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Poroxyd. "'A334};1

1,) FPorkxarbonnt,

Haratellung yon Hatriun-Porkarbonat aus Hatrium-Superoxyd.

Jn voraschiodenon Patonten der Degussa 1st dio Herstel-
lung von Eatrius-Perkarbonat aus Hatriun-Superoxyd und -
Rlearbonat booohrieben, Jm Zusammenfjang mit den Arbeiten ‘
sur Einrichtung oinor Porkarbonat-Pabrikation gollie auch
dlonos Yarfrhron in Laboratoriva noch oinmal naohgepruft ‘
worden. L
Y¥ach den Angabven in dem D.R.P. 482 998 ( Soheidesn~ .
stalg 1918 ), wurdo Fu,0, in Eiswassor gelust, Magnesium--
8414kns und Voasoerglag nln Btabilisatoren hingsugefigt. und
dann nanco3 in dquivalentor Mongo eingerithrd, Die Hiaohnng ;
wurde nach cinigor Zoit nahosu fost wnd konnte in diinner
Schioht auagnbroitot an dor Iuft getrooknet werden, Auf die-
g0 Voiso wurden Produkto nit 3 %2 ~ 4 % akt. 0, erhalten. .
Die Ausdouto on akt. 0, botrug 75 - 87 4. Die Haltbarkeit
diggor uchhanron war ougsgerordentlich schlecht in 2
¥ochen naha dor Oa-ﬁetmlt un ~ 6 ¢ ab, dies entaprio.ht einer;
Zorsotsung yon ~ 150 % in Jahr

Darch Anderung des Zusannenmischens,der Arbeitstempe—;‘
ratur oder dor ZTrocknung sowle durch Zusatg von Stabiliea--?
toron, wurde xeino Verboosorung der Haltbarkedt ersielt, ‘f

Dap Ergebnis stimmat nit den fritheren Erfahrungen ﬂbef-
ein. Ea warde deshalb dieoos Vorfohron nicht mehr weite:,
tecrtoltot. o -

Porkarbonat-Horatellung duroh'ZorBtguben von Lﬁatngéh;

Boin Yorsprithen von Porkarbonate-Lisungen im Welter~.
Zura bel 80 -~ 100° ¢, traten durch Zorsetzung des ﬁasser-
atoff-Superoxyds sehr grosoo Vorluste ( bin gu 90 % ) an -
aXxs. 02 pufl.

Es iot su erwarten, doos durch Arbeiten im Vakuum
diae Yorlusto geringor worden. Die bisherigen Verauchs 1m
Laboratoriun schoiterton daran, dags in kurser Zeit die”
Dusen irmor wiedor vorstopft waren. Es iot beabsichtlgt,
di9 Yoroucho mit otwun grissoren Dilsen in einsn 2«3m
hohen Valkuun~Zurn fortisusotzon.
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Boi dor Horstollung des Perkarbonats werden als stabilip
patoren Mg-511ikat und Wagserglas vorwendet. Es wurde nnn
untoraucht, ob durch Zusats von 0,1 = 1 £ pe Ar Amidophenol :
oder Hnrnatoff oino bossere naltbarkeit erzielt wird. Die ;3?
Yorauohe brachton keinoa Erfolg. Durch die gennnntan.ZusHtse
wurde nuch die Haltbarkeit wvon Perknrbonat in Perail-Misohuna
gon nicht vorbosasort. . '-,;

Dio Yorsuohe worden noch mit anderen- Zusatzen ( z. B.~xu
organ. Kolloiden, Oxy-Siuren w, khnl, ) tortgeaetzt.,ﬂay o
801l woitor untoraucht worden, wolcho Haltbarkeit das- Perkar-
onat in Poroil-dischung mit wagserwarmer Seife seigt.z;_:tf?

