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Ursandlung von Pyro- in Ortho~Phosphat.

1) Latoratoriuzsversuche gur Omuglﬁydrolxae.

Auf oino Rloxfrago unsoros Werkea Genthin wurden die von
Dr. Alsfold bogonnonen Yorsuche zur hydrolytischen Um- i

wundlung von Czog in Orthophosphat (Bericht Dr. Alsfeldij
von 4, Oxtobor 1939 ) nmit kongentrierten AnsHtzen (~100 3

Zoile Czag, 150 Toile Vasgser 1/2 ~ 1 Teil Séﬁwefelaﬁureff
(76-1654g) ) 1= 100 Lit.~Autoklaven von Abteilung”Sl _

forigoesetzt, Dio Verosuche ergaben, dass auch mit diesen"
Angiitzen in kurzor Zeit oine praktisch vollstlindige Un-.
wandlung orroioht wird ( siehe Aktonnotiz Dr. Weldes vom

16, Dosezbor 1939 )e

/)/'n:riotnxornuoho in Ozag-Drehrohr~0fen von Abteilung 53.

Das Yorfshren zur Gewinnung von la PO4 durch Erhitzen y
oinor moloxularen Mischung von Omag und Soda wurde in
Abteilung 53 =it don 16 n langen Drehrohr-Ofen betrieba~.
zHasulg durchgeftart ( oiche Bericht von Dr. Veldes, iiber:
Cung, voz 1l4. November 1939 ). o '

o der eruten Botriobuporiode wurde bel einer Material-':

tonperatur von ca, 800° 0 und einem stiindlichen Durohsatz

|

von ca, 700 - 1 000 kg cine Umsotzung von 94 % (bezw.,;~ :

90 % ) orroicht., Durch Erhthung der Temperatur auf 950
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kornie die Loiutung dos Ofons bei 97 - 98 ¢ Umsetzung U
riichot auf 24 t0 in Tag und in spiteren Dauerbetriebd so-.
gar auf utor 30 -33 to gootoigort werden, Das gevonnens
Iriphospkat enthilt nur nooh 1 1/2 - 2 ¢ Pyrophosphaf

iy Porcartonat-forstollung,

Za wurdon Vorouchoe durchgefithrt {tber dio Horstellung von
Natriuz-Porcorbvonat aus Baryun- odor Nutrium-Suparoxyd ohne
Anwondung von uauaorutoffouporoxyd. '

1} Aun_Farjus-Suporoxyd,

Uz uus 220, doos H,0, froi gzu machen, ist es ‘notwendig, -
verdinnte Finoruluxuro (_no1, H2§Q4 oder H3PO1 ) einwir-z
ken zu lagoen., Auf dione Woilse wurde frither, vor dem Bew
karniwerdon dor eloktrolytischen Vorfahren, das H202 ge-.
wonnen ( oo Be Yerf.v. HYnningen, DRP., 294 874 Yo

Zei dor Nuchprifung diosor Verfahron geigte sich, dass
in allen Pillon die Honzontration der nach folgender For-
nuliorung 220, + ﬁaoO —_ ano4 + Hy0, entstehenden H 50, 0"
Ijsung viel zu goring iot, um hioraus mit Soda eine Aus- ‘
Tillung von Porcarbonat zu orhalten. Die I¥sungen mﬁsaten
also durch Destillation odor auf oine. andere Welge: ange-
roichkert wordon, Aussorden musate in einenm weiteren Ar-
toltogang dao entatohonde Ba-Salz in 3302 zuruckverwan-
dolt wordon., Aus dieocn Grunde wurde davon abgeaehen, die—
sen Verfahren wolter zu vorfolgen,

Lapot =nn Xohlensiure auf Bao2 in wHosriger Suspeneion
ofnuirken ( oleho DRP 178 019 v, Lorok aus dem Jahre 1905)e
8o verliuft die Uzuotsung ontoprochend der Reaktion ;
PaOz + 002 ] BaCO4
BaG0+ Hp0 =3 BaCO; + Hy0,

%EM@W o

nur sohr langoun, Bed unsoron Versuchen zeigte sich, dasé
das {n dor 2-ton Reuktionsphage abgespaltene H202 sehr -
rasch Zorsetst wird. Auch durch Vorwondung von Kﬂhlung
céor Druck ( nach Askenasy DRP 452 266 U, Zus. DRP 465 763%

¥ird kein Yougorsg Ergodnis ‘oxhalten,
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2) Ferknrtorat-Horatellung uug Na,0,.

