer '
zweiteﬁ;(zweistugigen),Dgffusionspumbe;~auch.hier-
durch wurde die ithylen—-Athan-Propan-Trennung nicht
merk bar verbessert. R . : S
s e Bine-befriedigende Trennung wurde erst
erreicht durch Vorschalten eines in flussigem Sauer- .
stoff (- 183° ¢) - geklihlten Kondensationsrohres:

das Propan wurde hierin gzuch beim Abpumpen vOllig
zuriickgehalten, wihrend Athylen und-ithan hieraus -
leicht abpunpbor waren und mittels nachheriger v
Kiihlung durch-flﬁSsigen~StickStoff,scharf,analysiert
werden:konnten. - ‘.o '

5  Anschliessend an die Trennung von Propan

und Iscbutan haben wir such noch Gemenge von Isobutan
und n.Buten untersucht. BEs stellte sich heraus, dass
bei sorgifaltigem Arbeitexn auch hier scharfe Ubergiange
erzielt werden konnten, woraus fiir Gemenge mit einem
Verh#ltnis n.Butan/Isobutan > 1 der Gehalt an Isobutan
und n.Bubtan mit einer-Genauigkeit von etwa 2 % -
berechnet werden konnte. Durch Anwesenheit von -

Propan wird diese Analyse nicht gestdrt. -

L Diese Untersuchung wurdeﬁhiermﬁt abge-
schlossen. Das gesectzte Ziel wurde erreicht: die
Entwicklung ciner Analysenmethode fiir gasférmige
Kohlenwasserstoffe; die cusfiihrbar ist mit. viel 3
kleineren Gasgustern als die. Podbielnisk (0.5 em”
statt 5-10 dm’) und die weniger kostspielig ist
(n: Arbeit, Apparstur und Verbrauch von flissigem-
Stickstoff). ' :

II-B-17. BEREITUNG VON STRASSENBAU-
RITUMINA AUS PARAFFINHAL-
TIGEN BITUMINA,

Zur Fortsetzung der Versuche wurden, wie
bereits im Monatsbericht Nr. 7 angekindigt, Bitumina
“pereitet, denen 10 % Weichparaffin zugesetzt wurden.

Diese Bitumina wurden darauf bis zur Penetration
des Ausgangsbitumens abdestilliert. o
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Es stellte sich gedoch heraus, d28S

praktlsch alles: Paraffin durch dle Destiilation_w\

verloren geht

“Unm. doch ein B;tumen mit gut 4 % Paraffln

‘und mit einer Penetration bei 25% C zwischen 50 und:.

60 zu erhalten, wurden darauf einer Mischung, bestehend
aus 70 Teileéen: Mexphalt 10/20 und 30 Tellen Mexphalt
20/30 ~10 . % Welchparaffln zugesetzt.-'~~

D1e Eigenschaxten dleser Bltumen—Paraffln—

Mlschung warens -
Pen./253% -C = 60+ Schmelzpunkt R & K- 4750 c

(Xristallisiertes) Paraffin 4.7 %o

-~

Dleses Bltumen Wimd als Blndemittel

einen ulneralaggregat zugesetzt werden; danach

- werden die. Eigenschaften mit einer Mlneralaggregat-
‘Bitumenmischung, bereitet mit no”malem Mexphalt
50/60 vergllchen werden L oy

Ijiﬁils.‘

H“PS:ELMUNG VO LASOL“F'AUCf'
SCHWEFELREICHEN PARAFBINESCHEN
?OHOLEN DURCH;DRUGLd¥DQIERUNC

s on Legenstand erd ‘Micht be—

rlohtet da kelne eX}erlmentelle Arbelt aus~efuhrt

VII§B~19._~

AVTAGERUNG YOX {AH AN‘ R
TRDOL PUCVbTANDE ZUR HERSTEL—
TUNG DUNNFLUSSIGER PRODUKILE
M HORFREM WASSERSTOFFGEHALT.

Uber dji esen Gegenstand wird nlcht

berichtet,.da ! keine experimentelle Arbelt ausge-
fihrt vordeﬂ ist.
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 UNTERSUCHUNGETN

‘AUF .DEM GEBIETE DER 4N
WENDUNGEN VON JLERZETU G-

produk ; +.
in Bericht Nr. 8813 II1 beschrieben. Das war :

NISSEN. .

IDENTIFIZIERUNG VON VERSCHMUT-
‘ZUNGSPRODUKTEN. IN VERBRENNUNGS-
- MOTOREN. o

.‘ ‘\_

E'Die-fﬂr die Analyse”voﬁnVérschmutzungs-
ten angewandte Methode ist. zum ersten Mal

Jjedoch noch nicht ihre endglltige Form, da diese

Art.Produkte, die im Motor vorkommen, !eine sehr.
grosse:Verschiedenheit aufweist; erst’eine grosse
Anzahl Daten kann es uns ermSglichen die beste
Methode fUr all diese Produkte festzusetzen. N
Grunds@tzlich ist die Methode jédoch gleich -
geblieben. Eine der anfénglich zweifelhaften
Hragen war,. ob die Trennung in verschiedene
Fraktionen wohl:mit den kennzeichnendsten Unter-
‘schieden:dieser Fraktionen zusammenfiél. Wir haben
deshalbein-Gemisch aus Lacks®uren, ‘ausser nach der
Normalmethode, auch nach einer ganz ‘anderen Methode
-gepriift. Die Normalmethode beruht auf der Differenz
in L¥slichkeit der Kaliumseifen in Kthylglkohol-
Benzol-Mischung und-wir haben daneben eine ‘
Trennung durchgefiihrt, die nur aif der Differeng
in*LSslichkeit der SZuren selbst:beruht. Letzteres
erfolgtesin - einer Kombination von' Lgsihgsmitteln.
Geldst in Alkohol-Benzol wurde das Gemisch mit
Ather pri#zipitiert und der Niederschlag entspricht,
was Sdurezahl, Verseifungszahl und Ldslichkeit in
einer. grossen Anzahl Ldsungsmittel betrifft, gut
den Sduren, deren K-Seifen unldslich’gind in
Alkohol~Benzol-Mischung. Das in Ather:18sliche
s Produkt-wurde noch mit Benzin -eiredatl in.ainen
-16slichen und unldslichen Teil. Bei:Vergleich dieser
Produkte mit den S#uren, deren Kaliumsalz in.

