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Zdtigkoituboricht Juli bis Septomber 1939,

Aufachluays von Porninerulien.

<ur Verbroeitorung ungorer Rohstoffbasis war geplant, an
Jtello doo oinzigen bloher benutzten Borminerals Rasorit"
naoch sndore ( Pandormit und Uloxit ) zu vorwenden. ks, war
dshor notwendig, in Laboratorium dio Bedingungen zur’ Aufbe-
reisung diouoer boidon Mnerulien zu ermitteln,-

ias irgobtnis diogor Yorsuche vurde in oinom Sonderbaribht{:
( vo: 10. Oktober 1939 )eusumnongestollt. s konnte fastge=
utellt werden, dnos boide Minoralien loicht aufzdschiiesééﬁf
oird, wonn man in wiseriger LYsung mit don zur Absittigung -
der onthultenon Borosiiuro und Kalk theorotisch notwendigen ,f
Yorgen an Jodn und Jin-bicardvonnt koocht, ' '

randerz1t gidbt nur Ausbouton bis 85 ¢, dio Ruokstundsmepge
10t sohr hoch, der Lornx vurde roin vwoiss orhulten.'

Uloxtt liaut uich loichtor uufuohliousun, gibt oa. 90 - .95 %
Ausbtouton und wonigor unlUulichon Ruoxotqnd. Dor erhaltense - ‘
Torax Lat galblich gofirds, :

Un oiro endgilltige zZntsocholdung treffon zu kdnheh, welches
Uinoral vorteilhafter i1ot, nlsson opdtor noch Ve:euché,mitv
gr¥sgsoren Mongon in Potried Abt, 45/5 durohgefithrt werden,
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Parkarbdbonnt,

A. Patricboversucho in Abteilung 45/7.

Hier wurde oine griamoro Roihs von Voreuoha-Chnrgen néob

den llenkel'schen Ausrithr-Verfuhren ( aus H202 und fester =
Gcdn ) durchgofthrs und dated die Kutterlauge wieder verwen=
det ( oioho auch Arboitsborioht vom 7. 7. 1933:). Es wurden
bisher nooh keino Yefricdigonden Ergeimisse erzioelt., Die e
orhnltenen Porknrbonnte liosson oich neist schr sehlecht
filtrioron und dio Ausbouton waron niodrig. Die Versuche
gallon untor Aonderung dor Konzontrntionaverhﬁltnlasa wols -
torgefuhrt worden,

B. Jabdoryernuche,

a) Elektrolytiooho Horstollung von rerkurbonaten und Par-

phosphatan,

Is sollte untorsucht worden, untor wolchen Bedinguﬁgen dufch 
Blextrolyne von Karbonatlisungon eino Gewinnung von festem 1
Porkarbtonnt n¥glich 1o4%, :

1.) Zarbdonnt-Rlektrolyne ohno Diaphragma. .

Zuniichs$ wurdo, Hhnlioh wie boi der oloktrolytisohen Ge-f
winnung von Porbdorat, ohne Diaphragma und mit Zuaats ven.
IZCrO‘ sun Bloktrolyton gearboitet,

