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I. ERZEUGUNG FUR DETN
¥TYT EDERLAZXNXDISCHTE ¥ M AREKZE.
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I-1. AT HERSTELLUNG vom SCHMIERFETTEN.

' : Im Monat ektober bet*ug dle Produktion an
konsietenten Fetten behufs des niederlﬁndlschen Marktes'

4.2 & FA 1 |
1.6 " Spritzfett
28.4 " F 1

©10-.8 % Hochdruckfett RB.
- 0.6 " Kugellagerfett R 175

- = e e

45 6-t 1nsgasamt.

Die Anlage arbeitete regelmBissig; es8 llegt
keln Anlass Su besonderen Bemerﬁungen vor, -

- - - e e = SR

T=2. ‘IERSTELLUNG, vow SCEMIEROLEN;
: REGENERATION VON TRANSFORMATOR-,
mURBINEN— UND KOMPRESoOROLEN.

| — — o o -

Hergestellt . 8160 kg M 5, wowon 4740 kg V-M 5

, Rekondit10n1erh~ 1019 " Bohrﬁ; M5
ERL 1348 ° N T -
: Hergestellt s 1861 "¢ Emulgator Halbprodukt.

2. Schneiddl. -
Hergestellf : 584 kg V-MB 21 -
L 177 " YNofatdl :
- Noch in Bestellung”étwg 4800 kg2 Nofat&l.

;.,?ohrgewzndeschmier.

——-——-— -———---———-—

In Bestellung e 200 kg.

-——--——— —--—-.-—-u-n——.——————--—.——'--. ——-—-—.—.——--—-——-

Hergestellﬁ RN 161 kg B 120 VL - :
A R 5940 LIRS Komp:cssorol 15
b . - -19 ™. Goldr~ Shell S.-
' 1656 " S§,0.0. 13

Noch in Bestellung etwa 4500 kg S.CQb. 13.
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5., Regenerierung von-Kompressordl.

paingindy " Jpapenahuivecued ittt - 4t e N Stk den it

Verarbeitet: 1C500 kg gebrauchtes Kounpressortl
daraus bereitet und abgeliefert: : o
’ 5294 kg leichte Kohlenwasserstoffe -
2124- "  régeneriertes Kompressordl.

6. 'Eaeési‘eﬁéeé9‘;::_322‘223221.29@1_3;

Abgeliefert: 1150{kggregenér1artes Pransformatordl
PN oL ) | - o

S2160 M. . . © ~Purbinendl
531 ¢ Turbinendl.mit Antioxzydant
o . versehen.

ot s s w—— o - e S A Y D S S oS D vGB Se GAS S e e — D TR M WE St SN R e WFE S SR D S Gy Sm

7. Regenerierung yvon _verschiedener amderen gebrauchten
Schinierdien. ' '

A7lAuftrage,“iﬁsgesémt zu'verarkeitan-étwa
4000 kg3 etwa 3257 kg regeneriertes 01 abgeliefort.

-8, Herstoellung technischer Natronlauge fiir eigﬁgn Gebrauch.

.-..—_-.-.—.--p—-.n--._..-.—-.-._--.—..-._—---.—..-..........—--...-...—..-. - - e - - —

He}éesﬁellt und abgeliefertz.3764 kg Lﬁsung
(rit einem Gehalt 30 - 50 ).

- - up S wee wre - o

., MERSTELLUNG VON SCHADLINGS-
. " BEXAMFFUNGSMITTELN.

Im Monat Oktober wurden moch 50C 1 <Shell WD 207,
bestimmt fiir Bespritzung von Trauben in Treibhiusern, her-
gestellt. Weitfex wurde mit der Herstellling dss Universal-
winterspritzmittels Shell WU 117 angefangen. Davon wurde

im Ogtqber;91-Litertonnen erzeugt.

I-4. Y 7% YERSTELLUNG VOY BITUMENEMULSIONEN
: UND GLASERKITTERSATZ.

Die Produktion im Oktober betrug:

Cy3 S (Bmulsion fr Glascrkittersatsz) 5.2
¢y28r¢ (Enulsion far Schutzauastriche) 8.4
0.9

+
A
=

o e

Xefnofiz (Pechemulsion fUr Kernbindmittel)
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I-5.  HERSTELLUNG VO LOSUNGSMITTELN '
: FUR -LACKLE UND FIRNISSE.
‘1. Herstellung 7on 22§£§Ezd£9232222313a;
" In der Be*zchtperioﬁe vurde -ous 40 3 % Naphthalin :
40 9 % Tetrahydronaphthalin hergestellt. Mit Rilcksicht
auf die Zusammensetzung des Enuproduktes sind keine
o uin Iﬁblten ‘zu erwiZhnen. :
2 QEEEEEElEEé-ZQE-@Eﬁéllﬁ:&%SEE?éﬂEln
Aus‘5 6 t Xresol warde 5.2 % Methylcyclohexanol
v hergestell% Auf Kresol berechnet betrug “ie Ausbeute
93 bis 94 %.
I-~6% HEESTELLUNG VON SORBITOL
. ALS ZYISCHEWPRCLUKT FUR
DIE PRGDUKTIOCN VOX JITA—
MIN C.
In der Berlvhtnurlode wurilec kein Sorbitdl'
hergeatellt da hierfhr kein Aufirag vorhandon war,

Am Ende des Honats wurde 2die Produktlon wieder in
~ Angriff genommen. ‘
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II.

AL L GEUMEINE FORSCHUNGSARBEITEN
- , AJPFP DEM ,
ERDOL- UTND MINCRALSLEEBIETE.
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IT-A. UNTERSUCEUNGEN
ATF DEMXN GEBIETE DER 6.L E R-
FORSCHUWG UND OLFORDERTUDNGE.
IImAl - YORAUSSAGEN UBER DIE FUNDIGKEIT

YON ERDOL,AUS DER KENNTNIS DER
OLMUTTERGESTEINE UND DER MIGRA-
TIONSWEGE DES EEDULS.
DRTERSUCHURGSTHRMA::
a) das Finden eincr Methode um mittels Rohdlanalysen
" Fgsfzustellen, ob verschiedene Ule aus einem Gebiet
einen gemeinschaftlichen Ursprung aus einer Oimutter—
formation habcn oder ob sie aus mehreren Mutter-
formationen stammen, und wenn nbdglich dia Lage
dieser Olmutterformation(en) . zu ermitteln;

'b) Aie Ermittlung karakteristischer Kennzeichenw
C vcn-Olmuttergesteine:mittels Gesteinanalysens

ZUSAMMENFASSUNG DER UNTERSUCHUNG:

ZLu a", S
- o - " "

PR . Die Methodik fOr die Untersuchung der
Roh8lmittclfraktionen ist nun so fern ausgebreitet,
dass mit Seriebestimmungen_angefangen werden kann.

EE © _ Die Untersuchung unfasst zunichst eine
~Hydrierung -der Mittelfraktiqnen,'mit~nachtraglicher .
‘Rektifisierung des hydrierten 'Produktes in Fraktionen
von etwa 3C°. Von diesen Fraktionen wird oinme Ring-
analyse ausgefiihrt und, soweit der Erstarrungspunkt.
nicht unter dem Schnmelzpunkt von Quecksilber liegt,
ausserdem cine Bestimmung des Gehaltes an kristaelli-
sierbaren Bestandieilsn auf dilatometrischem Wege.

In dieser Weise kann annzhernd von Jjeder
_Fraktion mit nicht zu niedrigem Erstarrungspunkt der
Prozentsatz kristallisierbarer paraffinischer Kohlen-
stoff und der Prozentsatsz nichtkristallisierbarer
paraffinischer Kohlenstoff bestimmt werdens Wahrschein-
lich sind diese Grdssen wichtig zur Auffindung geo~ -
chemischer Kennzeichen der Mittelfraktionen. Auch ist
~zu erwarten, dass die:Einsicht in die Bedeutung der
.geochemischen Eennzeichen der Benzinfraktionen da=
_.éurch wertiefit wird. .. ' R '

: Vorl#ufig werden sechs ¥ ttelfraktionen
auf obongenannte Jeise untersucht werden und zwar
von Roh8len, deren Benszine berasits untersucht worden
sind.



Zu_b. L

: .  Die bsreits erhaltencn Blanelytischen
Resultaté, kombiniert mit den geclogiachen Naten,
machen os schr wahrschginlich, dass ixn sidasunatra
die Telissa-Formation Olmutterformation ist.

