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Paroxyd, ‘ | 2500
1.) Porkarbonnt, o

Da boi dor Porkarbonat-Gewinnung duroh Auarﬂhren von e
I%sungon aup Huooorotoff—Suporoxyd und Soda unter Kﬁhlung
noch 10 -~ 12 % dos akt, 0, in den uuttorlaugen gelﬁst blei-
ten, wollten wir untersuchoen, ob durch Eindampfen ent- v
sprechondor Uischungon Porkarbonat als trockenes Pulver in .
guton Augbouten orhalton worden kann, '

g wurden versucht 1 S

a) Dao Bindazpfon nit einom Vakuum-Walzentrookner. L

b) Das Yoroprithon in einem Wolterturm ( ohne Vakuun )

a) ¥indanpf-Yerouche in Vakuum-falzentrockner : .

Dor hiersu vorwondoto Apparat ( von der Firma Deutsche
yakuun-Apparato O.n.b.H. 4n Erfurt ) enth#®lt in einem -
Yakuun~Gehiiuse 2 neboneinandor liogenda drehbare und hohle
¥alzon aus 3tahlguss, wolcho mit durchfliessendem heissen N
01 boliodig gohodzt worden kinnon, Die zu trooknende Mi-
schung wird durch oinon Trichter und Vakuun-Hahn. eingesaugtr
und liduft in don =zwischen bolden Walzen befindliohen schma-'
lon Zwiochonrausm,

Dio Yoroucho wurdon nit verschiedonen Konzentrations-
Yorhiltnisoon dor H?Oz/ﬂu2003-uiuohung und bei veraohiedenen
Zezporaturen durchgefihrt ( siche folgende Zusammenstellung

3, 3).

Dio Vorouche zoigton, danss die besten Ergebniase
nit MUioschungen orhalten wurden, bei welchen sohon im Ansatz
schbne Kriotnlle augsgeschicdon waren ( siche” Versuohe 4 und
6 ).  Die Ausbouten waren otwa gleich den beim ApsrﬂhreYe:eﬂf
fahron erhaltonen, Die Produkte fielen -in Form von dﬁnneﬁ“'”
und harten Plittchen an, welohe fUr die. weitere Verwendung
noch gomahlon worden nlioston, '-»
Dle Yorauche konnton voroerat nioht weiter verfolgt
waerdon,
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Yeroueho ruy FYerkarbonat~lorstellung aufl desn Ygtuun«Walaonu?ra;gqgfg