( Siehe Jrhnubild 1),
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Eleklzolysen ohne m«;»‘zmg:m : wie bel Yerborat=Eiektrulyde, - aSQ@
{ 6, Uchnubild Nr, 1)
Dinﬁﬁrmu: };lcl’.x‘uljs ] HOgE B o mEhelilen o . s NOT .
nE — st - WZZ_ : RSN e e Shial 1 Lemerkune,
donpe ';d ; sedblic RS SELnI. DlLeit g LRIENT e el P oeatiim s, j
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1 %3%;E’l 60 uit i9'ér5 Be-l0 7 1u 1 07,2-8,9 5,0 ¢ 11,3 ¢,6 |00 P10 §
, G g ATV, : ; | Entiodo verkrunteot.
¢ ”“LLU" §z5v§l» | 3 § ‘Jus_veckivdonos Sals
i L3 —— i .___‘........ —— .
1I 1 Li i - - g 7 1 1 ' 6.6-E. 51 5 el ) e ‘bustent aus Soda.
L] - ! - Y - i E S 2 ‘o N ~ . 2 - ;“ - ey
‘ 155 z hgﬁgb mit : q 5] g G, €, 5,148 1 '&){ C,e G,u f y €5 ' Ko inc Vorkrustg,
I3 N # i
nit HaOH" au! Alizarin i : é
! ; i
Fonktlon ( pH =10-12 i :
\ : : : : —_ S S - —
IX 600 ccz uubo mit 0,1 tz-8 ) 2 1 6,2-6,51 9,00 71,0 . 71,0 nlextroden nane zus
w2 3 1 s . } By £—0, -4 ’ o ! 1 ] zus,.
SRR 480 g K,C04 £50x8 o4 1 1o | 0,716)5-7)813022 | 59,8 Agggchigiun 59,8 ‘
: W6 | 7,6-6)0{17.8 5213 8| 5213
600 ccm Lsg. mit = =~  L4b-9 1 1,32 | 69,5 | 69,5
480 z X.C0 ' 3 o 5’449 A2.8 keine Salz- 23’8 Elektroden walt aug-
& £pbl3 5 | 3 0,21 :9,1-10,4} £r23 61’0 | Ausscheidung | gy*Q einander, - .
’. b I
67 ‘ 6,33 | 51,3 51,3

B35 SR 650 cem Leg. mit  |" " [lew2 keine Salz—

1 10 1 }5,7-6,0¢ 4,53 | 71,7 e 71,7
: , g liagClg 3 : 8,05 | 42,4 | Luvscheidung | 42,4
s 200 = K.Z20: 4 8,50 | 33)6 | . o 1 23)¢€
Lo . <VY B Rpblg 5 8,30 | 26,2 26,2
IV 1600 ccm Lag. mit "on =0 ,5- 1 10 1 15,5-5,81 4,28 | 67,5 67,5
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Jn kelnon diocser Versuohe wurde eine Absohoidung von festenl
ter-3ulnoen erhalton, Bol don Natronsalzen iat das darauf tlg
sardekzufithren, dnuso diosne Ldsungen bei tiefen Temperaturenj
nicht gonUgend Sale An Lisung halton. Zur Bildung. eohter o
fers.lzo fu% ubor oine hohe Konzontration notwondig._.

Wiach Angaten der Jdtoratur ( Rioaonfold & Reinhold B 42 ,
(1909) 4377. DRP 91 612 von Constans & Hangen 1896)- 1903 ).
golingt die Horoatellung von echtom Porkarbonat duroh’ Llek—~
trolyuo conz. Pottuuoholauuncon bed sehr niedrigen Tempe-
raturen in einor durch Dinphragma unterteilten Elektroly- .
sforzello. Zu wurdon duhor unsohlicssend folgonde Elektroly-
so-Voruuche nit getronnton Eloktrodenriumen ( Diaphragma »
sao 1OrUnmon Eorliner Porzollun ) durchgofihrt,:
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Klokiyelyeon uitl binjlirngae : Anede in Diashrapun,