Um zu versuchen einen Eindruck davon zu gewinnen,
ob diese ganze Formation U1 generiert hat odur nur
 péstimmte Zonen.daraus, haben wir nun nit Bestinm=-
gungen von organischen KohIenstoff und Stickstoff
von 50 Gesteinmustern von Siidsumatra angefangen.
ITn diese Serie sind zum Vergleich auch Muster aufe
genommen, wWovon man als sicher annchmen darf, dass
sie Xein Olmuttergestein‘sini.”" s : T

«¢ Der erste Schritt in’die¢ger Untersuchung

fiét dié Festsetzung einer wenig'zei%raﬁbenden und
-genilgend./genauen Analyscenmethodik. ‘

GEPLANTE. UNTEESUCHUNGS

' :"EbrfSétzung der vergleichenden Benzin-
unterSuchung»zurvFeststellung von geochemischen
Kennzeichen von Rohdlemn. : T

Untersuchung der Mittelfraktionen einigoerx
,Rohale,‘einerseits sur Priifung ob auch bei diesen
Fraktionen Kennzeichen ¥on geologischer Wichtigkeit
geignden.werden k8nnen, anderseits zur Vertiefung .
"der REimsichi in die geochemische Bedeutung der Benszin-
unjersuchung. :

. . zaKohlensﬁpff—'und Stickstoffbestimmungen
in Gesteinmustorn von . Siidsumaira mit dem Zweck zu
priifen, 0% solche 3¢stimmungcn'nutzrich.sind bein
”Auffindén'?onnkennzeichen von Olmuttergesteinen.

II-£=25 UNﬁERSUCEUNGEﬁ.veﬁ BOHRETATER - *
t AUS DEN BOHRUNGEN.-IM OSTEN DER
KIEDERLANDE. -

-

 UNTERSHCHUNGSTHEMA: e

\

. incralogische Serienuntersuchung der
Bohrkerne im Osten des Landes nit dem Zweck in den VoI
kommenden Gesteinsschichten eine Anzahl Mineralien- -
zonen nachzuwcisen, die fiir dic Torrelation der
Schichten in den verschiedenen Bechrungen angawandt

~werden k3nnen. o
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. ) £s hatte sich bereits als wahrscheinlicl

herausgestellt, dass sich auf Gruni des Granatgehalts ein

Untorschied feststellen liess zwischen Unterbuntsandstein

einerseits und R8t- und littenbuntsandstein anderseits.

Zu . prifen war noch, ob weitere Difforentliicerung ndglich

wlre. . . : :

vZ?SAMMENFASSUNG DER _UNTERSUCHUNG:

, . In demn vergangenen Monaten wvurden Muster
untersucht von den Bohrungen Deurungen 2, Lochen 1,
Coevorden 2 und Bentheinm 13. :

R Aus dcn Brgebnissen dieser Untersuochungen -
‘gcht- hervor, dass tatsichlich auch Oberbuntsandstein
auf Grund des Granatgehaltes von Mittenbuntsandstein
unterschieden werden kann. DJer Oberbuntsandstein ent-
h&lt. pimlich hohe Prozentsitze Granat, der Mittenbunt-
sandstein iberhsupt keinen Granat. :

e

GEPLANTE UHTERSUCHﬁﬁG;“

..Die Untersnghung wird zur Erzielung nehrereir
Daten~ﬁber_diese"Buntsandsteindifferentiierung mit - :
neuen.Mustern des Buntsandstein der Bohrungen Bentheim .11,

12 und 13 fortgesetzt. o

R

II-A-3, SEDIMENT-PETRCGRAPHISCHE
LTy FORSCHUNG : KORNGROSSE-
UNTERSUCHUNG. ,

UNTERSUCHUNGSTHEMAz -

§ PSR I SN o
4

P el ' ' s .
I Zwack dieser Unftersuchung ist zu prifen,
ob die Korngr8sseverteilung von Sedimenten 4die Unstiéinie,
unter denen das Sediment entstanden ist, endeuten kann.
{

ZUSAMMENFASSUNG DER . UNTERSUCHUNG:

_ ~ Mit Riicksichit auf dje Ergebnisse der Unter-
suchung von rezenten Fluszscdimenten, die in einen

- Bericht zusammengefasstfwurien, sahen . wir eine iI6glich-
kcit Fluszsedimente makroskopisch im Felde zu erkennen.

. L Dx.Doaglas machte dazu eine Stuienreise
nach Limburg und Brabant, wo er die diluvialen Abset-
zungen der Mads stu;ie:te.~39vo:-ﬁber.diese Unter- ‘
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guchung berichtet werden kann, niissen auch strom-
ebwarts .des Flusses nach rezente Absetzungen studiert
werden. Herr Prof.Bdelmann 13sst Hier 'in Xurzen VYersuchs-
gruben graben, die daun von Herrn ﬁf{DOégla9~bBSucht ;
werden sallen. . : - -

liuster, 4ie in Limburg gesammelt wurden, werden
nunmehr untersucht. : '

—— v — o Y

11-A—4e EESTIMMUNG DER AUSBEUIE AN
- “GEWINNBAREN OLEW AUS OLFUHREN-
- 'DEN SCH1CHTEN. .

1. Efgen%éhafteg”g§§_§lfﬁhfended-Sghibhten;._’

'a)‘Einflusg dzg elektrischen Widerstandes der

- o e v - --——-——.—.—..._-..--—-.——'..——.———--—_——————_..

UNTRRSUCHUNGSTHEMA:

L

: Messung des SP—Effek;és”an:"kﬁnstlichen"
Kzrnmustern verschiledenen elékttrischen Widerstandas.
N WS - -

®s aimé Mcssungen susgeithrt worden mit
Formationen, die mit Salzwasser bzw. Ol gefillt
waren. Bs wurde der vorldufige findruck erhzaitzn,
dass diese verschiedencn Formationen kXeinen Ein-
fluss .auf den SP-Effekt auslibten. Die Versuche
sollten bei hdheren Druck:n und mit andsren -
Schighttypén fortgesctzt werden. Vorliufig beschrink-
ten wir.uns suf das letztere..

ZUSAMMBNFASSUNG DERSUNTRRSUGHUHC:

"Diésen Monai wurden tGesteinat angafertigt,
susammenges~tzt aug Zemsnt gamischi mit etwa
30 % Sand. Eine dar Zementformationzan war mit
Wasser bereitet, das 5 7 Wall und 1 % Tragakanth
enthiszlt, demit die Permesbilitiit sich mdglichst
viel einem Wert O ntherte. Ble. .Formation hatte
.also b=i einer PermeabilitZt Null cin gutes slok—
"“trischas Leitverm3gene gin zweites Zementgestein
wurde ohns NaCl-Zusatz angcféprtigt und ein drittas
chne Zus&tz von NaCl oder:Iragakanthés: v
Der SP<Effekt wurde nun gsmeSsen gegan—
‘#bor Formationen, die zusammang.s:-tzt wooen ous
zinem_odsr zwel Sandstelnan: undizwei~oder cinem
Zemontstoin. Wir messen imner gegenliber den
Z:mentsteinen einen viel nicdrigsren SP—-Effzkt
als gegenibor dem Sandstiine
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A Vorlﬁufigﬁé§chten.wir uns, in Erwartung
weiterer Versuche, der Interpretation dieses '

‘Resultats cnthalten.

Zunichst ist jedoch die spparatur derart
abzulindern, dass eine Blektrode kontinulerlich
an der Formation entlang auf und -ab bewogen
werden kann um Messungcn an ‘allen Punkten zu
ermbglichens : L

Das Str¥mungsverh¥ltnis von 01 und Gas in

'zusxmmngassﬁNG;bEa UNTERSUCHUNG:

der Schichte

UNTEKSUCHUNGSTHEMA:

. Bestimmung des Viiderstandes, der Ol

-und Gas bedi glcichzeitiger StrSmung durch portse

Gestéine erfahren.

BN

i1m vorigen Monatsbericht wurda aus den

mit verschicdcnem Drugkgradientsn ausgefiibrten

Versuchen éie worlZufige Folgerung gozogan, dass
dle Permeabilitit stark vom, Druckgradiéntzn ab-
hEngig ist.ul o . R o .

g

n

Der mit cinem kleineren Dfuckgfadientan

_ang:sstollte Versuch hat scinen Gledchgewichts—
zustand noch nicht =rreicht, -so dass noch keine

Resultate erwihnt wcrden kBnnan.

BEin Vsrsuch mit dem permeabeleren Kern
wurde noch nicht eingesetzt, da erst eine nsue
Verkittmcthods fiir dic Muster auszuprobleren war;
di¢ bisher angewandte.Methodik fiihrt auf die
Daver doch zu Schwierigkeiten., Die nsue.Technik
besteht darin, dass man den Kern in ein zylindei-
sches Metallrohr. stellt. Der Raum zwischen Kern

und Zylinder wird mit Woods Metall ausgefillt

unc das Ganze c<inem bestimmten Ubardruck untar—
zogzn. Aus den Vorversuchen erhieltzn wir den
Eindruck, dass bel Anwendung des richtigen
Uberdruckes: (wahrscheinlich-etwa 10 - 20 cm/Hg)
eine guts Abdichtung e{?ielt wurde.

GEPLANTE UNTZASUCHUNC:

TP Fortsetzung des Versuches bei nicdrigem
Druckgradienten, danach bei einem nohen Druck-
gradienten., weitere Ausarbeitung der Verkitt-
mnethodz. ' : o

004214



 ONTERSUCHUNGSTHEMA:

004215 -

JERBESSERUNG DER OLAUSBEUTE
. DLFUHREZNDER SCR1CHIEN DURCH
- VERDRANGUNG RESTL1CHEN OLES

DURCH .WASSER.’

RN :ﬁesﬁimmpnéldes_gihflusses der.Geschwindigkeit
deor Olverdringung euf dle Olzusbeutece.