Alkohol-Benzol 16slich ist, stellte sich hersus,
dass diese:SHuren noch eine SZure enthalten miissen,

die schr gut® in’Benzif 16slich is+t.' Auf Grund
davon wurde die Kaliumseifemethode noch erginzt,

dinden
wurde,

der in:BenZin 1l6sliche Teiliseparat isoliert
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. ‘Uber diesen Vergléich der beiden Trennungs-
methoden kann ausgesagt werden,'dass er ergab, dass
beide Methoden ungefZhr dieselbe Trennung zwischen
den verschiedenen Lackszuren _hexrheifithrten; damit
hat die Wahrscheinlichkeit der Richtigkeit diesex
Kaliumseifemethode zugenommen. ' ' ,

Um Nsheres zu ermitteln Uber die Faktoren,
welche die Verschmutzung im Motcr, insbesondere’
im DieSelmotor; beeinflussen, haben wir eine Serie
V?rsuche mit einem Caterpillzr Dieselmotor ausgefiihrt.
s Eins der ersten Untersuchungsthemen war der
‘Einfluss der Flichtigkeit und des:Raffinagegrades -
des . Schmierdls audei@_Verschmptzung;‘Es*hatte~sich-
n&mlich herausgestellt dass ein-rohes venezola-
fnisches,Desﬁillatuvon éurag o (weite.-Siedegrenzen, ~
Viskositit Ers = 9) bei einer- 100=stlindigen Motor-
probe eine bggonders_starke Verschmuatzung gegeben
Als Mass fir die Verschmutzung. wurde ange-

“hatte. .
nommen,die Summe der Absetzungen: aniverschiedenen
"Stéllen im Motor und des unldslichen:-Schmutzes.
imgebrauchten 01, 2abzliglich der- Asche. ‘
P Nach-einem 18-stliindigen Motorversuch war
.diese -Gesamtmenge Schmutz beim-genamnten rohen -
venezolanischen Destillat durchschrittlich 19 g
und.bei Vérsuchen mit szureraffiniertem venezo-
lanischem Destillat aus Hamburg: (BEz3:Ecn = 9) = -
‘viel geringer, n¥mlich nur 6.6 g duéchségnittlicho

T - Da 'die Verschmutzuhgsprodukte:. in einem
DieSﬁlmoﬁbrﬁhauptSﬁthichnals unvollstdndige
Verbremnungsprodukte. zu betrachten sind, kdnnte
auséér'dér;ghemischén_Stdﬁilitétzauchtdie Fliich-.
tigkeit ‘des Schmiermittels’ eine Rolle. spielen.
T R . f
;3 .0 .. Zur Uberprifung dieser Anyiahme ‘wurde
-#fas-.einem venezolanischen Roh&l -ein ‘Schmier-
31:édéstillat‘bereitet;(naphthensﬁureffei) von
B .-=:4.,8; d.i. fliichtiger als-obengenanntes
Hggburger Schnierdl. Einige Portionen:dieses
‘Redestiklats wurden auf verschiedene Weise
-yaffinieért, nd@mlich: : o

:fa)fﬁx%fHésdmg'&anéch 1 ¢ Kalk und 4 % Terrana
b)lO% ! _n».‘4, R T R % u n n . % oo
c) in Benzinldsung behandelt mit 70 % Terrana
gur Entfernung simtlicher Harze,
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R ;.DaspReSultét der Métorversuché mit den
 vier Ulserten war wie folgt:™ .~ . L = -
e - o - Bgg Durchschn,
L e Totalver-
ST e _ . schmutzung
Unbehandedtes Redestillat - = 4.8 11.0 g "
ditto raffiniert mit 4 %_H?SO4 4.5 9.0 "
Te— " 30" 4.5 - 9.3 "
o mit Terrana harzfrei 4.4 9.3 v

- . gemacht

o © ' Daraus ergibt sich, dass die Raffinage
mit 4;%"H”SO4 eine Abnahme der Verschmutzung
‘herbeifil %%' doch dass stirkere Raffinage keinen
veiteren-Einfluss hat ebensowenig wie totale =
Ehthamz!mg.),,;' LT . o o e

' _.Die Verschmutzung bleibt nach S#urebehand-
.lung'nochﬁgrasserﬁals'beim“Obengenannten Hamburger
Schmierd8l Egn = 9, woraus man auf einen wenigstens
gleichfgnpsgg

1. UNTERSUCHUNGSTHEMA:'

,annte;pEsfWérden*jeaqchﬁnochjWeitererVersuche

xzuf”EfZialung'einer_zu?e?}ﬁgéiggn:Schlussfolgerung

- engestellt.

OXYDATIQNSBESTANDIGKEIT VON
SCHMIEROLEN IM ZUSAMMENHANG ™
MIT DER- KONSTITUTION DER. AUS-
o GANGSSTOFFE. =~

Y

| Studiun Bbver ‘die Kinetik des Oxydations—
- -prozesses. - A . :

\ ' Bei der Berechnung der ReaKtionsgeschwin-
digkeit der Oxydationsreaktion wird angenocmmen,
dass es sich um® eine bimolekulare Reaktion -
hendelt. In diesem Fall istsies-moglich zu einer .
brauchbaren mathematischen Bezishung zwischen.
der aufgenommenen Sauerstoffmenge und der Zeit

zu kommen. (Siehe den Septemberbericht). -

004106

n Binfluss der Fliichtigkeit schliessen
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: . Bei dieser bimolekularen Reaktion wird
also angenommen, dass die Oxydationsgeschwindig-
keit direkt proportional ist mit der Konzentration
des Sauetstoffs und mit der Kongentration des Oles.
‘Leétztere kann durch das grosse Ubermass 01 als -
‘kons8tant--angenommen werden. Folglich muss die
Reaktionsgeschwindigkeit direkt proportional

sein mit der Konzentration des. Satierstoffs.

4

I +Nun ist die Tatsache,  dass .die ‘auf Grund
‘dieser Annshme ausgefiihrten Berechhiungen ziemlich
“gute Resultate ergeben, schon ein gewisser Anhalt
Fiir diese Auffassung; ein experimenteller-Nachweis.
dieger Proportion bleibt  jedoch erforderlich.

- i7" Bei einem. OxydationsversucH: mit -einem
‘veriezolanischen Raffinat aus Hambury wurde die.
Aufnahmegeschwindigkeit von- Sauerstoff gemessen
bei verschiedenen Riihrgeschwindigkeiten bei 1 Atm.
and; bei -k Atm. Sauwerstoffdruck.’ - = . 1.
rihgformigen Glasrchr, das ungefzhrizur ‘H&lfte
mit OL gefillt ist. Die verschiedenen Ruhrge- -
‘schwindigkeiten (Riihrintensit#iten) we¥den erzielt
indem man diesen Ring in horizontaler Stellung
stillstehen oder unter verschiedenen Winkeln mit
verschiedenen Geschwindigkeiten kanteln lésst.
Dadurch kdnnen sehr verschiedene Rilhrintensitdten
- erhelten werden. 2 : : R

¥R Der Versuch wurde durchgefiifi®t in einem

' — Die Resultate dieser Versuche folgen .
‘nachstbehend; die Aufnahmegeschwindigkeit des

- Senerstoffs ist ausgedriickt in cm3 Sauerstoff 5 .,
~won 0° C und 76-cm Quecksilberdruck pro 100 cm” Ol.

‘Die Temperatur beim Versuch war 200° C.