Yors, iec) Arbeita- Zelt [Vec.] Temp.o C. crkaltern .
Nr schung neing n.gn;‘xzv Hote-ln.ce Uebeor— N “ . ;
‘ U 5. Ei Eolste schf?£ Pulver . Eﬁgggsgq Bozorkung
% e % Ne,CO04 RHest | Hnaltbark. =
ﬁqu z:rysn - ":-
Ll L . L (',..1) . ‘
isar
.._,0 Li ..H»,O«,(*"O:f» VOI., ptots 7 80 4 ’ Lic EFnlzon
105 ¢ ﬁuLLLrb}nn zulnufon 110 80 % h cec 29,46] 92¢ 20,17 n.b. | n.b. n.b. 74 vzrkin?tgn
24 g Mp-Silikat laugen : S5 6C : plerk und_
1 |y68d % KR, COg , r. bleibez oft
2,0 Lit.¥Wagsor : Lroexen
way oochr ziith |
B,0,, Wannorglnn hg-oili~ portions- {oae i gohr hart
t wio unt. hr. woine oin- 2o : - zan! - e Arss
2 5, 66 L.it- Soda-Lg 294571]1&‘11311 216 50 95 60 o8b 2J,0 1500 2.6,0 i - - 55,5 goba Stuk-
war dunnflusoxg,aghlainxg laogen :
Angats wie Nr.;2 portionsn- 13
8 0 300 - 110 en"in 98 32 Eeisenen  |285 | [ | 90 60 | 890110,z 11790} 28,3 | 67,2 | 4,5 | 69,5 73,5 |wie oben
* : £6r8.81icC
giﬁenzzlen Btark.
schleusnt ~
2,0 Lit.B50, (40% Vol.)
105 g Wasser aa 13 : : ‘ ' harte d{in-—
4| ¢55 g“z—gih als. ' wie Nr. 3 |120 15 95 60 700| 29,8 |1600| 30,50 66,0 | 3,5 | 17,9 87,0 zczgel’liitt—
3,6 184, 28a300, Lag. ’ , : . : . n
e2003 388" e/1) ‘ : ' S
{diinn, mit Kristall-FaIlung) '
12,0 Lit.H50, (40% Vol.)
105 VWasnerglas = o - : o . :
. 24 § ng-31l§tat : o . L ) R - - o o : - sehr harte
g & ha calz. w16 NX. - - y0 | ’ ’ ) ’ L 31le
5 1100 Na,C0g cal e Nr. 3 95 10 {100 | 70 312} 30,6 |1615|30,68 55,0 | 3,35| 17,5 73 8,”. Pla#tphsn -
- .| 564 g Ha2§03 geldat£1 9% D : . . ' ’ . ' : :
v (dick u. klumpig. ) C g - S v
- |Ansatz wie Nr. 4~ |darch vexr- |~ | 12| 90 60 | o ' - SRR PR I EEP U B
Tf»sf,(dﬁnnflusslg nit- Krz-]‘ L 1&n§§§§§s |25 15 100 - 65 | 390} 28,6 |1900| 28,2 | 67,0 |' 4,8 | - . . '9235 .
'h:stall-Fallg.) : ‘x _Bohr einge-{ .- | T || 7T o D R AU
- : oy R "schleust ’ L R L
nsat wie: N 5 .- leiny T B e e LT B Lt Loty E TR It B O I R DO O [
taterts ‘,_i i |pehfenst . 205 " |200 {110 | 7a | 1500|2+17 |1000{21,5] - | - | starke Zersetzung|
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%) Sprih - Yorsuche inm woltorturm.

Dicao Yersucho wurdon in Woltortnrm der Vernuohs-Ab-
todlung durchgofiuhrt, Es wurde duboi oine Hiederdruakdﬁse
( =4t 3 atd ) verwondot.

Dor Ansatz bootand aus

10 Litor H202 ( 40 4 vol, )

0,525 kg Wassorglas 38/40° B4.
0,120 » ug-341ikat-Panto
28 Litor Sodal¥oung ( oa, 300 g/1 Ha,005)

Uz oino gleiohnlicoigoe und loiohtfliesaende Misohnng
zu orzielen, wurde, umgokchrt wio boi dem Auaruhr-Ver- :
fahren, dos Wassorstoff-Suporoxyd in- die 8 - 1o° kalte So- .
dal¥oung oingorithrt, :

38 wurdon folgondo Vorsuche mit verschiedenen Tempe-13
raturen und Luftzongon durohgefuhrt.(o.uudamnenatellg 5.5)

Uan ofeht daraug, daos die glnatigste Spruh-Tempe- '
ratur bod otma 80 - 85° 0 1liogt ( siche Vorsuche Fr. 8 und .
9 ). Hier onthielt dng Pulver boi goringstem Wasaorgehalt .
den h¥chsten Gohanlt an Waauorutort-Suporoxyd ( ca, 28 ¢ ).:>
Auch tod Yoroueh fir. 3 mit ca. 60° Spruhtemperatur wurde
noch ein brauchbares Produkt erhalten, vielohes durch nach--
triiglichen ZTrocknon ( im Trookenschrank ) ebenfalls bis
auf nahozu 28 4 H,0, angoroichort werden konnte. Die Halt-j
tarkeit dieses Porkarbonatos war gohr gut.