. L qn‘Bisharfwurde-éefunden, dass disz Verdrﬁngungs—
geschwinaigkéit“keinen oder wenig Binfluss auf die :

Ausbzsuts dzr Vardringung von Ol asus =zin=a XKern hatte.

 ZUSAMENFASSUNG DZR UNTERSUCHUNG:

. . Ksrosin wurde aus dem X=rn mit ein2r Permea-—
biltit von 260 x ].Cl"‘l"L cmg mnit einer Geschwindigkelt

von 4.2 m/Jahr vardringt. Dia Ausboute beim Hervortreten

. der Wasserfront durch den Kern batrug 45.9 %y die nach-

trﬁglighe,husbeute 0.2 jiy 8O dass di-= GCesamtausbauts
46.1 % war., huch dies bestitigt wieder den berzits

gewanman?nggindrnck, deass diz Geschwindigkel?d kaun <inen
Binfluss auf die susbeutz ausibt. '
Mit dem permsabeleren Kern (etwa 2000 X lO—llcm’j
wurds 3in Versuch bei"einer.Geschwindigkeit“von 20,9 m/Jahr
einges=tazt., Dcr Kern war gefillt mit einem g1, dessen Vis-
xositit 0.261 Poisen bsi 25° ¢ batrug- Das Ol war eine
Mischung von &4 % Paraffindl P 34 und 36 % Spindeldestil-
iat P 403. Die Brgzbmnisse sind ricch’ nicht bekannto. ,

GEPLANTE U ITRSUCHUNG: ..

' i a'Eertéétéﬁhg dor Versuche_mit beiden Kernen
bei andersn Gsschwindigksiten bzw- Olen mit anderer
Vigkositit,

DAS AUFF1YDEN EINES BESATZ—~
M1TTELS FUR ZEMENT ZUM AB-
n1CHTEN DER BOHRLOCHSOHLE.

inlisslich der runmehr crschienanean Litsratursivilts:

k5nnen wir als Hzu tfolgsrungen misvteilzn?

! pie Suche nach =inem allgemeinen Brsatz von
semcnt ist unzweckmdssig, sbenso wie diec Suche nach
¢in>m EBrsatz fur Verrohrungazeméntiérungen. wohl hat =s
Zweek hierfiir nach 2inam Stoff zu suchen, der dis Binde-

_zeit und wean mdglich diz Verhirtungszeit von Zemant

regulisren kann.
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] Der Zemantﬁ?opfon kann viclleicht durch
_bestimmts nzus Formaldehyd-Kunstharzs srgetzt werdsen,
vorausgesetzt dass disse sich beim Erhirten nicht
zusammenzieheno, Auch diec scgenannte elektrochemigche
Bodenstabilicicrung, wobei mittels einss elektrischen
Stromes und Aluminium Elektroden der Boden verfestlgt
- wird,. kommt fir n%here Prifung zls-Wasserabschlussmethode
~in Betracht: e : ' -

S Ausser den obcnerw™hnten Untersuchungspunkten
botr. Ersatz von Zewent sind ncch einige anders Themen
zur nBheren Prifung hervorgetreten., ‘

Wielche der im Bericht czingshend ausgefihrten.
Punkte weiter ausgrarbeitst werdoen sollen, ist abhingig
von den dariibszr noch abzuhaltcnden Besprechungene.

112675 . VEXBESSERUNG VON DICKSPULUNG
’ UND UNTZRSUCHUNG_ VON TON AUF
DI1E_VEEWENDUNGSMOGLICHEKELT
FUE D1CKSPULUNG. -

NEURS UNTEASUCHUNGSTITIVAS

Studium des Verhaltens konzentrisrter Sulfit-
abfallaugespiilungen. ’

: In der Zeitsdhfift 31 und Kohla" vom 15.
sugust 1943 wird in cinem aufsatz von Wov.Engelhardt
mnaghfolgenQaEJBsschriebcn%

~ Die brokannte Tatsache; dass harte Sandsteine

und Quarzite nichts wenlger als nfitzlich flir einen guten
Bohrfortschritt sind, z.B. beim Lrbohren von Btrdbl,
voranlasste Herrn Prof.Dr.A.Besntz dazu dem Sediment—
notrographischen lnstitut der Universitdt GSttingen
Weisung zu gaben, 2u orifen b auf irgendeine Welse die

. bzim Durchbohren ven Sandgestcinen enzustellendes Bo¢hr-
arbeit verringert werden konntc. Der betreffende Aufsatz
beschreibt zu diescm Zwecke vorgenommense Versuche. Man
kommt darin zu der Schlussfolgerung, dass eline richtige
Wahl der verwendeten Spiilfliisslgkeit tatsiéchlich zu
einer Verringsrung der orforderlichen Bohrarbeit fihren
kann. Es stellte sich heraus, dass in polarecn Flissig-
keiten =inec merklich grB8ssecres abschleifecnda Wirkung vea
Stahl auf Quarz erhalten . wurde als in unpolaren ' '
Flissigkeiten.

Visiter war der crcwlinschts .ffekt grisser J2
nachdem diec.polaren Molekile grissé¢r waren, wahrend
such kolloidale LBsungen polercr Staff- einen merkbaren
Bffckt aufwiesen. Dic Konzentration der Stoffe muss dann
jJeéoch gross sein. Es wurden basonders glinstige Ergeb-
nisse mit siner L3sung von Sulfitabfallauge in Wasser
crzielt. \ : '
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. Bine 50 H~igoe LEsung iniﬁés;er zzigte elner
stwa les4 fechen Abschliff gegenﬁbgrrn@inan WaS8€eTe
D4 das Resultat obigeriﬁgggégﬁe'Sehr vortall—

an -auf Grund obiger Datan auf

1.

heft erscheint, wurde uns gebet
{tlauge =ine Dicksplilung

11-4-8-

Busls ein2r atwa 50 %-igen Sulf! ,
zusammenzusetzen, die den iblichen Anfordsrung:n dar

Praxis entsprechen sollte.

In der Befiéhtperiade.wufde mit diesei
Untersuchung expcrimentell angefznhgen-:

— —————

THEORET1SCHE_UNTERSUCHUNG NACH
DER V1SKOS1TATS~ UND THIXOTROPIE-
EEN1EDR]CGENDEN wl1RKUNG VON CHEMIi-
" KALIEN AUF DICKSPULUNG.

sonalmangel konnte an:diesem Auftrag

E Wegen Pévr
noch nicht gearbeitet'werden.
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11-B.  UNTERSUCHUNGEN s
AUF DEM GEBIETE DEG& 0 L-
RAFPFINAGE UND VERARBEI-
TyNG VON ROHDEL UND DE S-

.——-.—.———.——.._A_—_—__._.—_-—.._——-——_—-_.—..-——..._————

- —— —— g o
———-————————_—_—_-——————-_.-—._...—.———.———-—-—-

L v e S

.. . - . L _ b )
I1-B-1. . HRRSTELLUNG HOCHWERTIGER SCHMIEROLE
" DURCH EXTRAKT1ON VOX RUCXSTANDOLEN

M1T ANTIMONCHLORID. ’

UNTERBUCHUNGSTHEMA:

L Semitechnische Versuche iber die ainstufige

kontianuierliche Extraktion mit und die fickgewinnung
qonuAntimontrichlorido o : _ :

-3 C———

: ZUSAMMENFASSUNG’bER UNTERSUCHUNG 3

- WL -~ - — e — — ——— . 08 e P ——— g —— Sy — "

z) RBckgewinnung von tntimontrichlorid. .
1m vorigen Monatsbericht wurde berzits
erwihnt, dess mit einer Anzahl. Versuche angefangen—
war Bber die Zersetzung von SbCL Jurck Reaktion
mit Kohlenwasserstoffen, mit odef ohne Zusatz von
.Bigsenverbindungen zum Gemisch. )

: Als Kohlenwasserstoffe bsnutzten wir die

leichten Fraktionen, die von e=inen lrak Rilckstand.
“bail einer Temperatur bis 235° C und einem Druck ven

5 cm Hg abgektifiziertiwerdcn“konntan,‘und der abrolk-

tifizierte Irak Ruckstand an sich, L .

. . -:- Die bgj den Vérsuchen beznutzten Stoffe
warden sorgfiltig von den lefzten: Spuren Eeuchtigkeit

und HOL befreite.. -

Dic Ergebnisse sind-.in nachstehende Tabelle
zussmmengestellt; wobei dle Zéersetzung aus der ent-
wickelten Menge HCL bestimmt worden ist; die angege-
benen. Zersetzungsproientsitae sind 4 des.urspringlich
- anwesendean sintimonitrichlsridss o
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1 -

ZAHSENTAFEL 1.

