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'ZUSA. 'IFnsulﬁDLF BELXICHT UBER DER VEED JCHSARBEITSGANG
’ 1'IT DER KIRASOL-AZ DPARATUR Iii AUGUST 1944.

TIKLIITUNG. ,
Bei in Jﬁbosuforiummcu7”tet.Gurch;efﬁhrten ver:cheh hat
, “us8s Lureh Exiraktion vui uquszunasolen mit
o113 mx, 7.3, 50 Vol.% SbCl3 Raffinate von vVor-
zUglicher Cualitit er“alten werien xbunen {slene Sericht Iil'e eoes
T : )/fiuphwﬁlv Prage dc; sehwisrigen Absetzung
<ulsionen‘iu;o.ge dexr hohen Viskositit cder Ixtrakd; hase ist
kel

e
gelBst, inden beil cdenr txtpoktion sovie; hudf*n;tnnase Szraullert

?
- . - - s : - = TmP e
wivd, Gass eine IZrulsicon sntctekt, die 40 - 4 Vol.5 Clsperse
9 2 &
T-Dhasze enthil s, wovel cine sghr sehnell e Abssiluwig aafsritte.

Boll ams Verfahren jsdoch wonkurrenzfiniy sein ~e"enub r denm

;
~rae 1 e Y = PO R s ;:_..
h {ickstmnastis hehinlelt werden - S0

mues Gey veriusy an Bsunsemitiel aledriy Gelin, nwcs einer Berechnung,

2es Terrn Séhuriﬁﬁ'hﬁfhs'fﬂﬁ etva 0,689, sercohastsul SoClse. Teriust
< e PP « B . : - e e . _

an o Usungsmitiel xan oul ’?TSShlGﬁGﬂGAWClSGH entstehen @ -

-

a) durcen ungenlizende Ertfornugs von Sb013 zus den Mna“r0¢uwten.
. e

'uieser‘Verlust kann jedocn duwrch Abstreifen =it bl%wﬂluLL;c—
i ten wWeT aea und braucht

f
Gestiliztion des Grundstoffs ist dieser Yossergehalt aes
Grundstoffs erzielbar. )
‘ 2 oit uohlcn.;ééerstcffen, wobel
metaTZisches Antltc\ und ICL ent=tsht. Eiege Heszxtion ist AN
sering ura- 1clt erst i noher Temperziu f eine folie (bei

ke
109C Leﬂperuturstﬁlﬂﬂrvrg-nimm die KRezktionsg eschwindigkeit

=i
mit einer FaTtor von etwe < zu), eber su sind uoc“ mgasugnmen’
zu treffen um die font*atzcit zwischen 01 und SbClg mﬁglighst
zurz zu nzlten, dam it die wcrseilz s SbCl3 nicnt zu gross
wird. _ B
Die Versuche mit Ger vorlle enden semitechnische Appurutur
e

natten denn zuch hauptsichlich zumw Zweck die Grisse deT Zersetzung
zu bestimmen.

-Tevei kxemn man zuf zwei Wweisen vorgehen 3
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1. llan bestimmt die ¥enge metallisches Antimon, die mit dem U1
die Appgratur verlésst und berechnet dcrous den SoCl3-Verlust.
" Diese lethode gibt bei wmnsrer Apparatur im allgemeinen zu
niedrige erte, de nicht stmtliches Antimon vom 01 xitgenomnen
wird. Zin Teil setzt sich in toten .Ecken und auf den Raschig-
ringen der Destillationssfiule ab, Diese L-nbe l&sst sieh schwer
sch¥tzen. Daru: heben wir die zwelte liethode bevorzugt H

2. Tie entwickelte Salzsiure wird gemessen indem man in der Velkuume
leitung einen Xolben mit Lauge scheltet. Sobald die Selzsiure-
entuicklung konstunt geworden ist, kann darsus die ub013—¢er3tta,
zung terechnet werden, ' ‘ - -

Auf Ciese Welse wurde frilher bereits gefunden, dass flr
eiIrzk Riickstand in unserer dpparatur die Zersetzung C,6% betrug