.

aufashme gesé!wwindi'g'gii,t, von_ Saue Fﬁto.f‘t‘&ifurcﬁ BE3

A kel 200° C. ) . o
Rohrintonsitit P77 o sCT ‘Ssusretof idruck Aufgenommenc Mengs
pnzahl Umdrchungon  Tangons dea Ned= - © ' " “Saucratoff P 100 ev
pro Minute . 0 gungowinkels ’ » . 61
A PR ' L Lo -
€ - sl 1 Atm, il 98
0 (Stillatend) . - o -/
- t16 ;“‘ oiTwe T A L. .. 270
6- l?h:.r:hx. - l’/3° 4 . o ‘0 ::,A :_;"_‘-:.-A;‘ -85
RS - : , - 2ug eyf obigs
s it 1/30 0.5 Atm, S | : gmg.‘%
O (Stillstand) - " ® 0.56

16 e a _ 40 0,53
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Wie man sieht, st dar mittlere Verh,der Auf-

'hahmegeschwindigkeﬁnnbeir%/%tmt,etwas;hBher als 0.50,

und 1

2. UNTERSUCHUNGSTHEMA:
: Adsorptionsanalyse vdn*Schmieralﬁarzen.
- . . Im vorigen Monatsbericht beschrieben wir -
eine Methode um mit Hilfe'einer,Adsorptionsanalyse
den Harzgehalt von Schmierdl zu bestimmen., Im ver-
gangenen Berichtsperiode priiften wir die MSglich-
keit um, gleichfalls durch AdSOrptionsanalyse,
Schlamm und derartige Produkte, die sich bei
Alterung des Schmier®ls im Motor bilden, in
Stoffe  mit hohem und niedrigem Sauerstoffgehalt
trennen zu kdnnen. L - . T

ZUSAMMENPASSUNG DER UNTERSUCHUNG; .~

- .. Der Schmieralschlamm'kannqman.im‘allgg— o
‘meinen trennen in OXydationsschﬂhﬁﬁ?undflackf“Meistens '
shat der’Oxydationsschlamm~einen,verhéltnismﬁssig B
'niedrigen.undrder‘Lack,ei,en'hohen,Sauerstpffgehalta
Produkte mit niedrigem-und hohem Sauerstoffgehalt
missen grunds#tzlich mittelsqder-Adsaxptionsanalyse,

- getrennt werden kBnnen. Chw : -

v - -Die ersten Vorversuche wurden “ausgefithrt
.;mit.éinem;Produkt,'das‘hauptsﬁqglich.iquenzol—Alkohol'
gelosten Lack enthielt, Diese- Lésung wirde durch
eine SZule mit aktiviertem”Floridin-filtriert. R
Dﬁrbh'Agswaschen,mithEnzol-Alkbhol wurden 24~ % des -
urspriing .ichen Produktes zurﬁekgewonnen; 76 % bleiben
also in der S#ule zurlick. Die 24 % zuriickgewonnener
Stoff stimmen gut mit- dem Olgehalt des "rohen"

Lackes iiberein, Die Produkte mit wenig oder keinemnm
Sauerstoff werden also ausgewaschen und der Stoff mit
hohem Sauerstoffgehalt,"ife?:éér’Lach, bleibt in der
S&ule adsorbiert. -~ - . . 77 ‘

.- fiollte_men also eine Trennung Lack-Oxydations-
~8ghlamm durchfiuhrecn, so miisste, nachdem die Ldsung. .

B &

~einer Mischung- dieser Produkte durch die Adzorptions-

s@ule filtriert war, beim Auswaschen die Oxydations-

schlamm in das Eluat geraten und der Lack .edscrbiert.
© ‘bleiben. - - L ’ ‘ o T
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R " Ein" Versuch mlt aus einem Oxydationsversuch
mit BE. bei 200° C herriihrendem Oxydatlonsschlamm
wies ﬂgerzeugend diese MSglichKeit mach; 99.5 4
einer 2 %-igen Ldsung diesesOxydatlonsschlammes

. in Benzol=Alkohol konnte durch Auswaschen der -

"Adsorptionss#@ule mit Benzol-jlkohol aus dem Eluat
.durch Eindampfen abgesondert werden.

,-,-,j

chin Bedenken gegen evn auf . obngJDaten

ggegnﬁndetes Verfahren ware, dass-der Dack “in derxr

Adsorptionssiulie zuruckblelbt . Wir haben eine

“Anzahl Versuche zusgefiihrt um zu.versuchen durch

GEPLANTE.UNTER°UCHUNG’

‘Auswascheh mit_sterk polaren Ldsungsmitteln den
Ieck aus;der SHule zu entfernén. TatsBchlich kann
‘mén durch Auswaschen mit MiscRungen wvon Alkohol,

Benzol und Essigsiure und danech mit Mlschungen

von Alkohol, Benzol und Ameisensi@iure.den Lack
absondern. swer :165t sich-bel dieser Behandlung
auch- eln.klelner Teil des Adsorptionsmaterials,

doch dieser:muss: einfach durch einb Sonde”behandlung
vom Lack -z trennen sein. :

~..,; kS

Im Anschluse en frihere Versuche glauben
wir, auf Grund der erzieltén Resultate, eine

-schnelle Methode entwickeln zu. kdnnen am mittels

—Sanerstoffgehal zd trennen.. .

II-C=3.

einer- Adsorptlonsanalyse Schlanm- und- Abs@tzungen
aus dem Motdor in ‘Produkte mit nledrigém und hohem

-~ s

-----

PESTSETZUNG DER AN KONSISTENAE:

FETITE 7U STELLENDEN ANFORDERUN-

GEN UND ENTYICKLUNG GEEIGNETER
e ‘1~PRUFMETHODEN G

Die im vorigen Bericht erwahnten geplanten

'Veranderungen.31nd ‘angebracht worden. Die Unter-
suchung konnte jedoch noch nicht in Angriff genommen
werden, de die Ubrige Arbeit des mit dieser PForschung

betrauten. Personals, ndmlich die Rhenania Unter-
suchung R 14 (Kontinuierliche Herstellung konsistenter
Fette), alle Arbeitszeit beanspmuchte.
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II-C-4. . ENTWICKLUNG UND VERBESSERUNG
VON LABORATORIUMSMETHODEN ZUR
FESTSTELLUNG VON ABNUTZUNG
UND ALTERUNG VON SCHMIEROLEN
M MOTOR’ENBETRIEB -

- e e

l UNTERSUCHUNGSTQEJA‘

o Abnuizungsversuche mlt 4-Kﬁge1apparat
*‘unter AusschaTtung von Luf sauerstoff

: N Dle Abnatzuug§¥ersuche mnt dem Vlerkugel—‘
apparat ohlne Schmiermittel in Luft und in mit
Pyrogallol gereinigtem Stlckstoff ‘wurden fort-
. gesetzt. Wir benutzten wieder 3% sitdllerne S
lS’K'F,uKugeln d3ie vorher auf elne Kontaktfléche
- won” %Wa — abgenutzt worden Waren.:

Wir arbe1teten nun’ mlt einer verdoppelten
GleltgeschW1nc1gke1t von etwa. 1 m/Sek und einem .
- konstant gehalternen: durcbschnlttllchen Elﬁchen—*”
druck von etwa 10 kg/cme.
‘Die Ergebnisse Warenlwiq;ﬁglét:

.1um3w#ﬂ;1m

Abn.:tzungsversuoha ohné Sc!mermittel mit 40-Stohl-’
kugeln, D urchechnittlicher Flachondruck etwa 10 kg/om ,
Gz.eitge_schwmdzgkei" etwa 1 nfSak, Versuchsdauor 1 Stunde.