Fordorag-Pllung nug Porkarborat-Nvttorl auge, i

Mo\ uver Horatollung von Perkarbonat aus LBnungen von
Yagnoretoffsuporoxyd und Soda bloibon entoprochond dor. - ' 
grovaon L¥nlichkoit dss Porkarbonats noch betruohtliche an—
gen in dor Kntturluuge. Durch Verwondung dieser Hutterlaugen,
in Kroisprorosn worden sohlocht krintullisiorto Produkteer- . ;-
kalten, woloht oich in grooson Unfatab nur nohnierig weiter
vorartoiton lasson .

Eg wurde dnhor in Laboratorium untersucht,. auf welchn
Volao dog Wanserutoff-Suporoxyd diesor Butterlaugen als Per—
borat gofiillt wordon kann, ‘ :

Poi don oroten Vorsuchen wurde direkt feeter kristalli—.
piortor Bornx in 410 Xutierlaugoe oiugetrngon und’ einige
Zoit untor Kuhlung gorithrt., Hiertei wurden bis =zu 64 % des
vorhandenen Yavacratoff-Superoxyds alaqninea Perborat gengnf
nen, :

Turch Yorwondung von alkalischexr Hotaborat-Lis g; ﬁurde

die Fillung wegentlioh vorboasart. Dio Augboute betrug

80- 9C %, dnp orhnlteno Porborat enthielt nur unbeaeutende

Yerunroinigungon an Soda und Chlornatrium, . S
Dio Uobersragung dlesos Yerfahrons in -den Betrieb 11953

sich ohne uahzlerigxoiten duxchtithren. ST

Perxarbonnt-Botriod 4n Abt. 45/7. :

( Steha auch die Sondorborichte von 14. IV. 4. V., 5. VI..

und 30.Y1.) -
Dag Yorfohron zuxr Herstellung von Perkarbonat 1st ao

woit susgenrdoitot, dnos colt 24, Mai ¢1o-lanfende Produk—:
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tion in Potriod genomnon wurdo. Kit der vorhandanen Anlageqﬁ
kSnnon monntlich 65 to Porkarbonat horgestellt.werdem,. '’

Dio Gowinnung von Perborat aus den anfnllenden.ﬁu»ter-
laugen wird nun ¢bonfalls fortluufond durchgofuhrt.

geplante Porkarbonat-Yoersucho 1

¥a8 3011 sunilchot untornucbt worden, ob die Heratellung
den Porknrbonaten mit golYstor und foster Soda in oinem - fw
Xontinuforlichen Ausrithr-Verfahren nach Art der. kontinnier-
14chon Porsulfat-Unsotzung von Abt. 45/2 durohgefﬂhrt uer‘ i
don Xann, ,

Hoitor ooll die Porkarbonat Kurntellung durph Zerataun
bung oder Dontillution von LUnungon in Vakuum vornucht wer-
den, - '

2.) JRoramulrat - Eloktrolyso,

Fo sollto ermittolt worden, ob fil die stark adhwéfei§*
sauren Porsulfat-Bloktrolyten, wie ele dag. Schmidtsohe f”
R 04-Pastillutions-Vorfahren brauoht, die Elektrolyseure
unserexr Plotsach-Anlagon geoignet sind, , e

Jn Angschlugs an die fLritheren, Unterauchungen e siehe 12
Tivigkoitodorieht 7. April 1937, 8, 3 = 6 ) wurden im- Labo-
ratoriun noch folgonde Elektrolyse-Yersuche durohgefuhrt. ,f

a) Versucho nit verschiodonon Stromkonzenbrationen.’’ }

b) Vorsuohe mit konz. Blektrolyten nach' Sohmidt. RS

0) Voraucho nit vorschiodonen Diaphragmen 1ok1ungen
aug Asbost.

Dio Yoraouche zoigton, dass in den Plets’ aohen Hodell- 8
Blidern durch cino ErhUhung der Strom- und Elektrolyt-xonzen-
tration koino boussoren Stronaunbouton erzielt werden, Bé.:den
verschiedenen Asboot-¥icklungon warden mit der normalen - fj
Vicklungoart, wio nle in Abt., 45/2 tiblioh ist, die gunstig-‘
ston bpnnnqngen und 8tronuugbouten erhalten.