Lieser Vert ist jecoch nlcht Volllg zuverléssig, dajgeren der

ngros&oplzitat oder infolge dexr berelgungsweise sehr wg hrsclglnlich

ist, dass das uDCl3 berelto vor der iIxtraiktion HC1l enthZlt, die
sehr schwierig cuantitativ bestimmt werden kann und die in der
sesamten IICl-Entw leklung mit zum Ausdruck kommt. Turch wiederholte

Anwendung des rdsunbsmlttels wird die “frele" uulasuure sllmZhlich

verschwinden und zuf diese nelse monnen zuverléuulbere Lersetzun°s-

werte erhalten werd ex. Lies war der %weck der letzten Versuche.

. Eine Eedin gunbﬂfﬁr‘das Gelingen eines solchen Versuchs"
iét' dass die Apparatur genligend betriebssicher ist, =so dzss niecht
durech apparative Schw 1er1"“elten der Vers uch unterbrocnen werden
puss, wodurch infolge kinlecken vun FPeuchtig kel%x infolge Recic ction
bel Lagerung der Phasen vEthrend I&ngerer Zeit und dgl. sich wieder
‘Salzsfure bilden wﬁrdé, iie eine hohe Zersetzung sug-erieren wirde.
In Zinverstindnis mi Herrn Dlnl Ino.de bruyn wurde vesonders der'
uxtruutlonstell - wobel bisher 3ie meisten ougckunbvn auftraten -
verbessert durcn Anbringung von Filtern, von einez.zentréleh esse-
systes und 4gl. '
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jeiter wurden Lassnahuen cetroffen, damit dér yrundst:-£ff
nicht mit einen Un+e*maS° SbCl3 (z+B.,10%) in BerlUnrung xozwt, wodurch
eine belnahe_fe ste “oPpelblndun- entsteht,iie‘VefSto?fungen verursacht.
A1) diese Ab&nderungen hatten zur Pdge, desdl die Zxtruktion
keine Schwierigkelten gibt - &b csehen von . elnlceh techinischnen BiGrungen
undé Handhabun;csfehlern, die bei dEer ziemlich zonplizierten Appuratur
zuftreten ksnnen. T

Auch wurde bei dieser Vers ucnsrelhe ein anderer Grundstoff
angewencte. Dér fruher Lenutate Irek huc&otuna (;30;2078) hat nfnlich
den Hachteil dass er ziewmlich V1el niedrig 91edende “omponenten ent-
halt, so dess beim Abst treifen des Sb613 mit Xylol eine wesentliche
m,nbe ~elch§§9101 nitgefihrt .ird wodureh der Ol*e-alt des SbCla
zunionte. Ebenso'wze beim Dnnsol-Verfauren ist der Grun.istoff zlso VOr-—
her scharf abzuschneiaen. Da unsere Apparatur in der Absuweifsektibn
‘nur eine ideazle Stufex cnt 8lt, ist das 01 guf einen Anf"‘ sssiedepunkt:
der leichtesten Fraktionen von 33000 cei 59 mmfurucx Yy ugcnneicen.
Dex dies mit. der iz Laboratorium vorhandenen Annaratur schvwer durcn—
flhrbar ist, wurde als vrunustof; elp'uolon Puczutun gewg&hlt, der
der gesuel‘ten &nforaerung geniigtes.

Zu bemerken ist, dass diese inforderung veim technischen Ver-
fzhren, wobei in mehreren Stuffen, clso mit weniger Xylol azbsestreift
‘wird weniger schwer ist. Nach Berechnung kmnxxxxnxxz genligt es in .

iiesemn Full das O1 suf 275°C/50 mm cbzuschneiden, ohne dass. Rickfluss
arzuwenien Vire um daes wmita gestrelfte U1 zurilickzuwaschen. '

Versuche. , o v
Tie Lxtraxtion fané statt bei 30°C mit den nachfolgenden
infuhrgeschwindiskeiten - |
rundstoff 5,4 kz/St. (= 1/5t), ’Sbc”3 9,0 kg/St (3,3 1/5¢t),
:affina tynase (Zirk wulation ) 4,6 kg/St (= 4, 6 1/st.)
- Abgefinrt wurde aus dem wertetank :

l/St) - Tie uwu151on enthielt ulso
eti i 41/J ....-Phc.se.