- R i I - - SR .
Pirktieizt i Coprhaiven o Ao .
LY e 82 o we o W e v e
Honge und s dunnize Tenp., Soit Lusa g Lony brErorLung.
Susmznenee tzung : oo, . LTt
; v
i - :’m‘ : - - . # - Y i h
An0lyt Hud cez aog. S T sy il ) U vh, v ondz feucht
mit DIRINY Lqu- H =10 J G . 15,08 % 4,0,
t . ¢ z # L
Kathiolyt: Vieselia L6 | i | e Snlz troeiozm
i . ; ! 2,89 0.,
; f~ ! ! “« -
X -~ v b $ ! : -~ Y (A : - 7 ~ .; | p : » y
anolyt : Guu cez Lug. kcin - -2 6 0,43 11U, 2-10,6 6,63 88,0 t88,u
& ] i ’ ’ ] ' '
B 48U g X,C0- L 2 > ; i :
2VYG f ! ! : . ' : ;
200 ccz Anolyt erneuert i 3 | i P2, 1,0 ; ) 14,5~ Salz offen aufbe-
) - - L ! . ! } : . f é ) “nﬁrt zoraotnt. -
280 : S¥2 v,43 ! 12 - 2,t8 2,17 H } ITSE JWJu BEC LUl s 0T~
. : _ ) ! : N i ! ! )} tewak i torer, A
§Cu "~ - ‘ 7 6 G, 4l 12 i 4,‘ i 7,77 ! | 72 g'bbda BItT ATKOEGT
' ; ; : i } i gewaschen.
' H i
b Zusrizzen : ' 8,58l ne ;94 1 72,2 1 10,8 % B0,
| [ jidtbedkeit fach 20 btd. offen | [ 2,128
{ - -~ .
i in Flasche j - 5,09% , .
, | ‘ !
. ) - : [ . o
Versuch zur Herstellung des fesien Snlzes Salz IHZOZ !
"in grosseren liengen : N ‘ . g l,g : ;
Anolyt : 800 g/1 XoC05 ;0,6 g =10 8,,.1) ' . 58 7,1 : |
A el , Lg-51l.| bis 6721) 6 |0,35 | 10-14 } 107 9,2 . ‘ ;
: -15 5. 1) ‘ - ‘ ‘ 89 7,9 "1 %00 g :
- "~ nach 3 Tag.zusanmen zem. |} 254 ] 6,8 .. |28 't
. T - 3
- : _ | A . }
- . : - . . - K . . . B - . . B N ‘ By H ~
Daz durch Elektrolyse hergestellte feste K-Pexkarbonat.war nicht haltbar : L e :
o : - ' . S ‘ ' T e i anfangs " nach
= - 2 Pagen

Probe 1 ‘kleine Mengen, beeonderc sauber;
V‘” gewaschen und: g knet . 29,32
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b) Jn diesos Zugsunzonhang wurden dio folgenden 2 Vereuohe
sur oloktrolytischon Horotollung von Perphosphaton durchge

funrt, ke wurde nach den Angabon dor Litoratur gearbeitet'

Pichter & MWler, Holv, Chim., A 1 (1918) 297
Plchtor & Rius y Miro, Holv. Chim, A'2 (1919)'3g

1) Bloktrolyse ohne Diuphrapra,

slextrolyt 243 g HBPO4 ( 88,8 d4g )
380 g K,C04 ‘ muf 1 Iit,
60 g K P -
0,35 g K20r04

Zozp. 0 bts = 6° ¢,anod. Stromdiohto 0,3 = 0,4 Aup./ cﬁ2;I 

Nach 6 1/2 Std. Blextrolyse mit 4 Amp, ( bed 4 Volt-Badepan-
nung ) wurde eino L¥uung crhalten, wolcho 2,1 g Hy0, enthielt
%3 surdoe kein festes 3nls susgoschieden, Die Stromausbeutg
tetrug nlao 12,7 % o

2) Bloktrolyse mit Diaphragma,

alekstrolyt 350 g KZHPO4 o

232 g K B " ( auf 1l Lit,

0, 3 8 K20r04 e ,
Zoup, - 10 vio - 12° C, anodischo Stromdiohte o,1 Amp /am.,

lfach 3 Stundon 1,93 g H,0, entopr. 68,0 % Strom-Ausb.
= 5 . 2'95 n L] L] . 52’4:; w o n:
-7 " 3,91 " " ‘>n 58,8 5’ no. q

%y wurde Xein fastos Sulsg uungonchiedon. R,

oie annlytische Bostinzung dos akt. Oy lieas gich nur mit
¥a30, { u. Rn0, ) durchfthron, analog der Persulfat—Baatim—;
“Aﬁ}. Die Xalte LUuunb oschied aus KJ-LYsung nur eehr wenig