14t don bisher angowandton Xloinen Ansatz-ﬁengen war
eino Jtoff-Bilans niocht durchsufithron, Obwohl die theore-
tiechon Yongon-Yorhliltnicse in Ansots (12 8202: Na200 .
w 3245 4 1 67,5 ¢ ) vorwondot wurdon, war in allen Sprith- "

'rodukten ein Ucberschuos von Soda enthalten, Aus der er-
kaltenen Zusnrn:onsetzung litust sich eine. Zeraetzung von _
12 - 14 % orrochnen, Durch diese Zorsetzung entstand wohl
nuch dag aussorordontlich geringe Litergewicht all dieser
durch Veraprihen gowonnonon Porkarbonate,
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forish ToithTonpe - luft- e V'.’“l‘z: nnenno Ly ng & ""i beAnnl u LA S i,.i.'t:.’w;’art:i:h ~slrociknet Pulvoer
ngf nﬁi, 23?’22“ Uengo erkalton ‘3 ) ;ul:ﬂiﬁ EURE Ses wie ARLFRE £ef Geuo, [ Tbel 00U in ;rggknn' °
dor Ltpen- 33/3':‘;.. =aTn b ‘;",”“‘mv“’!fmm"m;m*? o VL CO.1 3 ‘ af | nu? 7 | durch j sclrarck,) Bemor=
mone Togr| Srovh hreE bennsh SR ) MR Hont S95e] B¥50| Sha0| TEIT L0, ManCOg) Hent) 2L kung.
| X6 | ke| e g (Vnnsox) P * ® iVerl. |
1 30| 29 -38 | Boco b b2 4 (11 lie,z) 53 {30,8 -l -1 - - - 29,565,061 6,5 - |eenr |
H } fee, 1) 24,9) i ‘ sornots
; i i ! ich }
"y e Qox i ! PR o ¥ oy I (Stnub) "
P 30 jo P 6"! 8 bu(} ; \3 ; “y e Ly 8 18,6 b»,g ud,G bt b - bd bt ‘26,9 Gb,u 7,9 -
. H i
3 41 ] 56 - 63 6 000 is 4,5 2,0{ 11,5} 26,8} 62,2|11,1 - - - - - % 27,9 167,21 4,9 5,3
4" 261 85 - 90 4 00O %7 2 2 11 26,8| 67,2| 6,0 16| 37| 34 13 | 252} 26,0| 68,6 | 5,4 9,8
|
5 28 | 110 -112 ao0cl7 12 2 11 15,6 | 70,3| 3,8 33| 18} 30 19 | 240! durch hohe Temp.! -
l gchon stark zersetst.
6 24 | 90 -100 4000|7,6| 2,5| 1,5} 10,5|19,1| 72,8 8,1 19| 31| 28 22 | 242|19,2| 77,2 | 3,6 -
7 26 | 84 - 90 4 0001|9 2,5| 1,5| 13 | 24,6| 64,4} 11,0 291 31| 24 16 | 238 | 25,7 70,4 | 3,3 -
8 26 | 79 - 83 6 000 ]| 6 3,5| 1,5 11 28,0 | 64,7 7,3 221 30| 26 22 | 238 27,8| 67,6 | 4,6 -
9 23 | 80 - 88 6 000 | 6 3,51 1,51 11 5| 64,6 6,7 14| 42 24 20| 244 28,2|68,0 | 3,8 -
: - R , *" 1 (Staud 2912 | 66,8 4,0 E ’ ! !
- ~, (gesattigtajLﬁsun von Perkarbonat) o o _ ‘
10 | 1001 80 -85 .1 _6 000|3 |10 --1 13 |23,1| 68,4| 8,5 - -1 - - - - - - -
= |35 kg PK'+ 185 1 Wasser. ' : 4 o
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?.) 8chnidt‘ocho Dentillation.

Uabor diese Arboiten wird gosondort boriohtet (siehe
Zericht von 20. Dorembor 1937 ).