Ch e

O

'U G2 l’f!

R-Phase 38, “E/St (= 8,
E~-Thase 10 8 xb/ (= 5

QI\J
Ry
N
n
‘et
Nt
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Die R-‘hase enthilt etwa 29 Gew.p 80013, die E-Phase etwa 70 Gew.%
SbCl3. Die R-"hase wurde in PFisser: abgelassen, die E-rhase wurde in
€in Vorvets~efﬁs= ge*uhrt(Temperatur etwa llO°C), von dexm sus ¢ie
Testillationszrparatur gesn»eist wurde.

Die Bestillatibn wurde unter den nachfolgénden Bedingungen
aUS”EfUhrt : - . - _

Die E-Phase (etwa 9 tz/St) wurde dureh eine Verl pforsﬁirale
seleitet, die mlttels kondensierenden aerﬂ31nagmp¢es cuf 220°C erhitzt
surde. LqQUTCh verdanpft ein gcrosser Teil desiobCl3¢ Dazpf und Fiussig-
eit Wurde3 augt%95400680°0 in die erste SHule eingefihrt, in der das
01 mit Xy loldamnf/ab*eﬁtrelft wurde (XyLoLelnlunr 4,4 1/5t). Xylol und-
.SbC13 werden in einer zmrlten Btule getrennt, ‘wonach dag. SbC_L3 nach
Cem *xtra“*10nssys+em "urucx,g;efuhr+ wird. Ein Luster aus dem SbC13-
Vorratsgefiss enthielt 4,4% 81, so dass. die ;rennunb zwischen Sb013
und Ol gls geniligend betracntet Wwerden kann. ]

. Ausgefihrt wurden . die folgenden nrbeltuaange :
I. ~¢nfuhr etwa 9 kg/S5t T-Pnase. Verdampferspirsle 1, bestenena aus
.1 Keter 6/9 Rohr. Der Arbeitsgang dauerte etwa 15 tunden wonach
die Spirzle sich verstopfte. Tie aergetzun- (au HCl-Entwicklung)
betrug etmg'iiﬂ% des durch; elelteten ob013._

II. Einfunr etwa 2 kg/St E-These. uéﬁ veruamePPSDlrdle z bestana
vus 2 Bk Teilen :-1,5 m 6/9 Rohr, in dem die Phase bis wuf Siede-
temper=tur vererhitzt wird 5 und 4,5 @ lo/lfwﬁohr,k in den der
grﬁssfe Teil der Verdamﬁfung stat+'findet._ Dies hatte zum Zweck

die Thase schnell zuf iedetemperutu& zu’ orlnoen (grosse n@rmeﬁber-

‘tragunv uné kleiner rLus<1bm uu&nhult* und durch den “é&ten Teil
duzs Lruckgefille in der Spirale niedrig zu halten, vodumwch die
Sied etemp retur nied ig bleibt. o . 7

Ver Arveitsgzng Q@uerté etwa 20 Stunden; wonach die Spirale sich

verstopfte 1m.engen Teil, _leich beim Ubergang nuch dexn weliten
Teils.

Lie Zersetzung vwar von dersellben urosseno”cnunD wie el Srirzle 1.
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III. Le sich bei meta’xurriucher Prﬁfuno won unirule 2 herczusatellte,

- dass die bisenmand der Spirale durch Antioon anzegriffen var,
‘wurde nun eine rotkupferne Spirele 3° elngmbaut, in der Annghme,
dass SoCl3 nicht reagieren wird mit Xupfer, das eiler ist als

Antimon, zber wohl mit Zisen, das unedler ist. Angenommen wurde, dassc
die Auswechslung der Metalle Gie Zersetzung mit thlenwasoerstof‘en)
einleiten wlirde., Diese »unfersalrale verstcpfte sich jedoeh,
unter ubriqbns shnlichen bedingungen, bereits na ch 5 otunden.