J aun, wahl abor nnch Erwilrmon stuarke Jod-Abaoheidung. Es
1ng olso ochtes Foraals vor. linoh den Stohon Wber Nacht war.
in dor eloktrolysierton I¥sung kein akt. 0, mehr vorhanden.
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Co Yorknrbonnt-uorutollung aug Haeoa.'

it Stz oaapn s

Ia die Yorwondung von H202 gur Horatollung von Perkarbonat
vorerst nicht gontattot iot, 1ot o8 notwondig, ein noues -
Yorfahron fUr die Gowinnung von Porkarbonat auszuarbeitgn. 

ia wurden sunilohst Versucho in Angriff genommen, un Perkar-

Yonat nups No- odor Pa-Superoxyd unter ‘Yorwendung von H01,>.
co, oder Rkarbvonat und Soda horgzustollen. Uober die Ver-
aucro 601l orst nnoh Abschluos dersolbeon borichtet werden..

Fornulfnt ~ Floktrolyso,

1) Diaphragzon-Yelle noch Johnidt.

Die Arboltowelso dor Sohmidt'uohon Diaphragmen-Zelle beiv
vorachiodonen Zusliteon und Abluuftitorn sollte durch - oou="
lozetrische losgungen nnchgopruft werdon._,_ e '

Ju dicgen Zwaook wurde oino gnadioht verachlossone Diaphra
aon~Zolle fur 14 Anp. Bolastung und Elektrolyt-nurohlaufT
guganzengetnut, bod wolchor die Gasentwicklung in einem
sudionotor-Rohr gorososon und nit einen in gleiohen Strom-:
Xroin eingesohaltoton Guo-Coulomoter verglichen Werden
konnto, :

Der Zlektrolyt onthiolt
325 /1 Hy80, 195 8/ ( Hil, )2804.
o wurde voi konstnntor Tomporatur ( 17,5 bis‘laé'c)ieiék;;

trolysiort j dio Badopunnung botrug 5,0 bis 5,4 Volt.
Alektrolysendauer jo 6 %2 Stundon,
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Uor Yorlauf dor cinzolnon Versucho ist asus dem beiliégéné
don Jehaudlld lirs 2 gu ontnehmon. Die Gesumt-Ergebnisse '
vurdon ia folpgenden zuuumnongorunut t

‘8“

Hloktrolyt Jtron- o T
Augboute ¢ Bemerkung . -
MATEEY 33 Ablaut- . -
Zitor
0, /1
ohne 20,5 75,8 #  |Die Stromausbeute
24,7 5648 & fiillt sehr stark ab |
29,7 47,1 ¢ N Sk
- 24,2 76,9 %
1 /1 30,5 15,9 &
23,2 76,0 & Goringe. Abhﬂngigkeit
1 ¢/1 licl] 36,3 74,1 & von Ablauftiter

2) Dinphragzen - Voruuoho.

n wurdoen Yoraucho nit oiner Piotzsch'en Vorauohazelle
fur 10 Anp. Bolastung durchgofuhrt, doren Graphit-KBtho-
do nit oiner Uatto sun Glosfaser umwickelt war. Dor Elek
trolyt enthialt 320 g/1 (l,),30,, 100 g/1 Ho80, und - - *
40 g/1 K 304. Lol oinor Elektrolyt-fomperatur von 34 -i
36°% ¢ botrug die Pudupinnuna 5,0 =~ 5,3 Volt. Es wurde
62,7 - 72,2 & Strozuusboute an Porsulfat e:reicht.__

La dioson Xrgotnis gUnatigor ist, uls die bisher mit
Glaogoenpinuton orziolton ( siche m. Berioht: Diaphragmen-‘
Verg, von 1l. 7. 1938 ), wurden die vorschicdenen bisher’
versondeton Diaphrugzon-Fasern miukroskopiach gemessen.
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Entorinl

Yusordicke
in 0,001 nn

. Fasprverbahd,

Yecuor Hlnu~-Aabout
(von Abt. 4%/2)
Jehnuy J o,

findol 36-169
toilon oieh auf
in Binzolfasern
vonl - 2

uunnerordentlioh ver-
filzt. :

Godroht.Gluo=
Sehnur, % ra
{(Gerrashoin )

Bindod 150-170
Binzolfagor
8-14

in Blndel. Behr glatt

’liogond.