Tach dex wvon Honkel bloher verwondeten Verfahren aus Soda-
und Oz-LUcung wird bokanntlich nur dann ein gut fil-- -
triorendon FPoerkarbonat orhalten, wonn man auf 2 Yol.
No,C0y 3 Yol K,0, unvondot (DRP 303 556 von Henkel aed,
Juhre 1915 ). Boei Ersatz des E 50, durch Na,0, kann die-
vos Yornaltnin 2 Boda t 3 H,0, nur erreicht werden, Wenn
zan 2/3 dos Poroxydon orst mit Mineralsiure umsetzt und
dann =it Bloarbonnt woltor arveitet, z. B, 3 Na202 + 4 HCI
+ 2 xnnco3 -~ 4 liaCl + 2 Ha2003 + 3 Hy0,0 Jn dieser Wei-
6o wurdon dio Vernucho nit den versochiedenen lineralsiu- -
ron durchgefdhrt, - T

n) Hit Solzoduro g

wurde in den angoegebonon nt8ohiometrieohenVVeghﬁltnisﬁ
in d{o Salaslurc untor Kithlung suerst das Naaoa'eingee
tragen und dann das Bicarbonat sowie Wasserglas und lig-
3414kat alp Stabilisator auéegeben, dann:entetand ein .
fut filtriordoros Porcurbonat mit nahegu 23,5 b H20
(ontopr. 54 %4 thO)j das Produkt enthielt 18 - 20 4 -
NaCl. Die Ausboute un akt. 0, betrug 79 - 82 %, in der
lusterlauge waren noch 7 - 9 ¢ des akt, 0, enthalten. -
Dio Prifung auf Haltbarkoit "eigte einen Verlust von -
7,6 - 8,7 % in Juhr, : '

Durch Aendorung dor licchungsverhitltnisse und Konzéﬁ-_
tratfonen wurdon koino anderon Ergebnisse erhalten,

Die Dogusoa fihrt die Unsetzung von 2/3 des Nay0, mit
dor ontsprochondon lengo 3algsiure in einem gesonderten)
Arteitogang Lol oo hohon Konzentrationen durch, dass
sich Kochoals aus dor LYoung ausscheidet., Dieses aus-
geochiodone Kochsals wird abfiltriert und die saléhala
tigo Tassoratoff-Suporoxydl¥sung ( ca. 160 g/l Hy0, s
300 g/l NaCl ) in oinon andoron Rithrgefiss mit dem
lotzton Drittol dos Hu202 und Bicarbonat in der bekann-}

ton Woloo uzgosotzt,
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Dioges erst vor kurzom in den Einzelheiten uns békannt
gowordeno Yorfahron wird gegonviirtig im Iaboratoriums-
=afotad nachgenrboitots '

o
ULt Schwﬁluﬁuro 1

1urde in analogor Woloe mit thwafelsﬁure”gearbeitét,'
dusn uohied oich naoh don Eintragen des Natriumsuper-
oxydos kriustallisiortos Na,30,. 10 aq aus, Die davon
abfileriorto H20 ~-LYsung oergadb bvei der Unsetzung mit i
Bloarbonat und ¥a,0, oin Produkt, welches 22,5 % Haoz,
(» 51,5 % %0,0, ) und 20 - 21 % Na 250, enthielt, Die
Auntouto botrug 60 - 61 % des uki. 0, bei der Halt-
tarkofsobontizzung des trockenen Salzes wurden 7,6 =
8,4 % Jahrosverlust footgestellt. Die schlechte Aus-
toute iot cuf dio Anwesonheit des Natriumsulfates zu- .
rickrufihron; dieses wirkt woniger stark auesalzénd-

und vorursacht durch seinen Gohalt an Kristallwasser R
olne otirkore Zoruotzung.Beim Trochknesdes Frodubtes.

144 FonlonoHduroe ¢

Dlo Uzuetzung nach den folgenden Reaktionssohema Na202
+ 002 J20 - hu2005 + uao geht in wﬁsariger Ldsung
ohno Druck in der Kilte nur sehr langsam, da die’ Koh—

lonakuro nur wonlg 16slich it ( 0,3 g 002 in Lit. ) ).

304 gloichzeitigor Einwirkung von Kohlensiure und Salz-
siure auf uuzo2 in wiuoriger I¥sung, entsprechend fol-

gondor Yoraulierung 3. Nu202 + 2 HOL + 2 002 -~ 2 Nacl

* 2 nnaco3 e 31 02, wurden die gleichen Erfahrungen -

gomuchs, Auch durch Anwendung von Ammoniek als Ueber=
triigor wurde hior keino bessero Unsetzung erzielt. '

Ponte Kohlensiure nit Ha202 und Eis in einem Autoklaven
goniocht, gab koino Reaktion. Das Na,0, blieb nach dem
vordunsten der Kohlensliure vollkommen unverdndert zu-.

f T
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Die Binwirixung von Kohlensliure auf N3202 in wéésriger

IJaung unter Druck, coll nach Fertigstellung der ge-~-
eignoton Apparatur noch untersucht werden.