Durchschnittliéhe | Iden - IVergréssarung durch
Kontaktfldche vor | nach dem | Abnutzung wﬁhreﬂd
g - dem Versuch ; Vemuch ' des Versuches "~
e Y Al = > - P
In Laft el 2 2,75 mm -4539,mm i 2.55 mm
Duplo ' 1 R UL - S R B T ) 1,75 ©
4 In sitem Strom gereirugten : R il v
Stickstoffs (etwa 100 1 _ A “ ' ' L
pro Stunds) : . 170w 2.25.n 0,55 »
“" Duplo _ ; 2,30 " 2.55 n - 0. 35 S
. - N R T . |

CinLWie auch berelts frifhier gefunden ist die
Abnutzung bei dieser Cleﬁtgescthndzgkelﬁ in Luft
ziemlich schlecht duplizierbar. Dies gilt mehr oder
‘weniger auch fiir die Versuche in Stickstoff. Dennoch
hat die Gegenwart von Stickstoff einén deutlich
erniedrizenden Einfluss zuf. die Abnutzung. Der bei-
den Versuchen unter- Stlckstoff ‘éntstehende Schliff
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besteht aus glinzenden Metallteilchen und isi

‘also offenbar durch Fressen entstanden

'Mﬁ'*-~ﬁus Obigem geht im Verglelch zu den
fruher beérichteten Versichen hervor, dass beil

einer Gleitgeschwindiglkeit von 1 m/Sek,. und

einer durchschnittlichen Flichendruck von

10 kg/cr? die Grenze; wobei die Abrnutzung aus-
schliesslich durch Oxydatlon stattflndet, gerade
Uberschritten wird, Wir werden den Druck, wobel
di'es'e Grenze Plr die. niedrigeren Gleitgeschwin-
digkeiten errcicht wird, jetzt auch ermitteln,:

o dass wir datin’das ganze schmierungsliose Rel-
~bungsgeb1et einteilen XWnnen in einen Teil, wobei

di¢ Xombination Gleitgeschwindigkeit. und ﬁléehen—

'druvk derart ist -dass die Abnutzuig ausschliess~
¥iech aurch Oxydation verursacht wird, und in

ein’ ‘Gebiet, in dem die Abnutzung hauptsﬁchllch
auf Fressen zuruc zufﬁhren 1st

2 —— -u—-—.-.—e-a‘.-

- Die bi herlgen Abnu zungsversuche mit dem
Deutz Motor wihrend der Anheigperiods haben nach-
g€wiesen, dass die Abhutzung be1 allen unter—- 7
‘suchten Minera¢olen, ungecvht T der Vlsk051t5t
‘:gleldh 1st * ;

" Wir beab81cht1gen weiter eine Anvahl
xsustundenversuche auszufithrer zur. Pesitstellung'
des Winflusses dés Schmierdls hei léngerer )
‘Laufzeit, Wir haben mit einer Versuchsserie-
mit Pennn D 9 angefangen, Diese ist jetzt
‘beendet und. ha%@e eine ziemlich gute Duplizier—
barkeit. Eine Versuchsserie mit . synthetlschem
01 ist jetzt im Gange. .

b. Die Schwefelanalysc der Auspuffguse eines
Ben21nmotors wurde fortgesotzt '

Im: vo”igen Monatsbericht wurde grwahnt
dass eine der wichtigsten Fehlerquellen bei
der S-Bestimmung in den Auspuffgasen der

- schwankende Druck im Auslasssystem war.
_Durch Anbringen einer. Hummungskaplllare wurde -
';alese Schwierigxelt behoben

Die- Bestlmmungen des Gesamtschwefel—
gehalts»stlmmyg nun gut.mit den aus der
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| AuépuffgaSanalysefﬁnd'demTS+Géhaltgdes |
lBrepnsﬁgffslbereqhnetenlﬁberein;ﬁs; '

.7 fuch die SO,~-Bestimmungen mittels
-AbSorption in alkcholischer Jodl¥sung stimmten
sehr gut. Es stellte sich jedoch heraus, dass
nach Pr¥zipitieren mit BaCl, viel niedrigere .
Werte gefunden wurden als durch Titration

der Jodl¥sung. Die SO,~Bestimmungeén stossen also
auch weiter auf Schwierigkeiten. Un dies zu :
-umgehen sind wir dazu lUbergegangen erst das

505 durch “bsorption in Wasser und danach das
‘802 durch Absorption-in,Hzoé zu Westimmen,

" Diese Analyse wurde folgendermassen
ausgefﬁhrt.f SR : B piule

. Die Auspuffgase werden via eine Hemmungs--
-kapillare durch einen Waschkolben mit Wasser
und danach durch eine Waschflasche mit H 0o
geleitet. Nachdem eine bestimmte -Gasmengs
‘durchgeleitet worden ist, wird die Waschflasche
mit Wasser, ohne Unterbrechung der Verbindung
zwischen beiden Waschflaschen,: zur Entfernung
des noch im Wasser befindlichen SC, und zur
Absorbierung dieses S0, mit H,0, ifi der Wasch-
~flaschejausgekocht;'Diese«Metﬁoge_ergéb'gut -
duplizierbare Werte, Es stellte sich\nun heraus,
‘dass bei Anwendung eines Benzins 'mit 0.5 % S-
Gehalt, etwa 60 % des S als SO, iund etwa :
‘40" % als S50, in den Auspuffgasen vorhanden ist.

. N

UNTERSUCHUNG MECHANISCHER EIGEN, -

SCHAFTEN VON STRASSENBAUMISCHUNGEN.

' . Bei derx Aﬁsarbéitﬁng'ﬁer'Ergebnisse
von Zerreéissversuchern (siche Monatsberichte September

- und Oktober 1943) erfubren wir Schwierigkeiten bei

"der Korrelation dieser Resultate mit denen der Zell-

‘und Druckversuche. Mit Rticksicht darauf wurden einige

Versuchsreihen wiederholt. Die dabei gefundenen Werte
der Zugfestigkeit waren wesentlich niedriger als

‘bei den friheren.Versuchen. luch bei den neuen

Versuchen war die Duplizierbarkeit in jeder Serie = .
an und flUr sich gut. Zur Feststellung, worauf diese
Differenzen zurtickgeflthrt werden miissen, wurden ver-
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schiedene Varlatlonen im Verfahren angebracht, ohne
‘Jedoch zu einer ILBsung zu fihren. Jetzt wird geprﬁft

- 'ob &ile Ursache in der Zeitdausr,- whhrend der Jie
Versuchsstﬁbe belagert wurten,lle‘e. -

- 58 -

: ' s Es wurden Walzversuche auf schottérhal-
“tlge Hlschunven ausg fuhrt. Als vorliufiger Eindruck kann
festzel egt werden, dass es cine. grcsse Ubereinstimmung
gibt zwiéchen dem Verlauf der Zomprimierung dieser
Mischungen und: dem der friher un%e suchten Mischungen
-(s1ehe Mon tsb “1ch* Ma1 1043) ,“*u: : :

';aagfa Da die. Verqucbe wegen. Bruch der Misch-
‘apparatur. unterbrochen werden mussten, k¥nnen noch
kelne deflnitlvea Folgerun:rﬂ gezogen werden.