B < '
Nr. Bemisch _ ' Temp. ° C | Druck cm Hg} Zorsotzeg %/S%. ‘5
- -
1 PTops"Irak Rickstand + 3 Gaw.’ SbCl, 1 178 5.0 ... .82
s |irak Riokstand + 3 Gow® S5CL, 200 5.0 ~ 0.62
6 | Irak Rickstand + 1 Gowe$§ FeCl, 200 f om0 2.50
o | Irak Rilokstand + 3 Gow.% SbCL, o 185 5.0 064
: . ) . o , . . ) . S
10 | Irak Rickstand + 3 Gow.% SbCl, + 1 Gew.X Fo 0 185 5.0 ’ 1.48
11 ] SbCL, + 7.0 Gowes Tops" Irak Ricketand - ' 140 © 5.0 S 81
112 | SbCL, + 7.4 % Gow. % "Tops" Irak Rickstand b 0.7 Baw -340 | 7 8.0 - 0.001
- ' Fe O - ‘

I .

pie V:zrsuche dauerten meist 15-2U Stunden; sinnal
wurdz ein Yersuch 40 Stunden fortgesetazt. Die Zersetazungs—
zehl ist cdor Turchschnittswert Uber die ersten finf Stunden

© des Versuches; winrsnd dieser Zeit war .die HCl-Entwicklung

‘und gus den fiur die Zersstazung

‘zismlich konstant. Darauf trat eine Senkiung oin (Abnahme
-der Menge sbCLl, im Reakticnsgemisch durch Dastillation

und;Kondensatign im Aufsatzkiihler;.Verschwinden der reak—
tivsten Elkomyonenten). : : Sl L o

sus den Versuchen lg 5 und 9 13sst sich schliessen;
dass leichtes und schwerss Ol praktisch dieselbs Reaktivi-—-
t8t mit SPCL aufweisenc Die Menge von 3 Gaw.7 sbCl, auf
J1 istvungef%hr die HElfte der Xonzentration an Sbci im

'51,,das,in dic erste SEul: der -semitechnischen Apparstur

Qintritt._ .

s :

.. Berechnet man zus der bekannten Verweilzelt
Fro Stunde gefundenen
Werten, weclcher SbCl ~Varlust ‘infolge:der Zersetzung

von SbCi, in der'arséen Sdule der samitachbnischen Appa-
ratur.zu erwarten ist, so findeti men hicrfiir bel E-Phass
¥.03 % und fir R-Fhasc V.1 %o Disse Zahlon beziehen sich
auf dic urpsriinglich in den Phasen anwesande Menge SbHCLl ..
Gefundern. wurde jedcch fir die ‘Zersetzung von 5bCl, in a3r

- gesamten semitechnischen spparatur 0.6 % bzwe 1.2 %o

Diese Wwerte lizgsn alsu um cine Grissengrdnung hJher,
so dass wir di: besobachtete Zersetzung noch nicht erkly¥-
ren ¥Bnnzn. ' : o ‘

zur Erzielung einsr hesseren Binsicht in die
Zersetzung wurde beschlcssen zur fusfihrung von Destil-
jationsversuchen in eincr ganz glésernan hipparatur uber-
zugehen, auf disseslbe ueiSU{wie in der zrsten S&ule der

" semitachnischen Apparatura

i
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-‘.Aﬁg Versuch 43 geht hervor, dass Fe,u, dio. Y

Zersetzung fordert und zwar ist dis Zersetzﬁnésgeéchwiﬁ-
digks3it etwa 2% mal so gross. Ober das Mass dicses Effekt
in der semitschnischen &pjaratur lisst sich schwer etwas
vorhersagen; os ist Jadoch klar, dass ¢S srwiinscht ist
die S¥ulen go gut wis m3glich vakuumdicht zu machen, um
Zutreten von Luft {Szu=rstoff und‘Feuchtigkait) vorzu~
beugen. ‘ , o : o

- Diz Versuche 11 und 12 sind reprisentativ fir
den Boden dér zw:itsn SZula. Diesc Zersztzung ist in Pro-
zenton zwar nicht gross,; aber wegen der  grussen dM=2nge -
SbGl, dcch, in absolutem Sinnz; viel grisser als die in
der Frsten SZule, a -

‘Bs ist alsvo wichtig dis 5lkmnzantration im
sbcl. (Boden zweitzr SBuls) =mSglichst anledrig zu halten,
wWas gadurch srzieslt werden kann, dass man den 2zu extra-
nden Riickstand derart destilligrt, dass sinz gute
Trennung zwischen den fliichtigsten Olkomponzntzn und d=n
SbCl., in der orsten §gule orresicht wirde Vieiter ist das

.SbCl3 m3glichst schncll’ aus dew Boden dgcr zweiten SZule

zu.egtfernono

Nach den Zersatzungszahlen wirde dtesmal Fe O,

‘die . Zersetzung nicht f%rdern. Bei Analyse des Sedimgnges

im Reaktionskolbzn wurde j2doch gefunden, dass alles Fe, O
1n FaCl. unmgesetzt worden war, w:bsi .gine¥uivalente Meng
iiﬁbOﬁ?ﬁgewandelt-waro_Die_Entstehung von SbUCl in der
ippafatur ist e¢ine schr hinderiiche Erscheinung(Verlust:
von SbCl, und eventucll auch Verstopfungan von Lieitungeén)
Es ist a%so bestimmt notwendig dafiir zu sorgen, dass
kein Fe20 entstehen kann., Die Apparatur soll also gut
vakuumdlcﬁtjséin, donn FeCl., reagiert nach Versuch 6 »
glatt mit dem Ol unter Cl~Agspaltung, wodurch es selbst
wieder in wehrscheinlich sehr recktives Elsen umwandelt,
das leicht zu Feydg oxydicrt. : ' -

Weitor fiel bei dzn Versuchen dis zizmlich starke
Bildung von Kohle und besonders von asphalt8sen Produkten
bei Destillation der Extrgktphase auf (insgesant etwa

0.2 %/St. auf anwesendes Ul). Diss kPnnte bai li¥ngerer

Destillation zu Schwierigkeitsn inlass geben wegen auf-
trctender Verschmutzung der ersten SZules, Wir werden -
darauf alss auch woiterhin'acﬁteq nisscne

-+ . Bel der semitechnischen Apparéiur'erhobén sich
Schwilarigkeiten in der erstcn Siule. Dies= kcnnt: nicht
vakuumdicht gemacht werden; sic leckte immer wit grosser

"Geschwindigkeit. Mit Riicksicht auf die bel den Zerset-

zuhgsversuchen gefundcnen Ergebnissen wurds deshalb

bosealossen diz erste SHule zu entfernsn und durch die
:der neu zu. bauenden-inlage zu ersctzen. Diess S49ule wirad

- .in einigen Vorhen feriig seine :

) Extraktion, .

gy oy ot s et T i b

Keine Vorsuché zngestellt. Extraktionsspparatur

i1st vollkommen revidisrt und gebrauchfertig.

28

g SoCl

3

©
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QUAL1TATS— UND AUSBEUTESIE1GERUNG
: VON HOCHWEKTLGEN SCHMIEROLEN:-DURCH
~ " PERKOLATION UBER SELEKTIVEN ADSORP-=
‘ T1ONSMITTELN. :

SCHMIEROL~RAFF1NAGE DUKCH PERKOLATION “UBER BAUXIT.

1. UNTERSUCHUNGSTAEMA:

20

UNTEESUCHUNGSTHEMA

Versuche Uber das adiabatisch bzw. isother-

‘misch verlaufende flegenerationsverfahren. =

Dw der Tecrknische Diznst zu siéhr beschiftigt

war, kam die neue Parkolationsapparatur (sishe

Monatsbericht Nr.. 5, Seite 18) ncch nicht ganz
fer"tslg- AP . .

~ Verschiedenc erginzende Untersuchungsn in
der'kls‘inen'Laboratoriumsappa’rathre ‘ :

Inzwischen wurdsn im alten Apzarat die bareits
erwshntch Programmpunkies ‘ -
- . a) Einfluss der Sldurchfuhrgeschwindigkeit
" 'b) Regenerierung des Bauxits mit ‘einer
Mischung von Luft und Rauchgas

weiter untcrsuchto

-ZﬂSAMMENFASbUNG DRR _UNTEASUCHUNG:

"B a

fber unseren normalerweise benutzten -Bauxit
rann die Durchfuhrgeschwindigkeit des zu ,;perkolie—
renden ALt3ls auf 44 g/cm.h (0094 kg/kg.h) verdoppelt
werdsny? ochne-.dass dabei der Verlauf von Farbe odar

‘Verseifungszahl wihrend der Perkolation nennensweri
verschlipmert. ' - e : '

" Bei einer Verdreifachung déf'Gé&bhwindigkeit

(66 g/cm<h = 1l.4) kg/kg.h) wird aber die Farbe der

ersten Perkolatfraktionen schen bestimut dunkler als
in den .vorigen Fillen. Obgleich diec Verssifungszahl
nicht ansteigt, sind wir der Melnung, dass die
Verschlechterung der Farbe die Durckfuhrgeschwindig-
keit suf etwa 50 g/em2.h (etwa 1 kgfkg.h) beschrénkt.