4+ RBicardonat 1

¥riastaliloution 1

Aino vollkormoeno Abn&ttigung des caustischen Alkalis
orkiilt =an such nach den folgenden Reaktionsschema ¢

3 lny0, + 6 KalicOy = 2 Na 005 + 3 HyO, + 4 Ha,COs..

Diocsor Ansatez lilsst sioh durchfithren, wenn man Na202 ’
in dio wilvsrige Aufschwemmung von NaHOO3 bei 10 - 12°c
ointrligt, Do Joda in Uoboraohuss ( ‘4 Mol 1) vorhanden:

fut wnd diese zun Toil als Kristallsods ausféllt, ge- -
lungt zan bod dicsen Ansatz zu keinem gut filtrierender

Produkt,

Jorsprithen i

Ea fut golungen, durch Versprithon der fblgendeh Ansétzq

in z=ittloron Krausoturn von Abteilung 51,ein trockenea
und haltbaros Pulver su erhalten s o :

Anpsatzt 2 2004Waoser
234 g Na,0, (3 1o1) gi?gothegretisch
) : g trockenes
504 g runco3 (6 uol) Pulver m.13’7 &
5 g Lg-Silikat-Paste Ig 6 = 30,8 &% -
{ R :

33 g Vassorglas (38° B4)

Das Wuuco3 vird nit den Wasser ( und. mg-Silikat) ver- ‘
runrt, boi + 7 bio 8° C das Na,0, im Verlauf von 1’
Siurdo eingotragon, das Wasserglas zugesetzt und unter
EUnlung ( bis 0° ¢ ) nooh 1/2 Stunde geruhrt.
Bedz Voroprithen in nittldren Krauseturm ( B 1650 mn-)
Yol 58 - 61° ¢ in ca, 1/2 Stunde wurden erlialten :

on, 600 g trockenos Pulver nit 11,2-11,7 % H202.

( ontsprechend 25 - Ha202)
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Die Augheuto un akt. 0, betrug demnach: 65 ~ 69 Fe
Rochnot win dio Staubverluste mit ein, so ‘hat man ‘eine
atusoluto Austouto von ca, 85 %. Die Haltbarkeitsunter-
auchung dor Pulver zoigto 13 ~ 16 < Verlust én'akt.ioz
iz Jahr, ' S

#g wird nun versucht, dicso Ansitze mit grﬁssereh Men-
gon ( Anulitze von 50 = 400 Ltr.) im grossen K{Puse—
und Weltorturn durchgufithren, Es vurden hierbeé vig=
gon starker Zorsotsung nicht itber 50 ¢ ” Ausbeute an akt,
0, orhalton. Die Vorsuche nlisgen daher unter anderen
apruh-"odinnungon ( Aondorung der Dilsen, Dufterhitzung
und Iaftatrdzung ) fortgoeotut werden.

Trooknon nuf dea Vncuum-ﬂalzentrockner.

Durch Bindumpfen des obon beschriebenen Percdrbonaté :
Angatzoo in Yaouun-talzenirockner bel einem Druok von .
ca, 50 == Hg und oinor Tenporatur von 65 - 70%-¢

wurdo oin Produkt nit 9 -~ 10 % % H,0, ( entspre 20 1/2 =
23 @ Ha20 ) orhalton, Die Ausboute an. akt 02 betrug
75 = 79 7 :

Da dor Potriedb von Yaouun-VWalzentrockner fur eine -
Grossanlage verhiltniomilosig touer ist, wurden die ‘Ver-
guche nuch diosor Arboitoweise nicht weiter fortge=

gosat,

2rooxonaiachung nusg hae_ und Bicarbonat,

Yach dox DRP 482 998 dor Dogussa ( Herstellung eines =
Porcurtorat enthultonden Produktes ) soll durch ein-
faches Yorzischen von Haaoa»mif NaHCO3 bel Gegenwert A
von wonig Wasuor,oin nmahlfihiges und haltbares Produkt
aerhnlsen waerden., Bol dor Nachpriifung dieses Verfahrens -
roigto oich, dasgs auch bei sehr vorsichtiger Arbeits- ‘
woloo oine starke Zorsotzung auftritt. Vurde dagegen -
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foingepulvortos Na,0, und Bicarbonat im Hol—Verhaltniqq
1 1 2 trooken vernischt, so. traten keine wesentlichen .
Verlusto auf. Eg zoigt sich Jodooh,’dasa.diesé‘MiBoh~
produkte gowohl allein als auch wmit wasserarmer Bleich-
ooda goziooht (ontsprochend einer Sil-ﬁisohung_)”nur,_
gohr achlochto Lagorhaltbarkeit haben, Es ist aﬂzuheh-
=on, dsus die orwiingohto Unsetzung nach der Formulie-
rung 0,0, + NaliCOy ~3 2 Na,CO; + K,0 beim trocknen : “
Verziuchen noch niocht stattfindet, Erst durch Hinzu- -
kozzon von ILuftfouchtigkeit boim Lagern erfolgt teil-
wodae Unvotzung untor gleichzeitiger Zersetzung des ge-
tiidoton u20

vinrhragza fur die Poruulfut-Elcktrol&sé.