PR L

Dle Wirlung alner Strassendeeke els _
einer- ﬁber ihre ganze. Oberfléche unterstiitzten Platte
wird scwohl theoretlsch wie an Hané von Versuchen
studigrt. Vir geohoen ‘dabeéi von e;ner durcL Happé
entW1c£e*ten Thearle aus, y

v

L RS S . Aus. Gem theoretlschen Stulis L geht nervor
dass Gie- Jurech qappé entwicielte Theorie nicht ganz
.genau-“ist. BEs .wird jetzt geprUft inwiefern sie
‘snn¥hsrend die 1rA11~hkela mit "enﬁaenuer Genau15
'kelt bescnreiot : :

-

v e FiT fﬂhrten eine orlentlerende Ve*suchs»
rélhe aus zur: Entwicklung einer Methode, wobei die.
Deformation. einer belasiteten Platte mit bcnugender
Genauigkeit gemessen werden. 1"arm ‘Dazu wurde eine

‘Glasplattc auf Sand belugert und belastet. Die Senkung
geder Stelle. der Platte wird gemessen in bezug auf
einc zweite feste Platte mit Hilfe von Interferenz-
ringen von Natriumlicht. Diese Methcde ist ausfihr-
bar und prmﬁﬂllcht ‘es Versetzunge von O.B,u.?

—besﬁlmmer : Ty

b

..x"l
» . Es liegt in der Absicht die Pheorié von
- Happé erst flr ¢lasplatten zu prlifen und darauf mit
Hilfe derselben. Letncde dis Verform ﬁb.El er Sand-
asphultdache 'z, messen S :
II-C-G e RHEuTOG L VON BL” mdﬂ UWL
. o ; . UNTERSUCHUNG, NACH DER TAS-
“_ ST SLRDURVALASSIGﬁEI“.A e

! PR

~ P

. An dlesem Gebenstand wurde in der
Berlchtsperlode nicht -gearbeitet, da die gesambe
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Apteilugg‘mit‘9xterneqﬂAuf#:ggen;peSChﬁftigi war,

L P

R

1I-C-17. ASPHALTBITUMENANWENDUNGEN IN - -
M DER INDUSTRIE UND IM 'BAUGEWERBE».

' . "Da wihrend cer Berlchtsperiode sémtllches
Personal dexr betreffenden Abtellung mit externen
Auftr&gen beschB8ftist war, wurde keinhe nennenswerte
Arbeit. auf dem Geblete der B.P.M, -Forschungsarbeiten

ausgefﬁhrt -
II-C=-8, .VERBESDERUNG DER RHEOLOGISGHEN
- EIGENSCHAFTEN VON BITUMEN DURCH
ZUSATZ HOChMGLuKULARER STOFFE.
UNTERSUCHUNGSTHEMﬁ

Prufung ob das rheologlsche Verhalten
won Asphaltbltumen sich fiUr besondere Zwecke durch
Mischen mit verhaltnlsmass1g gerlngen ?rozentsétzen
Kunstharze verbessern lésst ‘ .

In den}vorlgen Monatsberlchten wurde
eine Uber81cht gegeben von den Eigenschaften von
“Asphaltbitumina, in denen Polyvinylchlorid und einige
andere- Kunstharze einkorporiert waren.
;Zusammenfabsung der Untersuchung.
) e - Zom Vergleifh mit Asphaltbltumlna haben
wir den*Einfluss eineg Zusatzes von Polyvinylchlorid
‘3u Stelnkohlenteerpech ‘und’ einem Fettpech geprift.
Dazu. wurden 95 Teile Steinkohlenteerpech bzw.
Stearlnpech mit 5 Teilen Polyvinylchldrid auf der
Walze gemlscht wonach die Eigenschaften sich
&nderten wie nachstehena angegeben:
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ZAHLENTAFEL 11,

voon] -
LR . . ® o et tecaeeoaaea g o .- Cee g ez -
»  Schmolzpunkt R & B § Pon/25° € P. L
Steinkohlenteerpech unvermischt ' T 53 ‘. 27 + 1.7
95 feile Pech + 5 Teile Polyvinylchloridi @ 73 ;83 - 0.2
Stoarinpech, unvermischt ’ b - 60 B - + 1,2
gsnuenwyprduPaWMﬂmMﬁﬁ BRI % & SR 26 77T + 61
© vl S : : [ T M : -

federt dds

Das 'steinkohlénteerpéc-h»Polyvinylchlorid-

éémiéé"l;i'?’:i.st‘bei ‘Qer Temperatur, wobei es sich auf

dér Waize befindet, sehr elagtisch.: Bel Dehnung o
4s Produkt wie Gummi - ztizlick. Bei Zimmertempe-

ratur ist von diesem elastischen Cherakter praktisch

nichts zu bsmerken. Beim Stearinpechgemisch macht

sich jedoch’ keine Elastizitiit auf der Walze bemerkbar.

Die Zunohme in P.I.—béi diesem letzten Gemisch ist

‘jedoch Jbedeutend.

R  Wir haben weiter noch die Sprddigkelt
des genannten Steinkohlenteerpechgemisches geprifd
und gzvar -nach der Methode VIE 396 (1927) und nach
der Hzthode Fraass, im Vergleigh zu einem Steinkohlen-

teerpéch mit demSelben Schmelzpunkt R & K wie das

' A 95 Teild Stolakohlonteorpoch + 5 Teile Polyvinylohlorid

Gemisch Steirkohlenteerpech mit Pclyvinylchlorid.

 Das Resultat déx:’_ Versuche war wie vaolgjb D

" Brechpunkt riach VDE 396 .  25~35° C .
,Bredapuéid"fr‘*a‘gis o . +15° G - " i

(!

B. Steinkohlentoerpech (Se'l'nelzpn;-nk{ R &K 74° €)

_Brechpunit -".‘»s&ep'me 396 ... :50~60°C

“Bpechpunkt Frdsss . i >+30° G

S DurchZusatz von Pel,yi’igﬁyic‘hlqrid zu
Steinkohlenteerpech wird -also ein:Produkt erhalten,

das wesentlich weniger spride: ist als ein' Steinkohlen-
“geerpechi'mit -demselben Schmelzpunkt R & K. Es vurden

" kelne giinstigen Ergebn: 1 t
‘Polyvinylchlaorid. ein Kopolymer von ‘Vinylidenchlorid

gebnisse erbalten indem man statt

und Butadien-in St2 nkohlentesrpech einpiorporiert.