Nebenbei kBnnen wir noch dsrauf hinweisen,
dass diesc Versuchsreihe mit einer cinzigen Bauxit-
fillung ausgefinrt wurde. lnsgesamt wurden 15 Perko-
lierungen mit dieser Fuillung bewerkstelligt, aile
mit pachtrdglicher Regeneration. vEhrend der genszsen
Serie konnte kein Kickgang der sktivitit des Bauxits
besbachtet worden ! Dieses heisst; dass insgesant
fir die Reinigung dzs A1t%ls maximal nur ctwe .
2.5 bis 3 % Bruxit (berccknet auf ALtBl) tvaerbraucht?
wurden. - ' ‘
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,o K Einige orientier»nda Vnrguche, bei dsnen die
- Wlederbelebung des Bauxits mit cinem ‘Gemisch von Luft‘

und-’ Rauchgasen ausgefihri wurde, ergaben cina’ auch
nach zwel Regvnorlerung»n noch konst»nt gobliebene

-Aktivitatc

Wir habesn also den Eindruc&, dass Reuchgasen
brstimmt nicht dsrs:1lbe uncrwiinschte Bffekt zuge-
schrisbsn werden muss, als sich friher fir =inc
Zugabe von Wasse rdampf hcrausg stellt hat.

In unsersr “adlabatischﬂ u Perkolierungsséule
(noch im Bau) werdsn wir die Rogenerierung mit Hilfe
von Rauchgasen a‘s Knhlgas noch eingehend untor—
suchen. _

GEPLANTE UNTEuSUGHUNGv"

lm Zus wmenhang mit den im hiesigen Labtoratorium
fiber die Bauxit-Perkolation gefiihrtc:n Diskussionen, wird
jetzt ein Dastillatll gesduert und mit Kalkx und £rde

nzutralisiert. Tabei wird so wenig Erde. ZLgegcban, dass
wohl eine Entsauarung, £ber-keinz Entfdrbung stattfindet°

Daus neutralisierts OL wird darauf als Grundstoff 1ur
1Perk311erungsvorsuch gzbraucht werden.

Ausscrdem aollen wir Versuche. mit NHB—neutru~»

fllsacrten gusau rtbn glen anstelleno'

VERBESSERUNG VON EXTRAKTIONSVERFAHREN.

ln der Berichtperiode wurden keine Unter-

juchundgsn vorgepommen. .

1.

— ——— o (D oot S G

KONSTITUTIONSERMITTLUNG VON MINLRAL-
- - OLEN DURCH SPEKTRALANALYSma

P pradipuaterrPRtipaigriapuiintd ShasPeniP

In der Berlchtéerlodc wurde an der naman—Analyse

"aines Alkylicrungsproduktes geavrbeitet; worlb:r zu.

gnlegener Zeit bzi, der botreffenden z1£ylibr igsunter—
qucnung (unter 11-B=1.) berichtct wiwvd, und aa Raman-—

nslysen fir den Rhinania Arbeitsplan, wofir .7 die
Phenunia Monatsberichte vazrwiescn sei.

Y
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o _ Bs"leg kein 4nlass yor szur Arbedd, aie
‘besondars dié- Verbesserung der- Analyscnnethodik an sich
- bezweckt-und worliber hier 2zu berichten wire.. .

2. Chomisch-snalytisch: Spelktrographbie. "o
"Siepé*untar F; Seits 5hdieses Bericht=s.

. A }

- ———— A - " W+

11-B-5, MESSUNC VOGN GAS-FLUSSIGKEITS-
» CLE1CHGEWICHTEN» |

Do e e st .—-.—.——.—-—_.—.—...-....-—..u-—.....-—..——--—-._.——.-_.—v.-—-.--—.

— " — ——— — G . O W b TP W - o - - o "

- - ;- husarbeitung dsr bisher im Schrifttum und
aus &igsnen Vagpsuchen gzfundenen Lazten srgab, dass

fiir ein& gute Ubersicht des Verlaufs dar.S&.,~L8slich-
:keit"igﬁKohlenwasserstoffgemischenﬁqicht nur Messungen
baietwa 6 Ata., sondern auch bei sbws 5..Ata.
erwunseht: sind. - - : ‘ ST S

- o

K -1n Erwartung dsr Bareitsteliung der 6 Atmo—
Apperatur fingsn wir inzwischen an mit den Messungen
bei % Ata. in dar bersits friijher bunutzten Glasappa-
ratur (siehs Monatsbaricht Nre 3), Liesc Messungen
sind noch im Gangse :

- ———— — —— oot Fo St

11-B-6. - ‘ STUDIUM-ZUR'HEHSTELLUNG,HOCHyﬁﬁf
: "T1GER: SCHMIBRFRIIE UNTER. -BERUCK~-
S1CHTIQUNG DES EINFLUSSES DER
KOMPUNENTEN UND D%k ARBE1TSBE-
o DINGUNGEN,

o -, . Die im vorigen Monatsbsricht unter 4 und B
erwihnten Versuch: werden fortgesetzt. Die Zrgebnisse
werdén wahrscheinlich fir den n¥ichstsn Monatsbericht
fertig sein. : :

C. Kollyidchemischs Untorsuchunge—-

_RhéslogiSch&swVerhalten kxongistanter Fetteo
Neben cer Untersuchung mit cum Plastometar
hebsn wir zur Srientleruneg fibar. dis HSh= der
Fliessgrense den-nachfglgenden‘versuch mit w=in=r
Eeihe Fz2tte gusgefﬁhrt:= :
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Ein Fett wird. zwischen zwal horizontele

;paréllele Mct&llSChCibLn gebracats Die ovberg Scheibe
Gwird mit einsm Gewicht belastet. Das’Futt wird

dadurch zwischen den Schblban ‘hinausgipresst bis
d1: '‘Schubspannung im Fett . &ie Fliessgrensze ,rreicht.

;hete Man kann ablc1t=n. das< dénn. fir. dia Gleich-

-gawichtslag die falqende Forme 1 gilt°=i

. Fliasegrenze'é %’P’hB'
, ' Ce S
in dem P'= die‘BuLastung auf der oberun Secheibe,
- h'='die Batférnung der SchHiben in der
* " Gléichgswichtslage und.
R. = der Strahl der Schclbun.
e . - »w(. 1
Es wurdu g«funden._‘ B
b e z;.m.ewuf..L 2. ‘ A
oe ‘ ; ERRT T -
1. act Fott Pan. ssrm, a Fliéﬁsgrdﬁz&"
A 1f 1 atwa 310, . Sz glcm
O F1 To2e0 )0 A
}.:.2’ . ‘ “9290. - " 25v ll.. . ’_’ W
FD 3 B 2 T - R
FE 3. BT [ SRV ISR - I

.
N
Ceew 3

N4n finden also eine geWJSse Parallel;tat
zw1schsn Penetrat?on und Fllessgrenzbn Weitere ‘
~Sthlusgsfolgzrungen lassen sich aus diesem beschrink-—
-ten. Material vorlaufig nlcht zieheno

.-ENTvIGKWLN voN ANALYbEWMETﬂODEN
'FUR KCHLENWASSERSTUFFGENMISCER
AUS DEM SCHMIEROLGEBIETE: GRUPPEN-—
' ANALYSE UND STRUK&URANALYS? ZUR
AUFKLEEUNG DER CHEMISCHEN KONST1-
TUTION VON SCHHIERDLENq ~

-«-—— - _.—..-.-'——- ---~——q—~--~_—-—_-—u‘—

........

“tuch im Verpangenen Monut konntcn nur zweil
Fraktidnen des Miri-Gles hydriert werden, da unsrsz
‘(durch Krankheilt dezimierts) Hydrier-Abtzilung
\uberwiagend mit- Arbaltan flirs die.Ru~mania beschiftigt
war. Es Bind*nun noch zwei: oder’ dregyx Miri-Fraktionen
zu ‘hydriaren um &ie- urspr ungﬁ?ch .geplanten Frektionie
rungs— und’ Hyd ierungs"rbeztpn .zur. Herstellung _inecre
Sammlung reprasen stiver Brd¥lifirakdionen zu teenden,
Nur dile D:stillationsricksténde steshen dann noch
-uanbearbeiteto.
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priifung uni Verbesszrung de waterman—Ringanalyse.

Dic Arbeiten zur genduen Elementaranalyss dev

-'v3llig“entaramatisierten~Fraktionen sind jgtzt beendst,

bo

mit Ausnahme von visr Fraktionecn dss Miri-ules, diz-
noch nicht zur Verfigung stehen. _ _

iuf grund dizser Elementaranalyszn lEsst si&h ‘
jetazat der Zusammenhang zwischen'Wasserstoffgehalt ind
spezifischef Refraktion schr genaun kontrolliecrene
Folgendes hat sich herausgestellt:

"3} £s gibt eine lineare Beziehung zwischen: _
7’ Wlagserstoffgsnalt und spzzifischer Refraktion
£ir alle untersuchten, v3liigentaromatisiertan
" UJle, unabhingig davon, ob die endgiltige Bntaro—
matisicrung durch Sulfoniarung odar durch sehr
. .grindliche Hydrierung der auf normale Weilse
hydrisrten Frektionsn epreicht Worden 1st.

'b)'Fﬁr,aromatfraie 313 ist es mﬁgliéh den Waesser-
stoffgshalt aus der gpezifischen Refraktion abzu-
leiten mit einar CGonauigkeit vun atwa U.U5 B

¢) Dic jetst gefundenec linzaio Bezichung zwischen
viasserst-ffgehalt und spezifischer Refrektion
- welcht ctwas ab von der von EKsterman auf Grund
. der Eisernlohr'!schen stcmrefrektionen amgegebenen
Bezichung. Fur stark cycldsche Cle ist,der
Unterschiecd gzring; fiir maraffinische Ole ist
er schr merklich. :

Dis Elehentaragalysen der nicht-hydriertsn

und -der partiell-hydriarten Fraktionen werden ncch

furtgesetzt.