REino gensue Aufstollung {ber diese Versuche 1at sohon
in oinca Borfcht von 21, 4. 1937 ( Beapreohnnng vom 19, 4.
1937 ) gogeben worden.
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3.) Sohatdt’nche Dentillation,

Jn dor Doutschon Patontaonmoldung von H. SOhmidf,'Anm,;
8. 1 08 069 voa 26. Soptonbor 1935, iot ein " Vorfahrem
sur Darosellung von Vasgorstoff-Suporoxyd " bosohriebeng
nach wolohoa die oloktrolytisch gowonnenen LBnungen von
Por-Yorbindungen vor dor Destillation durch Ausaoheidung :
von Krlginilon goreinigt worden. Bed dieser Kriatullisation»
uarden Xxatalytisch gornsotsond wirkende Vannrainigungen ‘
nusgoschicden und non eorhillt dann hhere Dastillationsaus-;f
Youton an Wnasoratoff-Suporoxyd. ' ' '

Jn dor Anneldung war bisher nur oin Beisplel sur
Verarteltung von Annonpersulfat-Elekirolyten besohrieben e
worden., Un den gans allgomein fix oloktrolytisoh gewannenen

Por-Vorbindungon aufgootollton Patentanapruch aufrecht [:} B9
hnlten gu kUnnon, musste noch cin Bolspiel mit Ueborsohwe-‘

foloiura-3loktrolyt gogodben werden, o
Zu diesen Zwock surdon im Iaboratorium Destlllations¢f

Yorouohe mit Uoderasohwofolslure durohgefuhrt- S
a) Horatollung der Ueborsohwofelsiiura,

Duroh Blektrolyso oinor 40 %igon Sohwofolsiure
( 9= 1,315 ) in oinor Diaphragnon-Zollo nit Platin-Netge"
Anodu und oinor gokithlton Bloisohlange als Kathode, ﬁuraé
eino ldpung niv 130 -~ 160 ¢/1 qupa orhalton, Die Stromnr
nupboute botrug 48 - 59 4, : : o

Dontillations=Yorouchn, : ‘ o

Dieo Dbantillation dor Uoboruohwofolsuure-Lﬁsungen wurde
in 2 hintoroinunder gooohnltoton, gang eohwaoh goneigt
aufgoutellion Kugolkithlorn durchgefithrt, deren Mintel mit- |
Panpf gohodst wuron, Dor orsto Kihler diente zui'VofveIPf"t
soifung, vor den 2. Kithlor vurde dor Ldoung’Waaner zuge;v"
sotat. Die Dostillation wurdo bei oinom Druck von 24 mm
\gueoxosflbor und nit einom Tenperatur~Gofille von 100 - 40°
durchgoefithrt, : : ,-;

Bei Vergloichavorsuchon nmit voruohiedenen Lﬁsungen , '%
wurdon folgende Dootillations-Augbeuten an akts O, erl;gll_t:én'xﬂ
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nit Lriuchen Blokirolyten 86T R
rit vorunroinipten Eloktrolyten (Zusats ve ° -
. 0y1 g/1 in) , 1895 %
nit vorunroinigten Eloktrolyten (Zusatz v. . - =
0,1 g/1 kn) .
nuch Filluog v. DaS0, (Zusats v. 1g/1
und Abfiltrioron don Nicdorschlages - . _87.8.%-c

nis verunroinigton zlgktrol tgn (zZusats v.
o ] aus o
nach Flillung von X,8,0g (Zusats ve

105/11&30) R
und Abfiltrioron dor Xriatullfﬂllnng o '87,2 %

Dio Yorouchorgobniose soigon, dass die verunreinigten
Porschaofolg'iure~-Lisungen nach dor Abschoidung (- und Fil-':;
tration ) von Kristnll-PUllungon bei der Destillation wieder
hoho Peroxyd-Austouten lieforn. Die Vorsuche wurden gux Ans—
nrbottung oinen Patentboisploles verwertot. (eiehe Akten-‘
Yorrork Dr. Px vom 10, 5. 37.) ;