Tie Zersetzung bei diesenm Ye*such betrup wieder L;#%.2?0‘ 

B «‘

IV. szﬁxkr Einsauz 9 kg/S% L-Phase. Veraawnfe;~, irale 4, bestehend

~ aus 50 em b/lO uhd 4,2 cv/cG_EOh Der enge Teil wer etwas

ktirzer zls bei 3pirale <. Tie Zersetzung vetrug wiester etwa 1 4%.
i Leontage nuch 1vﬁftunul cer Leéstillation stellte sl ich herius,
dess Giese Syircle lir , steigenden Teil jleleh _pach d&er 1nfuhr'
' ser Stelle
iie Phese unmiglich bereits eine hohe Pemperatur hzben kann,
e

in &en Ver cmpfer fest gfnziich verstooft war. Dz an die

sciilossen, duss diese Zers eteu“b aqgurchjverursacht sein.
muss, 4ass bei zeitweise stﬁc&enler Zinfunr Gdie Phase lingere
Zeit stillgestunden hat, 1 infolgedessen wul O°C.gekom;ed ist
und. sich zersetzt nat.

-Gieeeﬁ—¥er“ncn—v&e«efwe%wa—%—4¢. .

Wieiter verstopfte sich bei diesen Versuch die SEu e,'vermutlich'
weil die qirule ziexlich kurz wWaTl und dzdurch die Eingzngsten-—
peratur niedrig blieb (etwa 175°C). In der SHule.f®111 die Tem-
peratur anfanullcn noch ein wenig, inden SbCl3 verdanpft wird.
Bei dieser ¢emperatur ist die Vi skositit des Asnhults.sehrﬂhgqh
(175° - 150 c.p.; 200°C = 55 c.p.), SO dass der Asphelt nicht
fortfliesst. DTie Verctovfur'o tratidenn zuch gerade unterhaldb
Ger Tinfuhr in der SHule eufe “
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Ve Un VerstOpfuﬁ ;en der uﬁlrule vorzubeu5en, wurde nun ule uplraie
oben}ln den Veruampfer ein-- und unten ausbelass - bei den
vorigen,gpiralen vefanden sich sowohl Ein- wie Auslau~ unten -

so dass sich kein steigendes Stlick im Verdampfer befand, in dem
die F- hase stehen bleibenfkahmhe; _ | T |
Weiter wurde die ganzeaniralev(Nr.E) aus <0/26 §~Rohr anuefertlgt
und aie I hn~e_45£,6}m sebracht. | 7 o :
Auch wurde das Xerosin (Siedepunkt 220°C) zls Helzflilsslgkeit
cdurch Rethylngnnthalln (Siedepunikt £45°C) ersetzt, um eine genﬁgena
nohe Zingang atemporﬁtur in der CHule und also einec genlgend
nicdrige Vlsxositatjdeo isohzlte zu gewihrleisten,

.Ea vurae dcstll iert unter den nJchfolbcnden Bedingungen

‘z) Einsatzgeschwinui*zeit S kg/St. L-Dhase : Zersetzung sus HCl-
' ' Entwicklung b

etwe 1,6 SoClg
b) - Idem, ’ 12 ' Idem 1,48 "
c) n - & n 2,0 "
a) ] 6 ) ' n 1,8 "

+ 2 L/St Xylol in rampf-
"form in den veraampfer
eingebracht

et S i e?

Bei Inﬂoektion dieses Arveitsganges stellie sich herzus,
dass -~ ﬁlrale Jv.S obwohl nicht verstcpft, doch eine wesentlicheA

"

Venge uledev°cn1"*-entn1elt nzhe am Einlass der E~Chase. chhtzun S

L=

veise war diese kenge IlGuGTQCﬂld& inm Verliltnls Zu dex ubrc ge--
fuhrten ienge nicht kleiner als in den vorisen c=pirz“ n.