I 7 . . ’ . . .o N "_'}';:'," _“-lil.:-};
G-EPLAI:TE UNTEL'?.SUCHUI\’.'G: D N R R T -

' : Wir werden nun priifen ob die Asphalt-
bitumen—Pol-yvinylchloridgemische sich in Eigenschaften ‘
von Asphaltbitumina mit demselben Schmelzpunkt R & K
uwnd Pen./25° C unterscheiden. _ :
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Mir d1e Anwendung in der Industrie
erscheint es uns wlinschenswerdt. das FPliessen bei

erh8hter Temperatur und die Schw1tzne1gung zu
bestimmen,
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II~D., . BEREITUNG VON. CH

‘M IS CHIN &ﬁags_m,R‘IijL;;_E?Ni ERZEU G-

HISETEN AUF PETROLEUMGRUEN D=

T - LAGE. . .
II-D-1.  NEUZ CUTMISCHE VERBINDUNGEN

DURCH OXYDATION VON OLEFINEY -
‘5:US DER GASOLSTRECKE.

- In der Berichtsperiode wurde flir die.
Erzeugung'fﬁrvﬁen niederltndischen Markt infclge
der Erweiterung unseérer Bentthurngen auf der Gebiete
der Vitgmin-C-Bereitung (Bereitung von Fetogulon-
S8ure =zus Sorhose und-Umsetzung;dieser Ketogu-
long8ure:in Vitamin [C, siche auch imter I-6) '
von der Organisch—clemisghen'Abteilung soviel
ASsistenz@verlangt,»da§§\fﬁrleigene Untersuchung
keine Zcit Ukrig blieb. = R Ll

L T e P

. KONDEZHSATION HALOGENAALTIGER: -
 VERBIDUNCEN DURCH ERTZIEHUNG
- ¢ 7 DES HALOGEFWS, '

Anwendungsmdglichleiten Ger Verdoprlungsrealktion.

. - o

. Orientierende Untersiichung nach den

.. Da die?beireffpndé7Abtei1Ung eucli in dieser
Pericde nzhezu ganz mit pr¥parativer Arbeit TUr
andere Abteilungen beschﬁftigt~war, konnte -
an obigem Thema nur wenlg gearbvelitet werdon,

Geprift wurde nur die Uncsetzung von -
Hethylchlorisopropylketon mit Natriumanslgam.
Gehofft wurde, dabei das 3.3.4.4-Tetranzthyl-
Hexandion-2.5 zu ertzslten nac: der Reaktions-
gleichung: o R
2 CHz.CO 'c(.CHB,)’éc‘l. + 2 Na(Amalged) ——>
f¢H3f¢9.J(CHs)zfc(CH3)2;co;c§5‘4»2PNacl;
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' .. - Diese Verblndung nat vielleicht- Kampfer-
elgenschaften (InseLt1z1de, Welchmacher)._

Diese “Verd0pp1ung" dle unter verschle-
denen Reaktionsbedingungen versueht wurde, ist
jedoch nlcht gelungen.

Geblldet wurde u. a.'Methyl-lsopropenylketor
(durch HCl=Atspaltung aus dem Chlorketon) neben
hochmolekularen Produkted.v

- D1e Untersuchung i dleser Rlchtung
wird nicht fortgesetzt. Auch an dem ursprilnglichen
Thema* Verdopplung von Allylcklovld zu Diallyl, oder .
‘von' 1i3-Chlorbrompropan zu 1. 6-D10hlor(brom)hexan '
(31e;e MonatsberichteNr. 1 und 2) wird vorliufig
nicht gearbeitet werden, da die Aufarbeitung dieser
Stoffe zu. hexametthendlamln blsher keine besseren
Perspektlve ergab. , .

S Dle Berlchterstattung iiber dleses Thema
Wira hiermit (vorlauf1g9) beendet

UNTERSUCHUNGEN NACT DIR QUALITATS~
VERBESSERUNG VON ESTERSALZEH AUS -
ERDOLOLEFINEN UND DEREX VERWENDUKG
ALS FETTFRMIES SEIFFVAUSTAUSCH-

! PRODUKT " K

Wle im Monatsberlcht N¢. 1 mltgetellt
worder ist, wird vorliufig an dlecem Gegenstand
nlcht gearbeltet werden,
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II-E. ‘ANWENDUNG VON
SLPRODUEKTEN ZUR BEREI-

PUNGE VON PFI.ANZENSCFUTZ-

II-E-1. . -'wEiTERE Eﬂiﬁm&ﬁé'&oﬁ'}sxozmm .

l.{Entwicklung von Insektlzzden fﬁr Sommerspritzung

Im Monatsberzcht Nr. 6 wurde mztgeteilt
dass iUber Angaben betr. den Einfluss der. Ersetzung
- bestimmter organischer Gruppen in einigen :

Stoffen auf deren insektiziden Wirkung erst
Nzheres mitgeteilt werden kdnne, nachdem das
umfangreiche Material genau berechnet wérden sei
f ggdtw1x«d;e ¢80 erhaltenen Zahlen krltlsch studiert
t eﬂ-..;‘.. i .

- -

'~jﬁg D“bel hat sich folgendeS"herausgestellt'
s Bestlmmte Gruppen, wie —CNS,-—CR; -C-CC1L
'und in geringerem Messe -61 steigern ip allgeme
die-insektizide Wirkung. Das will jedoch nicht
sagen, dass organische Stoffe, welche dlese
_Gruppen enthalten, nun auch elne ausgesprochen
insektizide Wirkung heben; es -erscheint nStig,
dass die Struktur des organlschen Stoffes,. den
eine solche Gruppe enthdlt; ausserdem noch anderen
Anspriichen. genligen soll zur Erzielung einer
deutlich insektiziden Wirkung.:Welche diese anderen
Angpriiche sind, ist jedoch aus der Untersuchung -
-nicht: abzulelten. Paktoren, die in _diesem Zusam-
menhung unter der Iupe genoumen sing, wie GrSsse
des: Molektils, sterische Konflguratlon, Adsorbier-
barkeit, Dlpolmoment usw. ergaben keine Richt-
linien, ’seilweise v1e11eicht weil diese Paktoren
1n~vielen Eﬁllen ungenugend bekannt s1nd
Elne deutlich 1nsektlzlde und anschelnend
aucn ovlz1de Wirksamkeit beasagsen Naphthalen- und
Tetralen-Derivate, die eine CH2CNS-; CH,CN- oder
CH,Cl-Gruppe 1m‘Molckﬁl haben. Auf dlesg Grund-
lafe:-wurde ein Patent. fir diése: Gruppen enthal-
tende Nuphthalen- und Tetralenderlvate angemeldet.