Strukturznalyse der in BrdSl vorkommendén Kchlen—

- — G - T G S

a) Der vorlaufilg hergestellta_Quacksilbervérschluss
Qgr.Strﬁmunngogvelggggggggggggaratur wurde unter-
.. sucht und funktionierte bei 14Zuu Toursn pro Minute
f;Séhr'bafriedigend; Der Bau der AdTarcziur ist nun
.. in Angriff genommen, aber wird bestimnt vieaie
Monate fordera. ' .

b) Fortgesetzte Messungen 3zur vopbercitung einsr
chromatsgraphischan inslysenmsthodilk fiir Schni=zr-
.. Bikohlenwassarstoffs stellten harsus, dass die
von uns bis jetat benutzten'Aluminiumaxmnrﬁparate
fir den genannten Zweck unbrauchbar warens: ‘
.~ keines dieser Priparate war imstende einen wesent-
‘1ichen Unterschied zwischen -den Auswaschkurven -
von Hexatriakontan und Dicetylbenzen derzusta2llen,
Fiir die Fortsetzung .diaser Unt:rsuchung wire =8
daher m8tig neu= Adaorbentia‘hsrzuspallen, was
einc -umfangreiche Menge arbait.mit sich bringen
wirdes Wir studierzn. jatzt diz- Frags welche Bigc =z -
sechaften asr adsorbantia fur uns:ren Zweck an
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srster Stelle von‘ﬁedeﬁtuné ééi@ k3nn§ng und’
"ob wir in diese richiung ﬁbgrhaﬁpt.fqrtf&hren
‘wsrden, in inbetracht der nichi hoffnungsvollen
. ,hussichtens -

¢) Zur Begtimmung der Ubzrflichenspannung: yon Ol-
fraktionen ist di: §talagmometriséhehMethoda‘
allerdings gut brauchbar; -sie tst aber zedit-
_reubend .und zismlich schwierig ‘musfihrbar.

Die Methods von Sugden 'gibt fir viskSsc Ole
.unbefriedigende Resultates -Anch die 'lethode
von Picon & Mangeot (siehe vorigen Monatsbaricht;
Seite 17) konnits uns nicht befriedigen. Wir
heben nun di: Aingmethode von Cenco — du Nouy
an einigen 0l:n esuspriobilert, und bekamen bel
 Zimmertemperatur gutc Eosultate. Diese Unter-
suchung:n worden noch furtgssst werdede

—— e s e e e

VORHERSAGUNG UBER SPALTE1GNUNG VON

MINERALOLEN AUF GRUNDL GEWISSEZR PHY-
'SIKnLlSCHER‘KJNSTﬁNTENg ~

| . : !
, Die sxperimentillen Arbsiten iber diz "Kenn
ziffer® von etwa 5, Erd“lfraktionen und dsren Zusammen-—

_hapng mit anderen phyeikalischen Gr8ssen sind beendet,
'Ein. zusanmenfassender Bericht &t in Vorbersitung und

wird wahrscheinlici im nichsteh Monat fertiggestellt

- weprden.

. — L e -

VERBESSTLUNG VON ' PHYSIKALISCHREN
. TRENNUNGSMETHODEN FUR- KOHLENWAS-
SERSTOFFE AUS DEJ BENZINGEBIETB.

——— . e e G S oy —$ = e e  — —— ———- T — — — —— — Y S T G o B T

Tabarzioriumgzbrauch,

—— s e Y A . i s o D D St G TS N D St St e

1s Bntwicklung von noktifikationsanlagen fUr den
. ] h AL S )
... : Im Julibericht(Nr. 4; Seits -2L) erwdhnten
wir.dig Konstruktion efner mewen 1 Meter Fenske-—
SZule, .deren Fillk3rperschicht. zweimal unterbrochen
war durch.eine #DUse! zur !Zenbvierung der herab+
strSmonden Flilssigkeit.'Boi orientier¢nden Versuchen
zeigte as. sich, d=zss die BSdenzahl durch diese
Unterbrechungsn b:trdchtlich gesteigert wird-
‘Die §rt;iche’Flﬁssigkeits;cnkung h.:>. wahrsch.inlich
ein2 bessere Vorteilung und infolgeédossen cine
erhBht2 Austauschwirkung hcrvorgerufen.
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Weiltere Versuche wurden angestellt in ziner

Kolonne von 2 cm Durchmesser mit acht FillkBrper-
"schichten von j: 11,5 cm Linge; die_—totale Sdule-
hShe war ebanfalls‘l Meter. Der sich an die Wand
anh&ufende Rlcklauf wurde durch diese Anordnung
-wiederholt nach dum lnnern dor Packung zuriickge~
fﬁh!‘t. ’ : -

iP Bodénzahlbestimmungun warden mit ‘dem
Systam n;Heptan—Mathylcyclohexan vorgenommen.
Pie bei wechslunder Belastung und totalem #Hlicklauf
erhaltensn Resultate sina - in der’ folg endsn Tafel
gesammelt.

ZAHLENTAFEL 3

' F::z:‘—'::: ==ssEss .:n:a::u:::::z:ua::::‘
- ROcklauf, Liter/Stunde | Bddenzzhl i

1.50 U39

1.27 42,6

IJF: h?-i

0.86 45U

083 472

U.79 . 819

0.32 . 69.8

: 0,20 15.2

0.13. 99.2

A

Dio Saule hat also esinen Ubarraschend grosssen
Belastungsbercicn: Stauung fingt erst bei einem Rlck-
lauf von ctwa 1.5 1/h-.an. Bei abnehmcnaer Belastung
wichst die BUdenzahl zunichst nur wenilg, jedoch:
wurdsn im Gebicte der nicderen Belastungsn hohe

Werte gafunden., Hier tritt 2les ein grundsdtzlicher
Unterschied mit den an der 3 MHater FenskevKolonn»
e“haltgn-n Resultaten zutage., :

Welter ist .zu besachten, dass als.maxlmalen
B’den,ahlen bei .den:hohen Belastungen schnell errcicht
werden, ‘wiahrend die. finstzliung der stationiren
Lags boei. dan nibdrigyn Belastungasn nur trige ver .
.sich geht. Bs versteht sich, dass auch besi dieser
‘Sénle c¢ie fResultate wvon danm Bgnptzungszustand der

C FillkSroer abhingig sind. Bei der oben ausgefihrten
Seriz: Zxperimente wurde di: Belastung jedesmal

“hzrabgesetzt, Durchléuft man den Berzich in entgsgen—
gesetzter Richtung mit einer klzinen Belastung als
Ausgangspunkt, dann werden zu niedrige BBdenzahlen
gzfundan, weil die ouptimalan Benotzungoverhalnnisse
in dieser.Weise nicht zu prruichen sznd.

Fir habzn je tzt das Vurn nm-a Ain einem spezi :1lan
-hpparut die . cnaraktxristlschen Bigensehaftan ven
Fullkorperschichtcn 2ing:-hender zu studieren. 1Im néch-
sten Bericht hoffzn wir daruber aznzclhait :n gaban
‘zh Cﬂnncn._
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11-B-13. REHOHUNG -DBS KLUPFWERTES VON
o KRAFTST.FFEN DURCH ISUMERISA-
' TIGN UND DEHYDRIERUNG. .

Yatalytische Entschwefelung von Casen.

L Nachdem sich an einigen Versuchen mitBLeucht—
gas, dem etwa 170 mg Thiophen~Schwefel pro m~ zuge-—.
setzt wurden, herausgestellt hatts, dass mit unserenm
ﬁqrithklkali-Kétalysator bei 400 C nur wahrend einiger
Stunden eine befriedig=ande gntschwafelung erzielt :
werden kenn, sollten zinige weltere Versuche bei

h8nercr Temperatur ausgefihrt werden.

L UNTERSUCHUNGSTHEMA:

ZUSSMMENFASSUNG DER_UNTEASUCHUNG:

Wihrend bei 4ul® C nur Adsorption des Thiophans

. an dem Norit stattfindet und dér Schwefsl noch '
keinsswegs chemisch gelockert wird, fanden wir beil

5050° C eine deutliche chemische Reaktion des Thiophens. .
.. ¢ 'wdhrend 25 Arbsitsstundsn snthielten die iber
dengKatalysatgr gefilhrten Gase nur noch weniger als
v mg S pro m”; nach dieser Periode stieg der Schwefeol-—
 gehalt schnell zn, so dass zur Regenerierung-des
Xontaktes lbsrgegangan werden musste.

7777 Upgleich diese Ergebnigsd in technischer
Hinsicht noch night s=hr befri:digend sing, bewslsen
.aie .jedenfalls, dass unser Katalysator prinzipiell
auch.zu Konvertierung von Thiophan lmstand: ista.
Unsere Patentanmeldung wird dementsprech:nd argénzt
werden. . ' . '

CEPLANTE UNTERSUCHUNG:

- Wir-sind im Begriff einige verglelchende Entschwe-
:felungsexperiments anzustellen.dit dem Bauxit~Ketaly—
sator der Phillips Petroleum Cy. (Perco Process).