Zs warden Vorsuche nit einor Vorsuchszelle in der Pietzsch-
Anerdnung ( Graphitotab als Kathode, Platindraht als Anode )
durchgeiuhrs, Als Diaphragca wurde oin 4 cm breiter Geviebew
direifen ous IC-Faser ( bozogen von Firma Schrupp und Mﬂller,
Zeqzdorf ) auf dio Graphitkathode gewickelt.

Zoi dor nLloktrolyse wurde nmit normsler Belastung (- 10 Amp,
ontapr., 1,0 Azp./ 1 cn2 Anodonoberfliéche)und folgenden ver-
achiedonon Porsulfat-Eloktrolyten gearbeitet

rach Pletzschi onthiolt im Iit. 320 g(MH )2804 100 g H2804
40 g K2604 01l NH4SCN
* Sehnidt ¢ n "oon 240 g(NH4)2304 290 g H, SO4

- 0,1 g NH,SCK. -

Die Hlekirolyson-Vorosucho brachten bei Je'6-stﬁndigem Betrieb
otne Durchlauf eino Stromuusbeute von 77 ¢ im Pietzsch-Dl.
tezw, 73 4 4n Schnoidt-El. Nach Uber 400 Betriebsstunden war. -
Wuagerlich on den Gowoeto koine Acndorung vahrzunehmen, Die -
Tapifunung dor Youtigkeit orgab eine Abnahme der Festigkeit

un ocn, 17 @

~e Veraucho sollen noch fortgesetzt werden, um festzustelleq
ob das Lateriel einer llingor duuernden ninwirkung des Elektro—

A‘i‘c 9% !d‘il
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IV, Sermidi-Anlnge in Abteilung 45/6.

» Donstllationutotriob dor Schnidtanlage. ( Abteilung 45/6
ro.on vor oiniger Zoit duroh schlochtes Vacuum sehr starke.
sgrungon ( Uotorhitzung und Zersetzung ) auf, Bei léngerer
Peotuchsung und Zvakuierungs~Versuchen konnte festgestellt
werdeyn, daus duo schlochto Vaouum in dor Anlage lediglich i,
auf dap achlochte Arboiton dos Dampfstrahlers zuriiokzufithren
. war, Yach dexz Aingotzon nouor Diaon in den Strahlé:.ﬂurde ’
soZort sohr gutou Vaouun erhalton. Seither l&uftdie'Anlagé-f
ehno tochnischo Stdrungon. Bosonders gut bewihrt sich ddr'
( nuch wuf Yeranlnsoung von Abteilung 51 ) fir die Verbin=
dung der Dostillutfons-Rohro mit don Destillations-Kugeln
surzohr veraondote Vimnol-Schlauch, der von der Firma A.
vnekor-¥erxe i, Burghuusen horgestollt wird, .

»
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Vo Mommerglas. |

1) Untersuchunyen an Krioit fir Abteilung 50.

Hu wardon ix Labvoratoriwn folgende Untersuchungen uber Kg
durchgefihrt :

a) Bostizmung dor Bildungswirme und Kristalliaationswérme.
sielo Eoricht Dr. Weldes vom 25. November 1939. )

b) BEegtimmung dor Daapfdrucyo von Krieitansatzen. : v
Siohe Boricht Dr. von Freyhold vom 14. Dezember 1939-v

Linlicixedt von fosioen Waasergl&e in-Wassér.'

ro
e

Juf Veranlussung von Herrn Ladwig - Abt. Viasserglas -
Yorkauf w wurden in Loboratorium Versuche begonnen, um
oin ¥nuserglea zu finden, welchos als Rohmaterial Iﬁr »
veramtoche Glasuren goelignet ist,

= dtesen Zwook wurden suniichst die Idslichkeiten unserer:
voracniodonon Woussorglas~Fabrikate bestimmt (Siehe Bericht
Ly, Weldeu voz 23, Dezonber 1939)
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%o werden nun Yorsuche durchgefithrt, um durch Behandluﬁg
24t hochgesnpanntox Vavsordanpf oder durch Beimischung .

von sndoren llotalloxyden die Ldslichkeit des festen Was-
noerglanses zu vorringorn,

daanerplan fir Tarnung,

Jioho Axtonnotds Dr. Yoldes vom 29. Dezember 1939,

Dr,Viokdss -4. 1. 1940
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