BIOPRECEUNG 1L RISULTATE & -

Bel der Letrachtung der dCL—dntwlcklunx f¥1it es auf, dess,
'ersetzunc

trotz der 5rossenWVe”qchiea°nhcit der Veruamnzertypen, éie
nicht viel veriiert; sie betrfst bei einer Zinfuhrgeschnwinc “igkeit. von -

G kg/S etwa 1,45 der urch*efunrten SbCl3-menge,

S o n.,(,, /3&»«:44/9/4«»»7 Lkt 60/ '?/( /‘Wb
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Analysé:von zwel HMustern Asphalt aus den nolen ‘der ersten S@ule,
entnonmzen bei Arbeitsvgng II und v, gab einen Gehalt an ‘Antimon wvon
1,35 vzw. 1 lp Xechnen wir wit einem nittleren Genult von l,ap (dies

st “durch woltere Analysen pock zu bc statigen), so entspricht dies
einen goC13-Ver1ust vor 1,0%, echnet cuf bbClj-binsutz.

Der SbOCl-Gehalt dieser Luster betrug 0,05 bzw. O ,35%. Der
essergehalt des urundstof-s betrug bel diesen Arveitsglingen etwa

0,0l%, was - angenomuen, dgss a%’e SbOCl in die E~Phzce gerht - -
einem Sb0Cl-Gehalt des nsnhults/éntsprechen wirde; was dle Grdscen-
ordnung anbelangt,wlirde dies gut mit dem zefundenen Vert uberein—
stimren. Die SbCl3-uerseuz lch”'durch_Wasser.verurSachtvﬁird,

Yerechnet man aul etws O,‘%. e*hcksxcq 5t man, dass in der Apperatur
noch etwas Sb und beCl zurltickgeblieben i st, so kann}man'feststellen,
dasc die aersetzunéwi on uov*B, ‘gcefunden uus Salcstureentis sieklung und
aus Sb und SvOCl,dieselbde u“ossenordnun~,h'%@n , .

Die Stel: exin der Appuraziur, WO die CLersetzung hauptsﬁchlich
suftritt, ist hiermit noch nicht Lokylisic t. T‘“'r'ubcr werden wzhr-
q0u61n1¢ch aie Analjsen aer E-Phasen en Ver niedenen Stellen Auf- _

irung geben k¥nnen. Lie Jetat AS o \nrlhbun, stehenden Anslysen. ~eben

;olbenaes Bild : Anse cgen i5% ¢er Prozentsatz zersetzies b~013, be-
rechnet auf das in der ’hase vor“undene boClz, wie er zus dem Antimon—
gehalt gefunden wurde. . N A
s | Surchseobn.Sb-tehelt % zersetztes SuCly

tugster vor Verdampfer 0,67% , S 0,2%
ruster nach Verd ¢mgfer g 0,32% ’ 0,35
nuster nach Stule - 1,2% _ 1,0%

Untexr ﬁeglicﬁém Veorbehalt kﬁnnte'man hierzus schliessen, dass
Giec Zersetzung hauptsag :licek in der szule erfolgt, obwonl, z2u drteilen
nach den Verotonfunben, zuch im Verdeumpfer. Zersetzun; auftritte.

vienn men dies annimmt, kann man sich fragen, uoruuf der hohe
aerqeuzun"swe;t im Ver*leLch zum friher venutzten Iral runastoff

arem

gurﬁc“"ufuare ist. Zu prhfen sind ddnn die folgenden “uullcnﬁeiten :
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1°. Ter Colon Grundstoff izt mit obCl7 rauhtxyer als Irek Grun stofi

entweder von liatur oder weil der Co‘on urundqtof¢ vein Abdeatl

lieren guf hoher 1emperatur sewesen ist (>GO°C Lescelt emperatur)