3.) Poroxyd-Oominnung {ibor Azo-Verbindungen.

Dio goplanton Yorsucho mit Azo-Sulfon-SHuren sur Ge-
minnung woltoror Patontuntorlagen konnten bisher wegeni E
Uangoel nn Zolt nicht durchgofithrt werden, :

¥a wurden lodiglich einigo kleine Untersuohungen vor-: '
gonoxzen und dabed feotgootellt i :

a) Rongorot t Die hioraus auf den ublichen Veg ge- ‘
wonnene Hydrazo-Vorbindung st sohr gut l¥slioh und- ausser-’
ordentlich oxydadal, Bei dor Oxydation entsteht nicht mehr - -
dns urapriinglicho xoino Ausgangeprodukt, sondern stark gelb—
braun gofirdbte Parbkdrpor. ‘

b) Hydrnsobonr01~d1uulfonnnuro 1 e

Dag von Horrn Hirth aus m-Fitrobonzol-Sulfoshure auf
doélblichon Wogo horgostellto Produkt zelgte keinerlel. Hydra-
ro-Renktionon, Yorzutlich lag die Bonzidin-Verbindung vor. ‘

Hlektrolytinohe Reoduktion von Zucker.

“

In don bighoerigen Verouchon war festgestellt worden,
¢aou nach don in denm Azorikan. Patent Nr. 1 612 361 dexr
Atlas-Powder Co. boschriebonon " Verfahren gur elekt:oly-_
tigchen Roduktion von Zuckern su Alkohol " die Reduktion :
don Zuckers lodiglich durch das bei der Elektrolyse ge- :
bildote Nntrium-Azalgan orfolgt. R

Ua fur oingohonde Untorsuchungen grissere Mengen die-
oo Reduxtiona-Produktes herstellen zu kUnnen, wurde ZU=
nichst oine Apparato~Anordnung filr Daucrbetried gesohaffen._

Das alos Kathode vorgesohriebone Queocksilber lag in
dunner Jchioht auf den Boden des Elektrolydor-Gefdsses und:.
wurde nit einon kriiftigon Rithrwork dauernd bewegt. ‘Die Blei~
Arode stand in einen pordson Diaphragman-Zylinder aus
Yargquardt*schor UYnsse, Durch Zwiechqnschaltqnveinar Queck~ 5;
8{1tor-Vippe in don Stronkroio wurde die Ubglichkeit gesohaf-
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fon 4n Yordindung mit oinon Uhrwerk die Elektrolyse‘in"
rogelnianigen Zoitabaoohnittoen aalbututig ein~ und auszu—
schaltoen. ' :
Jn diocsor Anordnung wurden die im folgenden besohrie-
borion Yorsuche nit Glukose durchgefithri, s T

1.) Anonts 1 Enthodon-Iisung 250 g GlukoseA "_,5‘
auf 1 Liter

50-¢ 23;§::m geltste
Anodon-L¥sung 15 g Natriunsulfat sus 300 cm3|
. gelﬁst.

Botriobobodingungons Kathodenfliohe 158 on?,

dtromatlrke 2,5 Amp., 8% om- -
diohte 1,58 Amp / 100 en®.

Tonporatur 35 - 40° 0. . _
Dor Jtrom blieb 25 uin.aingesohal--

, Yot
dann e 3 Hin.ausgesohal—
teto "
Genumtbotriebazoit 6 Tage = 150 An
Stunden.