: 3-~'er erwahnt ergab -sich Z auca ~ dass Stoffe,
welehe dtesGruppe —C-CClz enthalten), in menchen
Féllen~1nsektlzice wirkugg besitzen. xxne allge-

1] Der bis‘nerige “Titel "Weitere- Entwicklung von Inse’ktxzzden for Semmere und
Winterspritzung wird mit Eingang von heute durch obigen Titel ersetzt, mit
der fclgenden Hauptunterteilung‘

v 1. Entwi cklimg von Insektiziden for Somr-spntzung.
Co, " " Qvizide~ fur Winterspritaung,
3. " " Fungiziden,

Je nach der Saison wird bald datt eine, bald das andero Thema boarbeitet.
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meine Regel.liegt auch hierbei: jedoch nicht vor;
mehrere der unter dieser Gruppe fallenden Stoffe
besitzen, nimlick. keine’ oder geringe insektizide
‘Wirksamkeid, Digs- ist wichtig mit Rilcksicht
auf eine ‘inzwischen erschienene Patentanmeldung
~der schwéeizerischen Firma Geigy.

, Der Stoff, der, zu urteilen nach unseren
Versuchen, von ‘dieser ﬁatégorie Stoffe die beste
Wirkung besitzt ist das 11 Di{4-Chlorphenyl) ~ -
o-2_2_frichlorithan. Auf Blattliuse war die Wirk-
samkeit,ﬁiesesgﬁtoffesjﬁperhagg&fniéht-auffallenqj
'ﬁgﬁﬁﬂaupen-isx;dieDWirknng/jedoch sehr gut.

Dies ist derselbe Stoff, der im durch Geigy ‘
auf den Markt gebrachten Gesarol' verarbeitet wird.

Lyt

.-

GEPLANTE UNTERSUCHUNG:: D

. T i o

iU Verschiedene der_untersuchteq~5toffe, die

.bisher systematisch nur auf Blattl¥usén untersucht
worden sind, werden nun such auf andere Schidlinge,
hauptséchlich Raupen, untersucht werden, da.die
Witrksamkeit auf verschiedene Sch#dlinge sehr ver-
schieden sein kann. Weiter werden mit Riicksicht
auﬁiunSereiPatentanfragenund“einen{;aufenden
Paﬁénteinéprﬁéh noch einige Stoffie’ £ir weitere

‘angrsuchung'bereitat werden..c - « - :
e X T S P P L . L

C g .

3. Batwieklung von Fungizideps: -

oo -Aus amerikanischer Literatuy war bekannt,
dass: ein Stoff, Phenothiazon genarnnt, der -ent- o

:steht ‘bei -Oxydation an der Tuft oder durch bestimmte
- andere” Oxydationsnittel aus Phenothidzin (Thiodi-

- phenyiemin), gute fungizide Eigenschaften besitzi
und dadurch Méglichkeiten zu praktischer Anwendung
bietet. T I

R

ST - Orientierende Versuche in vorigen Jahr, die
.in unéérem Laboratorium fir Rechnung von Dritten
ausgefiithrt wurden, bestitigten:diese Literatur-
dateﬁg.Die,Bereitungmvogqghenothiazon“zgitigte“

jééﬁch Schwierigkeiten, - - co ke
Lk Dieées Jehr wurde beséhioéséﬁ“zé versuéhen

- diese Schwierigkeiten zu berwindén umMdglicherweise
-mit ‘Phenothiazon ein Mittel zusammenzuselzen. zur.
BekampPung ces Schimmels {Phytophtora infestans)
oAy flirohtote Kartoffelkrankheit yerursacht
(statt Dekimpfung mit Bordegux Briihe). und wenn-
mézlich ‘auch von Riude auf GvstbBuiien, (statt
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Bekampfung m;t Bordeaux- und Kallfo rnische B “he)
o 4

_ZUSAIAuNFASSUNG DER UNTERSUCHUNGEF

Durch Lbande*ung einer theraturvorschrlft

{iber die Bereitung von Phencthiazon aus Phenothlaﬂln
- mit Perrichlorid gelang es reines Phenothiazon

herzustellen, das gute fun 1z1de'u1gpnschaften ‘
besitzt. Da die Relnlgung sehr umsténdliich ist
wird gepriift, ob unreines Phenothiazon (etwa 56 %)

- gleichfalis brauchba, seil, Die Losungsgeschw1n—

digkeit des Phenothiazons in Wasser liess 1n

mancheh FalWen viel zu. wunschen ﬁbr;s.

GEPLAN" UNTERSUGHUNG‘

Sobald Phenothlazon erhalten ist; ‘das

| 31ch genligend schnell in Wasser zu der verlangten

Konzentration 18st, werden Pr8paratc zusammen-
gesetzt ”erdcn, die¢ auf fungigide VWirksamkeit
in bezug =aul versch*edene Schimmel beurteilt

‘werden sollen. Insbesondere wird die schutzende
- fungizide Wirkung mittels Regenversuche bestimmt
~werden. Mit schutzender Wirkung wird hier gemeint,

dass das verspritzte Fungizid langere Zeit nach
der Spritzung, such nach Regenfall, noch imstande-
ist das bespritzte Objekt gegen i'n:f.’ek‘i::.on des zu
bek&impfenden Schwmmels zu schutzen. '

- o

PESTSTELLUNG DER INSEKTIZIDEN,
PHYTOZIDEN UND FUNGIZIDEN WIR—
KUNG VON PRLANZENSCHUTZMTTTELY.

Da die betr. BeleQSﬂaaft sehr beschaftlgt

war mit der Vorbereitung von Frilhjahrsversuchen
wurde en diesem Themea, der. Methodik der bioziden
Wirkung, uberhgupu nicht gearbeitet.
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II-E-3. . PRAXTISCHE PRUFUNG TND
0T KORTROLLE VON- PPLANZEN-
SCHUTZMITTELN.

-67 -

_ - In den Ménatern Januar und Februsr wurde das
Suchen vorn Obstgidrten, in denen Versuchsspritzungen
ausgefihrt werden kBnnten, fortgesetzt. R
Nach Selektierung dieser Girten wurden die geeignetsten.
in Parzellen vexrteilt, - . ' . E
v : - Im Versuchsgarten suf dem Laboratorium-
gelinde wurden jeds 14 Tage Bespritzungen gegen den
Frostspanner ausgefiihrt zur-Feststellung der ‘

geeignetsten Zeit flr eine solche Bespritzung.

: ‘Die friihzeitigen Spritzungen (gleichfalls
zur Bekampfung des Frostspanners) in Obstgirten
zusserhalb unseres Versuchsgartens wurden bereits
durchgefilhrt mit den folgenden Mitteln: -

_Obstbaumkarbolinecum (6 %)3; die dinitrokresolhaltige

Blemulsion Shell W.U. 117 (6 %); die dinitrokresol-

haltige wisserige Suspension Shell.-Nitroleum (& %)
und:Cooking Cycle Stock Emulsion (6 %).

i ... Diese Spritzungen;féﬂdéhﬂstatt in:
de Klomp, iluisen und Maasbracht.

_ . e , - v
L II-E-4. STUDIUM DER AN MINERAIOLE
UND OLEMULSIONEN ZU STELLEN-
DEN ANSPRUCHE FUR ANWENDUNG
1IN PFLANZENSCHUTZMITTELN.
... Wégen Zeitmangel wurde in der Berisats-
periole an diesem Gegenstand nicht gearbeitet.
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II-E-5. - BEREITUNG VON DINITROKRESOL-
S HALTIGEN SUSPENSIONEN IN WASSER.