Infolge der Tindickung hot der Colon Txtrakt eine wesentlich
stile

hdkere Vigicositiit «ls dexr Irsk Zxtrzkt. Ties hat 091 der L
lation einen Lnftnst sen Einfluss, do , _ h
a) die Ulscuichit auf den Raschlg Ringen viel dicker ist und
clso die Verweilzeit lunger. (Li=zs z:gab sich z.B. bei der.
tsgang IV,wobel der Asphalt
]?Soh“e entwitklung sturk

LI

e

Verstopfung ‘der SBule bel Arbel
Gberhcupt nicht sbfloss und. die
zunahme ) | , - |

5) infolge der nhohen VLBAOSitd+ und grossem Schichtdicke &=t
die glfiualon'~er1n£3<uodurcn das ShClz 1an ‘scmer abgestreift
ﬁird. Der SaClS—u~gvlt - und damit die noaaulonsmd"licngei -

cle;bt zlso lénger uoch als bel ainem dhnreren Ole

 GEPLANTE WEITZ RE DuTSRSbCuUu GEN : -
Jo.

ch® in dies Reultivitit
der verschicdenen Grundstoffe zu erhalten dureh einige

'L“boratoriumsverguchc uber die Zersetzung {Su-Gehnite) bel
80° und 200°C der C-Thasan von :

" 5

wir werden versuchen eine nihere Pinsi

'IraE'Rﬁczotand (Grun: stoff der Priheren Vercuche)
T o ~ {eingeucicxi~ 51eae meiter)
goion " {nichs e;nue ieikt) e

LU " (CL" cediickt ) :

Tin neuver Arveitsgong wird wit-Irac Srundsiolf nngeatell
werden, der ohne Ubpererhitzung soweit zodestilliert werden

wir@, bis c¢ie leichiesten Fraxtionen noch ut von XC;B
T

o

a

Letrann, werden xtonen. fazu wird der uicht abldesilill ierie
Trox Lickstand—in dexn Stulen der Lirasil-Apparaiur destile
liers werden, wobel die Temperatur nicht Uber £50°C hinuuse-
gehen wird, oo dess keine Gefinr vor Spulten zuftritt, ILiese

Destillation wird schisz ungsmc1se ¢ Vochen beansj “uczen.

Wenn Gie Ivichtesten Pruxtionen Uber 300°C Exgﬁxnuaxﬂxxxxxzﬁan
vei 50 mm lg siedende TFreitionen enunalue“, werden diese
curlickgewonnen werden durcu Testillation in der Stule der
Abteilung 0¥ undé wied er &en Etickstanc der ersten uestlllatlon
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- zugesetzt. Der so erhcltene Crundstoff ist denr bei éer
Testillation nicht sespalten uni hat ‘eine mBglichst niedrige .

Viskositit. .
30, it diesem Grundstoff werden ncue Zersetzu $vergucue in .der

halbtechnischen Apparatur engestellt werden, wobei - unter.

Befﬁckszchtigung der unter 1° aufgefihrten Versuche - sich

hérauSStnllen soll, wmlchem Uméfand die Zersetzung in-der
SZule zauuschre¢ben iasd Evéntuell werden viskosititsernie-~

drigence Stoffe, z.B. Paraffin, der Fhase zugesetzt verden,
oder wird die Verweilzeit in der Séuleﬂh55au -esetzt werden
durch Tinbzuen von Utauwidnden. - Auch die Zles tillati ion der
~= wenlg viskosen - I-Fliase wann uns eine Anwelsung '~moen. |
Auch rird'ai Lppuratur 5eeignet ger chit werden um“&;e'L-Phase
sleieh vom VWartetank nech deor SEule .zu fihren ohne iange'wﬁéﬁgf_

zeit in den Vorratasgefiscen, Gamit uuf diese Weise-eine even-
tuel*e cersedzung in Lx t“'“*“Oﬁéteil ve”“*idert”Wird;

\

Austerdan, &S.iugust 1944. :
‘ ' LABQI A'von 18):4

1H.Ve DE BATAADSCHE Puf O LUK LAATSPHAPPIJ
-o Mc“l Ioma-