~

4.) Kunlflusnirkedt fur }Qllta-&nlapen,

Zur Brginsung doxr frithoren Korrosions-Vorsuche (siehe .
2iitdgkoitoborioht von 7. 44 1937, S 7 ) sollte die uirkung
von Dixolin-LYpung auf vorachiedone Uatallo in einen Dauaru
Yorosuch footgonstollt wordoen. : ::;

Zu dlosea dwook wurden Kotallbloche ia oinem vorachlos-;
gonon Bisonkapton isoliert aufgebiiugt und nittela siner 1":’

Autokithlor-Funpo dauornd Dixolin-LBsung umgepumpt.. Das. Dixof
( zotrahydrofurfuryl-Alkohol mit 1 % Rdol-Lorolemin und ',
0,1 % Morkaptobensothingol ) war 2 : 3 mit Wasser verdﬁnnt.,
Dio Zenperatur wachaolto zwiochon 20 & 30° C, Nach 2 = monat-'
lichaer Vornuchadauer wurdon rolgondo Vorinderungen festga-iﬁ3
otollt ¢
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14oung ' Ausoohon Py ~Wor{ Lemahigken :
1/ohm, om: -
frisoh sohwach gotribt | 7,2 - 0345 x 10 4
goldbl.gofilrbt X
nach Gedrauch | unverlindert | 8,1 76 x 10 4
Hotall Augsohon Gewiohta-Anderung in:
_ | mg/100 on? Obertlﬁchex
Efaon unvorlindort + 0,6
EKonoing fast unvoriindert - 21,7" o
Xupfer ﬁnnn sohwach ango- = 40,5, ;.f
Xondination Bigon unvorlndert - 58,0
Bisan-Xupfor Xupfor schwach s '
mattiort

Uan aieht also, dass auch nech llingerer Vé}wéﬂdung
b0l gowShnlichor Zemporatur und untor Iuftabschluss keine _
wogontlichon Voriinderungon suftroten. Die Lﬁsung ‘zelgt
einen gann goringen Anstieg 4in Py -¥ort und Leitf&higkeit, ’,
wolche auf Vorunreinigungon in dor Pumpe guriickgefihrt: wer-‘
don plaegon, Dor UetalleAngriff ist nur sehr_gering ;Axigen :
bloibt vollatlindig unvorilndort und dio bei Kupfer sowle
Hosaing fontgentollson Gowlchtsabnahmen: bedeuten fﬂr die
proktische Yorwondung keing Getahr, :

Eg Xann demnaoh dag Dixolin an Stolle von Glycerin-
L¥sungen ala Kihlaole 4n Knlto-Anlagen vervendet werden. "j

Einor Yorwondung in oigonon Botriod steht jedoch vor- f
orat dor hoho Prois inm Vego. Auf Anfrage bel den Deutachen
Bydrior-¥orken, wurdo ung der ;otrnhydrofurturyl—Alkohol
ait KX 1,95/kg angoboton. Boi diosem Preis wilrde eine 8
Pillusg filr dde noue Kilte-Anlage in Abt, 45 EH 9 100,-1'*
Xosten ( gogenlber RM 2 215,- mit Olycerin ). Es wurde -
dahor beschlonsen, vororst kein Dixolin hierfir ansuschaf~-
fen, :
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5.) Porborat . Eloktrolyse i . ,

Dio Endo Derembor 1936 dns Vorsuchsbad eingesotsten
Elektrodondldoke nmit haftaxierten Al-Elektroden ( e;éhsjiu;
24tlpkeitaborioht von 7. 4. 1936, 8. 9 ) wurden -nach mehr=
naligen Zwiachenreparaturen an 23, Mai 1937 ondgultig aus-
gobaut, : g

Yon don nit Zink-Hippeln aungeruntaten 18 haftaxierten
Al-Zahzen eind nur 4 Stick vollntdndig nnbeechudigt geblie-'
bon 1 ' :

28 1 niy D9 haftaxiort, fuilonurtig nnfgerauht,
ohne Glasporlen

411, 712, W16 3 ndt 2130 haftuxiert. aufgehackt,
nlt Glanporlen, :