UNTERSUCHUNGSTHEMA: .
_ ‘Analysénmethode fiir Dinitro-o-kresol
in Shell Nitroleum, . :

- Bei der Produktionskontrolle von Shell
Nitroleum in Pernis stellte sich heraus, dass_die
Bestimmung des Dinitro-o-kresolgchalts mittels
Titration mit Titentrichlorid (siehe Monatsbericht
Nr. 7 und frithere Berichte) sich gut bewZhrte,

4

o - Wir entschlossen uns daher keine weitefen
Untersuchungen zur Vezbesserung dieser Analysenmethode

anzustellen, _
' Dieses UﬁtersﬁchunéSthema ist hiermit
-erledigt. : : '
II-E-T7.. SCHUTZ VON PASSERN GEGEN SAURE

- INSEXTIZIDENEMULSIONEN MITTELS
SAUREBESTANDIGER HARZE.

: -Im Monatsbericht Nr. 4 wurde mitgeteilt,
dass die Frage des Schutzes von Féssern gegen Korrosion
durch saure Insektizidencmulsionen einer Lackfabrik
zur Losung libergeben sei. Mit verschiedenen uns von
einerfFabrik_behﬁndigten Mustern wurden Korrosions-

versuche eingesetzt.

\

o Nach sechsmonatlicher Lagerung =srgeb sich,
dass eins der Muster gute Perspektive bietet. Mit
diesem Muster werden wir nun einige kleine Pésser
behandeln um eine méglichs+t gute Einsicht Zu- gewixnen
in die Prage wie dieses Muster sich unter Praktischen
Bedingungen verhzlten wird. Das Ergebnis dieses
- Versuches wird in etwaﬂeinem.halbeguJahrwmi%geteilt.
werden kSnnen. : SR TR i
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II-F. . VERSCHIEDELES.

. s st s s e vt - e et et S St s
— e s o v e S S S P i S e S S W S

CHEMISCH-ANALYTISCHE SPEKTRO-
 GRAPHIE. , .

. Anl¥sslich eines uns eingesandten
Musters Kupfer, das u.a. Chrom, Mangan, Zink und
Kadmium enthielt, wurde in der Berichtsperiode
" eine Anzall Messungen angestellt zur Ausarbeitung
einer Methode fiir die-Bestimmung von Beimischungen
in Kupfer, wobei besonders die genannten vier
Elementen berticksichtigt wurcen. . 4 4

Das Metall wird in ILdsung (in Form .
gon Nitraten) geprift, indem man. einen unterbrochenen
TLichtbogen mit Tesla-Entzlindung zwischen zwel-
Kohlenelektroden Ubergehen lisst, wovon eine, die .
Kathode, mit einem Trcopfen der Metallsalzldsung
getrinkt worden ist. ’ -

Die Messungen weisen darauf hin, dass °
Mn und Cr keine besonderen Schwierigkeiten ergeben.
Bei Zn und Cd wurden Unregelmiissigkeiten wahrgenommen. -
‘Pies wurde auf die Fliuchtigkeit dieser Metalle '
zurlickgefithrt und die L¥sung wurde gesucht in der
Richtung einer Erniedrigung der mittieren Stromstirke
(von 0.5 A auf 0,25 A). Dabei trat die Xomplikation
auf, dass sich aul die Anode, .die nun eine viel
niedrigere Temperatur hatte, in strenden Mengen °
Metall absetzte. Die Versuche werden noch fortgesetzt.
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III.’ =~ FPORSCHUNGSAR BEIREN
P%R DIE RHENANIA-O0SSAG
MINERALOLWEREE A.G., HAMBURG.

ettt e ettt
Pty —

Pir die Berichterstattung Uber die in
diese Kategorie fallenden Arbeiten sel auf den
separat erschienen "Monatsbericht Untersuchungen
Arbeitspian Rhenania®" verwiesen.

— e . g
———— ——— — =+ ——

IV. . UNTERSUCHUNGEN FEHR
DIE ROCHUVULGEWINNUNG 4.G., )WIEN,

— - v— s e
—— === p——— ———

D e et
g —

UNTERSUCHUVGTN VON GESTEIN=- -
PROZEN KERFPROBEN) AUS TIEP-
bOHRURGLN DER R.A.G.

‘ Der Berldht uber'&le schwere Mlnerallen-
‘untersuchunb der Bohrungen R.A.G. 2 und 11 wird diesen
Monat erscheinen, . o

o=

SUCHUNGEYN Y ON

<.

UNTER
SPEZIALTSLEN TUHXN 3 LTSPF THRUD TG
VON XKONTROLLANALYSENK FUR,
DIE XLZOATISCHE SHEILL (ZAGREB)°

]
P PR _— -
— —_—— et retem ot S et

An diesen Gegenstinder wurde in der
Berlchtperﬂode nicht gearbeltet

e e
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VI FORSCHUNGSARBEITETN
v .. PFUR DRITTEFN.
Pro memoria.-
VII. BERALAPTUNGENY FUR DIE
AMSTERIAMER ANLAGETK,
. HAUPPTSTELLE UND  B.I.M.

A, -
.

1, Entsalzen von Roh#dl von Coevorden 2,

— e e e ,

R B IV TP L SN . T

Etha%“éich hérausgestellt, dass die

. Verari>siting von Coevorden Rohdl grosse Schwie-

“rigkeilen erffihrt vom hokew Salzgehalt infolge

einer heritn¥ckigen Emulgierung, <¢ie nicht auf -
nornsle Waise bekBmpft werden kann, Dieser

Salzgehalt verursasht bteil der Destillation eine

fiir die Lpparatur fatale HEL-DIidung. '

B3 erwies sich nun-als mbglich die .
‘Rok¥lemulsion won Coevorden 2 durch Anrlhren mit
Stusswasser TUr einen grossen Teil zu entsalzen.

Dies kenn' auf zwei Weisen erfolgen:

1. durch Anrthren der Emulsion mit Staswasser
und dann trennen; .
2, durch Tremcen der Emulsion, Anrithren mit

Stisswasser und wiederum Trennen.

— Das Sinrihren des Wassers so0ll weder zu
1ongsanm noch zu kriftizg geschehen; im ersteren
Fall wird nicht gentigend entsalzt;”im zweiten
Fall erh#lt mon derart stabile Tmulsionen, dass
das Salz sich nricht mehr tremmen lHsst. T

4 N . . ° - s
Im TLaboratorium wurde nach der zweiten
Methode sinen Cl'-Gehalt des 6les'mon‘0.003u%‘er*
zielt, wann mit 30 % Wasser auf Ol-berechnet
gewaschen vurde. In der Praxis wird dieser wexrt
voreussichtlich noch glnstiger scin, da die
Trennung daun in der Regel besser verl8uft,

\

—— —— —— e R —— A
== ——comes 5= = =
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