Jn dor KathodonflUooigkeit vurde thglich der Gehalt an
Juokor ( mit Fehling'schor Lisung ) bvostimmt. Naoh der an=
gegebonon Gounatbotriobuzoit war  die Pehling'sche Reakti-
on nnhe su verschwundon. Die alkalische Kathodanflﬁsaigkeit]
wurdo it Tiorzohle bohandelt, nit H2304 neutraliaiert,A. :
2-zal mit Alkohol vnruotzt, un das enthaltene Na SO4 auszu-f
fiillon und dio goreinigto L¥sung oingedampft.‘_\ A :

¥o wurdon 170 g lloxit-LYsung gowonnen von folgender
Zusimrongetsung

3,64 4 Wooooer

0,10 % Glukoso

1,19 % Agche ( koin Sulfat 1) :

95,07 % Hoxit-Alkohol { als Rost bereohnet, 161,5 g )
Degnach botrligt die Material-Ausboute ( bor. auf angewandten
Jueker ) - . 64 %
Stroz-Ausboute (theoret. 150 Anp 3%.a510 g Hoxit)31 7

2.) Anontz: Kathodon-L¥oung 2 000 g Olukose - uf'4 rit. o

260 g Hatrium~ §° gelﬁst.
sulfat. ’“'3
Anodon-L¥gung 40 g Natriumsulfat auf 8ooom’
. geldst. ‘-
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BotriobubadingungonsKnthodenfliche 530 c’.

Jtronotirke 10 Amp.,3tromdichte 1,88 Amp./lOO cm
atmochsolnd jo 25 Min, oin- und 35 Hin, ausgeachaltet,
Gonantpoit 10 o560 = 1 440 Anp. Stunden (entsprachen theort.
4896 g Hoxit ). SR

Tihrond dor Bloktrolyse wurde goitweise ein etarker
Goruch nach Acoton boobaohtot, Dics deutot darauf hin, dase"’
oin Toil don Zuckers durch das Diaphragma diffundierte und
an dor lnodo oxydiort wurdo. : S

Nnoh Boendigung dor Elektrolyse wurden die Lasungen ‘;ﬂu
von Anoden~ und Xathodonraunm gusammengegossen und .auf diese
¥ofao eoine neuntrale Uischung eorhalten. lach Behnndlung,mit
2iorXkohlo und Alkohol wurdon 1400 g syrup3se Fliissigkeit .
von folgondor Zupazronsetsung orhalton @

¥agsaor 1,46 %
Ascho 1,55 ¢
Glukono 4,45 %
Rent 92,54 & p entopricht 1294 3 Hexit.i

Auch nach wochenlangen Stohon wurden hieraus keine
Xristnalle orhnlten,

3.) Yokzelspunkto von Sorblt—LUaun;on.

Ba wurden die Schmoelspunkte von voreohiedon konzentrier-
ton IMosungen deo im VYersuch 1 hergestollten Roduktions-Pro-
dukteo in oinfachor Woloe angonﬂhert bostimmt @ =

Die Idgungen wurdon in Reugenngluaor oingefullt, diese
in Exlte-Migohung oingetaucht und unter fortwihrendem. Ruhren
it ofnonZherzometor der Erstarrungspunkt festgestellt. Die
erhaltenen Worte dilrfon natiirlich nicht .ala wisaenachaftlich:
abnoluto Worto angoschon worden. Zun vGrgleioh wurden auch
di0 Gefriorpunkte von Sorbit- und Glycurin-Lbsungen beetimmt
und in folgonder Sabollo susammongestellt 1@
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% 1Msung Hoxit roiner Glycerin
voa Yora. Horbit 0. -
R %,

10 - 1,75 - - 1,5

20 - 4,0 - - 4,8

30 - 6,1 ~ 5,6 - 9,4

40 - 12,0 - =154

50 - 19,5 - 12 -23

60 unt, - 32 - 19,5 - 34,6

Fan sicht, daso roinor Jorbit infolgo seines htheren
( 4oppelte ) Kol,- Gewichts auch nur ungoféihr die halbe Ge-
friorpunktserniedrigung zoigt wic Glycorin, Dioin'unqepenz
Voroushon hergootollto Subotans goigt gegonuber‘Giyperin;”'
keino 80 grosmon Atwoichungon. Zs ist dies dadurch zu er<.
xliren, dass in den Gonioch aussor Hoxit noch andere niedrig
zolexulare Spaltprodukto enthnlten sind, '
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