Div “brigen waren clintlich mohr odor weniger atark ‘bew g
schiidizt. Die ptirksten zeratﬂrungen tratan an dem Bahmen
velbat ( Sohaft, Sohaft-Ende und untere Quervorbindung Yo
nuf, Mo Platin-Zufuhrungen und Zink—ﬂippel waren dagegen
nur sehr wenig angegriffon worden,
Bo baotittigt nich also neuerdings, daaa an haftaxiert
Al-¥loktrodon auch bel sorgfiltigster Behandlung aehr
lofoht Zorat¥rungen auftroton. o
Jn dng Vorsushabad wurden 6.neue Bltoke dar gleichen i
Baunrt ofugobaut, wio slo splitor fir die Heu-Anlage vor = -
wondoet movden. Dio Knthodenbloke wurden nach unseren o
Angntan vonder ¥irma Rafawa, Dilgseldorf hergeatellt. Die
Anoden-2nimon aug glatton 25 = mm = - Rundgink uarden mit i
Hnftax 2 130 4n der Ublichon Weise iberzogen. Die Platin—f*
Zufuhrungedrithte su don Platin-Notzen sind mit den ﬂb« S
lichen Jeolior-Porlon aus Glag versehen. - ' *,°x
Das Bazd wurde pit den neucn Llektroden-ra-keten am
2, Yaf 4in Boiried ganonuon und liufé geit diaser Zeit :
ohne 8trung. Die Badspannung betrdgt mit voller Belastung
( 10 800 Anp,) : S
el Boginn dor Elsktrolyse 5,7 ¢ 5,8 VOlt‘

kurz vor den Ablassen das '
Elektrolyton Gyl ¢ 6, 2 Volt,

Dio Otroznusbeute nticg in den 5 Woohen von 57,9 . bis
suf 53,7 % nn,
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11, Y¥anaorpglaa,

1,) 2raxfardan, |

Gozoinsan mit Horrn Dr. Koidol von der Kali-Chenmie,
wurde eino grosse Roiho von Anstrichen mit Farben von der
Inli-Cheafe durchgofuhrt, Die Anstriche sollten vor allem
daxa dienon, dio Haltbarkoit diesor Parben in Trax-An- - -
atrichon nachsupriifen, Aussordem wollto Herr Dr. Keldel
einen Uabordlick {ibor dio hior ndglichen Parb-Tanungen .
govon, S

Die gennuaron Angaben Utber diecse Vereuoho aind 1n
oinen Berioht von 31, Mai susammengestellt worden.-

<+) Hotanilikat,

Jn oinor amorikanischen Patont-Anmoldung yom . 14. 1. _
1937 boschroidbt dio Philadelphia Quarts Co ein Verfahren :
sur Horatollung von Motasilikat aus Soda und Sand duroh
S8intorn bei Zeapoeraturen unter denm Sohnelspunkt, R
Das Vorfahren war suniichst in einem Drehrohr-0fen
von Abteilung 51 nachgoeprilft worden ( Siche Berichte von
Dr. Jacodd ), Hiorbol hatto sich gosmoigt, dass die Bil-
dung von Motaoilikat aus Sand-3oda-Genisch echon bed
2enporaturen wolt untor dem Sohmelgpunkt orfolgt. g
s wurdon nun oinigo Vorsuchsreihen inm Laboratorium -
durohgefuhrt, boi wolchon kleine Portionen des Sand-Joda~ }
Gorongon in Nickel-Tiegeln auf bostimmte Temperaturen: ers .
hitst und dann untorsucht worden. Auf diese Weise wird ein ,
Binblieck in don Reaktionovorlauf diesor uotasilikat—nildung
gowonnen, .
An Hand dor vorliogonden Voreuohorgebniasa ‘kann ge- .
sogt worden, dasn dio Ronktion swiachen 800 und 850° atark .
oingotst, )
Hach Bsondigung dor Yorguchoe wird darubor geaondert -

borichtet, R
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