Wenn cie 8rgebnisse ebenso-glinstig sind wie diz neulich
ver3ffrntlichten Literaturdaten suggerieren, hat es

2.E. wenig Zweck weiter: irbeit auf den Norit-Kontakt

zu verwenden und wsrden wir diese Untersuchung abschlies-
selle ’ i e . . . :

2. UNTERSUCHUNGSTHEM::

. Hydroformen mit dem Amsterdamer Katalysators
Ter Semiﬁébhﬁische»Dahei?ersuch mit unserem
Hydrcfarmkgtalysatur'wurde;£§rtgesn§2t.
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20SAMMENFASSUNG DER_UNTERSUCHUNG:

" “ ey Dauerversuch wurde'-go lange fortgesetzt
als unser Vorrst Rohmaterial, lrak Hzavy Naphtha
140~-20Ju,; susraichts. Dieser war nach 456 Reformie-
rungsstunden und 21U Wiederbslebungsstunden er-
sch3pft. Aus diesen Daten stelit sich. deutlich
das ir Durchschnitt sehr glinstige Verhdltnis der
fegenericrungszeit qnd‘?rdduktipnszeit heraus.

Dar Katalyéator‘wdrdé fzrner aus dem Reaktor

genomman und im Laboratoriumsapordrat ‘geprifts

di< mechanische Konstitution der Tabketten war noch
schr gut, die sktivitit erwies sich als ungsféhr ;
15 % miedrigcr als beim frisch berciteten Kontakt. ’
Mit Blcksicht auf die Tatsache, dess das Rohmaterial
Uol5 % Schwefel enthielt und vorher nicht entschwe—-
f21t wurde, batrachtzn wir disser Rickgang der .
Aktivitdt noch als sehr glinstige. ' :

GEPLANTE UNTERSUCHUNG:

C Der Pauerversuck wird mit demselben Kstalysator
mit einem anderen hohmaterial kontinuiert werden,

- n¥mlich mit lranian Heavy Gesoline. Dieses persischu

Benzin ist aber so ‘schwefelrelch (U9 %L), dass wir,
unseren Katalysator nicht der Kraftprcbe zu unter-
werf=n wagsn dos Benzin als sclches zu reformiercn.

Wir eind dsshelb im Begriff :ine Bantschwefelungs-

bg¢handlung daes lran Banzins auszufihren, bhesi der

wir sowohl nit dem Norit-Kontakt 21ls nit einenm Bauxit-
Kditalysator arbzitsn werden, damit éina lndirekte. '
Vergléichung der belden Verfzhren mdglich wird.

— i —

BERECHNUNG DEF GRUNDLAGEN FUR T1E
UBERTRsCUNG CHRMISCHER REAKTIJUNEN,
INSBESCNDERE KATALYTISCHER REAK-
TIONEN, VGM LABURETCEIUNM IN DIE
S PRAX1S. .

UNTERSUCHUNGSTHEMA: _””'"I | N

Messapﬁaratufifﬁr Strimungswicerstand und
Warmelibertragunge. S e -

Béi Versuch:n. mit nicktgéfiliten RShren
k amen wir zu der Folgerung, dass die Divergnnz
zwischen udsérfen Zrgébniss:n und dcn Vorausssgungen
der Berschnungen Chilion & .Colburhs subammen-— -
hingt mit dem Auftroten sinar Gasstauung em Rohr-
2ade, gerade dort, wo der Differcntialdruck dor
Str8mung gemcssen wird.
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Nachdem wir das Rohr um die funffache Léngc
des Diameters verlédngert hdttﬁn, ‘kSnnte nan .erwarten,
dass an der unteren, inschlusstelle -dreg Pifferential-
madomcters keine Gasstauung mzhr. stattfindot; so-
dass der Differantiuldruck richtig gemsssen werdeo
sollteo, .

'ZUSAMMEHFASbUhG DEK UNTERSUCHJNC"

Bel der- Nachprufung des nvu«&onstrvlcrten o
h‘pa*ates murden diesr Erwartungnn vq stand:g
be tatigt° . o

Bei Versuchen nit unrefdlltem H)hr murde jetut

odn Lol sitiveg. sruckfall gomessen; Messungen: mit

einer Fiillung, zylindrischen Tabletteon (5 x 5 mm)
ergaben W@rte, die sich szhr gut an die Messdoten
der genannten amerikanischen Untersuchung anschlossen.

'GEPLANTE UNTERSUCHUNG:

FoDis Abwandlung der A¥hronkonstruktion bringt
Konsequanz~n in Bezug auf die Temperaturmessung
der ein—~ und ausstrimenden Gase mit siche VWir werden

‘alss nun diesen Punkt, wcleh r dic Messung des.

varmedurchgangukacfflzibnt n bengrrschu, nZhar
zu untersuc&en ‘haben. T Lo
.

UNTEESUCHUNGSTHEMA:

Ve

Studium der Wirmewirtschaft und des Reazktions-
verlazufs bail zoniAren katalytiscngn- Reaktionen.

Neéchdem an Hand von Messungen des Temperatur-—

‘verlaufs im lnnern des .Katalysatcrs und an der Wand

des Reaktors-die Warmegrodukt133 bei:der Umse tzung

?van Methanol in Formaldehyd in.axialer Richtung von

'°tclle zu Stelle geschZtzt wurde, haben wir — wisz

.

schon berichtet — 2inlge Versuche.ausgefithrt, wobei

. Muster der keaktionsgase an Verschiedenen Stellen
&as de" Faaktor gQZVan wuraeno'

W

.ZUSAEMENFASSUNG TER UNT SUCHUNG'

-:Llese Versucnsrulhe, zur Vermeidung von

-*Kanalbilduhg® nicht mit Silberdrahtnets sondern

mit feinkBrnigem Bimsstein~Bilber-Kontakt ausgefihrt,
wurds nun fortgesetzt. Dabel konnte eindeutig fost—
g:5tellt werden, sowc:l an Hand einsr chemischen =
Analyse der kondensierten Pr-odukitz - wie an Hand einer
Eerechnung, basiert auf dem Ssuerst aff- und ’esser—

stoffgehalt der. Case, dass im QGubict zwischzn Tempe-

raturnaximum und ctwa 5 nm hinter dem Maximum die
Reaktion noch nicht. vellstindig verlaufen ist,
wahrend dies etwa 15 mu ‘hinter-dem Maximum S¢chnr

wohl der Fagll ist, -
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S '.fAnschliéSSénd wurde nun zuch -festgestelld,
dass mit einer;Katalysatsrfﬁllung von nur 4 cm LEBnge

Znstatt -der Ublichen Fillung von 1, cm LEngs genau
darsclbe Umsetzungsgrad erzislt werden komnta. =

GEPLANTE UNTERSUCHUQG:»

Weil =s unwghrscheinlich scheint,; dass men
mit Silberdrahtnets #ibarhaunt Kanalbildung'vermeiden
kann, werdan wir noch untzrsuchen ob man viellelcht.
mit K5rnchen metallischen Silbzurs 2ine gleichartige
Umsetzung und Tamperaturkurveverhalten kann wie mit
‘dem Drahtnetz. Wsnn diss der Fall ist, wird 'es interas-
sant sein auch noch cinig: - nalysenversuche mit solchem
X3rnchankatalysator zu machen. Damit wird diese Unter—
suchung dann vorldufilg teendst werdehe. .

———— — —— - o > b

11-B-12. PHYS1K4L1S$H-CHEM1SCHE UNTER-
; . SUCHUNGEN UBZE KATALYSE UND.
o  KATALYSATUREN. . |

-~

1. UNTERSUCHUNGSTHEMA: o

Messung .der Uberfliche von Kupfer-Magnesium-
oxyd-Xatalysatoren, : IV .