Geaodtoa Dand
{Gorrashoin)

Bundoel 1%50-170
Bingol-
fugor 4,8-6,4

Bundel in Drall sehr
glutt liogend., T

Glop-Yntte
(D.Glasfaser Goa.,
Lisueldorl )

wirr liogend
binzol-
fopor 3,2-14, 4

sohr vcruohiedene ﬂ B
und Lhngen, gans wirr?
golegt. , -

( Pazu die bolgehoftoten lidkrofotos ).

Purch die foinoro Litkro-truktur dos Panor-Verbandes;iaﬁiﬁt
die tossere Diaphragmun-.irkung der Glaswatte zu erkléren.

Zar praktivehon Brprotung sollun lingore Bétriebsﬁersuohaﬂf
durchgofuhrt norden, Ausserden oind solohe Versuche mit .
Gouolo nun Mipolan-Fasor goplant, IR

'

#lnktrolytiocha Luugonroinipgungs

Jr 3laktrolyt doo gur aggora tof£-lers tellung dienénden %.
Jamug-slektrolysours dor Abt. 41 tritt naoh lingorer Be-

triocbedugoer oine Vorunroinigung von Cl- und SO4~Jonen auf,
wolcho tol woiteror Anroichorung Korrosionen an den Anoden-
blechon vorursaohon kdnntoen.
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s nollte daher untorsucht worden, ob in einer 3-Kammer-‘
701lo ( nach Art dor oloktrolytisohon Vaunerreinigung von

dor Sienong-Bloktroonono-Gos. ) oine Roinigung der Lauge '

grafielt worden kann,

Zu dienen Zwook wurden in einon oa. 6 Lit. fassenden Batt”-
rieglus 2 Diaphrogeon ( nue pordsom Borliner Porzellan ):Q

2

nit ¥achs oingokittet, Alo Eloktroden dienten? Eisenbleth

von dor Grisso 18 x 24 cn 4in don beiden Husseren Réumen,”

Dioso Zolle wurde mit Botriobolauge von Abt. 41 gefﬁllt

und,in liotensochluss nit donm Bamag-Blektrolyseur geeohaltety
cinigo Zoit in Potriod gohidl ton,

Pile Untorauchung dor Luugo aus don oinzolnen Eloktrodenrhu
nen nefgto folgende Yorunroinigungen ' o

{

¢ 2 # SN S T
tach 1. Voro. #nthode 10,0005 | 0,0233 | n.. b, n, b, N, b
Anode 0,0018 | 0,0517 {0,0026- | n. b,
vor 2, ° - 0,00071| 0,0333 0,487 |-
;g;“lgl;x ¥nthode |0,00070]| 0,0300 [0,00002 | n..b.
tﬁl 9“120 }7. ‘J)Odo 0.00110 0.0369 0,0024 ‘no .bf
25 - 29 . , o

lan ofeht, dnus achon in kurzer Zoit an der Knthode eine

t

:_‘

Yoerringorung und an der inode oine Anroicherung der c1 -

und 30‘~Gohulte orhulton wird. Die Versuche Bollon fortge-

Botat worden, un don Binfluso gruueoror.Mengen'von:Véruqé‘
roinfpgungan fontzustellen, ‘



Ve Ymanndlung von Oang in Triphouphut;

Uotor dicse Yorsuoho wurde schon oin. uuafuhrlicher Beriohtﬁ
( voz 29. Joptomber 1939 ) gogeten.

féé‘éw {4
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