ZUSAMMENFASSUNG DER UNTZRZUCHUNG:

S Bs wurden die Uberflichen gemessen von si2hen
verschicedensn Cu-Mgu Katalysctoren mit Zusammenset—
zungen 3im Bereiche des friber (Monatsbericht Nr. 4)
.gzfundznen vptimums der vbsrflicha. Die Brgebnisse
waren -Jedoch ganszg unklar: simtliche Priparate zeigtzn
fast -dies=lbs Grisse der Gtarfliche und zwar elne
sclehe die nur etwa die H¥lfte des friber gzfunden:n
Wertes war 1 Die Pripsrate waren wohl nach der gleci-

~ chens Bercitungsvorschrift; eber von einem andersn |

- Bxperimentatoren hergestelit worden als die frihere
Seriz. Analyse der neuen Katalysatoren gselgte, dzss
diese teilweise auch nicht dist beabsichtigte Zusammen-—
heng hatten, eine Tatsache die jedoch nicht sus-
rejchte um die Unterschlede im der Gr8sse der Cdar-
fl¥che zu erklarem. ; ,

GEPLANTE WEITEREZ UNTERSUCHUNG:

wir werden nochmeals eine kleins Serile Prasarete
herstellsn: unter peinlichst genau definiarten Umstin—
dzn und vernsuchen festzustellen, ob die 2berflEchen--
entwicklung{empfindlich'i;tfgegen bestinnte Xleine
AbEnderungah in der Bereltungsvweise. "
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UNTERSUCHUNGSTHEMA'

: Vorsuche ﬂber katalytisghf Aktivitat von
fKnpfer—Magnesiumoxyd—&atalysatorun.;;W N

o,‘i

ZUSAMMENFASSUNG TER UVTERSUCHUNG:
Infolga Erkfénkung cinte Mitarbeitars konntan

-wir: :die -geplanten Aktivitatsbestimmungen wahrend der
IBerichtperiode nicht weits crfihrem, Wir machign

jedoch einige Versuche¢ im Eutoklav um die ‘fruher
(Monatsbericht Nr. 5) gefunden: Tatsache, dass

hB8here Clefine nur schwierig. hydriert werden,; nZher
zu untersuchen. Es kinnte namlich ‘sein, ‘dass die
Urseche -dafiir folggnde wires 148 hGhere ulefin kdnnte
82 stark VvOoR Katalysator adsorbi rt werden; dass die
Katalysatoroberfléche fiir den Zutritt von Wasser-
stoff gespurrt ware und dass—infolgedessen die-
Hydrierung bei niedrigem. Wasserstuffdruck nicht und
bei hBheren Wasserstoffdruck nur langsean verliefe, wic
wir frBher experimentell auch, fanden. Um diese Hypo-
these naher Q. prufan, wurde nun’ aie Hydrierung: .{on
Propen_(2-3 Atm.) mit Wasserstoff (etwa 10 Atm,) im
;Autoklav untersucht und zwar wurien 2 ¢cn? verschie—
dener hSheren Kohlenwasserstoffe zuvor zum Katalysatox
zugegeben am festzustellen, ob’ diese dic¢ Hydricrung
des Propens selektiv hemmtens Als Kriterien der
Hemmung dienten dabel erstens die. “Infltktlonstompe—
ratur® (d.h, die Temperatur bei welcher wahrend dem
allm3Zhlichen Anheizen der Totaldrick- zu. sinkén anfingt)
,zweitens das Verhaltnls vlefin im Gas nach Endn

des Versuches.' . J,,Paraffin '

Das Ergebnls zeigt folgendg Tabelle.

ZAHLENTAFEL 1.

walil e

Hydr 1erung von Propen; (2-5 Mm.) mif Uassersfoff (¢ 10 Afm.) an

. CU-Mgo (1 g) !n Gegenwarf-verschiedener Kohlenwassersfoffp.

v e

. s Locgpoozes 2 e *a:z—:::*aﬁqlsﬁu Y z:.':. -"'—*52-.-]:======:=======::u:;-::;
i3 Zugesefzfer Inrlekiions-5.ﬂacbs?e Temp. -1 -.: Analyse des Endgases verhZlinis :
 Kohlenwas- $emp. be} Hydrlerung ( Olef in ‘Vol.iﬁl Paraf’F. Vol.%1 OlefInfParaffin I
sersfoff i o °C 2 - ' ;
i i e e a— anid
1 keiner - SRy ) e 7100 0.3. :ﬁe 235 T 0.01 i
EnuHexenwl - . 1280 . 0152 0 2uh .wenh 436 i 0,05 Y
 Cr.Hepten-l } 124 . 4 - 1507 249 . g . 2345 i U.12 &
CimdHepton,  § 120 o § - 136 1 w25 noh w0 P 006
- Cyclonexcn, | 138 - D180, L b w2l L o450 : 0.05 3
4 Cyclohexen' 78.-124 - -} " 155 . C 209 %L 66.0 ' 0.0y 5
' Benzen 108 _ o : 0.8 : 30.5 :, 0.03
: nz.a ctmefhyl-) 92 125 . 2.6 P 363 i 0.07 ~ B
-bufen—? : ¢ s : R S i : At l .
E==-:=—==n==sész~s:::=== c==x = “-3;1&:'==n=4-= n=='s==':-::::a}£=a ———————— ;- -----
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| ZUSAMMENFASSUNG DER UNTEKSUCHUNG:

UNTERSUCHUNGSTHEMA:

Obwohl alle zugeéet;tg‘Kohlenwasserstoffe die
Hydrierung etwas hemmen,‘isﬁ-von‘éfner'begpndereh '

‘Wirkung der Jl=fine gar Koine Rede, uad es bleibt

somit noch unklar wesh 1b hBhere Liefine sich so
viel schwleriger iber unserve Kontakte hydriersn

-lassen ale niedrig molékulare-dlefine.

‘4EPLANTE WELTERE UNTERSUCHUNG:

'>}Fortsétéﬁﬁg der geplantéh.Aktiiiﬁﬁiéﬁessungen )

fSob#;d-dies m3g;ich iste

UNTERSUCHUNGSTHEMA: ,
o Dieffﬁntééﬂdgrdphische'Untersnéhung_von
‘Kupfer4Magnesiumoxyd—Katalysatoren.'

-

.*  ¥%Zhrend der Berichﬁ?eriode_ﬁgfde der elek-
trische Teil unserer #8ntgenapparatur einer einge-
henden Eevision unterworfen, welche nach mehrjdbhrigen

Batrieb nBtig geworden war. Die eigentliche Unter-—

suchung konnte deshalb zeitweilig ﬁicht,fortgesetzt
werden, S e - e e ‘

Adsorptionsmessungen bei h6neren Temperéturen
an Kupfer—Magnesiumoxyd—Katalysatoren. '

| JUSAMMENFASSUNG DEh UNTERSUCHOUNG:

. .Die inm vprigen Bericht erwannten Messungen
der cktivierten Adsorption an einem{Gu—MgU (l:a)
Kstalysator wurden dupliziert und «zugleich wurde

.gtwas nidher festgestellt wo das Maximum der akti-
vierten. Aésorption liegt. Es stellte sigch heraus,

dassgdie»grﬁsste_WaSSerstoffadsonption.bei‘etwa
60° C auftritz. S

Mittels vberflichenme&sungen “wurde weiter

uantersucht, ob sich die Oberflacie ter reduzierten

Katalysatoren nicht stSrend Zndert wihrend der

Messungen der aktivierten Adsorption,-Dabel wurde

ge?unden,_dass.zuar_eine gewisse £bnahkme der vber-—
fl%iche cintreten kann, doch dass Giese nicht mehr
als 10 % des gesamten Wertes betrigt.’

GEPLANTE WEI1TERE UNTERSUCHUNG:

. Die Messungen werden fqrtgééétzt,_auch an

Katzlysatoren mit anderem Cu 3 Mgl Verhdltnis.
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AUFBAUREAKTIUNEN PUnCH PHUTU-
 CHEMISCHE kYDSTANDIGE &NLAGERUNG A
VON HARGGENWASSELSTOFF 4N CLEFINE,

Fir eilnen Kostenvergleich zwischen der

 ®peraoxydischen® und nhotochemischen EBr—-Anlagcrung

an. ‘Allylchlorid wer es; wie voriges Msl erwdhnt,
erviinscht zu prifen inwiefern "patiirliche" Peroxyces
die .bel Kontakt von. Alltlchlorid mit Luft cntstelen,

"brauchbar gind. Bei der vorhergehenden Untcrsuchung

hatta sich beresits ergebsn, dzss Allylchlorid; des
ldngere %Zeit mit Lot in Kontakt gewosen mar3 mit HBr
einu ‘spontane Realkiiun cab»

Bs wurdc nunmahr b=st4mmt wie langv hllYl-
chlorid mit Luft in Kontakt grwesen séin muss und
wleviel Peroxyd fir eine vollstandibo neaktisn bend=
tigt 18to,_ .

£s stellte sich huraub, dass in i Stunde

ﬁmit Luft geschiittoltem allylchlorid neach’ 8 Tagen

‘genliggnd: Percxyd. sntstanden ist szur. 8inle itung =iner

spontanen Reaktion mit HBr. Lie Peroxydm:nge entsprach.

dann l? 6 =g sktiven Snuersvoff pro Liter. '
Analyse dcs erh altcnen-Prudukrc

- Allylehlcrida ) L
1. 2-C1l~Br-Propan ) 6 Gewod

1, 3-Cl-Br—Propan 91 " ®
.. Polymer 3 e

—~— Mit dicsem Evrgebnis sind sahtiiche.ratvn fir

. den Bericht fiber diese ganz: Untersuchung gesammelt,

sc, dass dies>r Ber*cht binnen Sehr kurzem fertig sein
wird,’ . e v

Es wurde angefangen mit Vnrsucﬁ=n betrefi=nd
die HC1l- Anlagarung an Aliylcblorla in einer StrSmungs—
R??anﬁtur.ﬁ~- .

W - ——n "

'GRUNDLEGENDE UNTERSUCHUNGEN 4UF
PEW GEBI1BT INDUZIERKTER XETTENRE~
AKTIONEN ZUR BEREITUNG_HOUCHWER-
T1GER BENZINE, SCHMIDROLE ODER
GHEMISCH-1INDUSTRIELLEK ERZEUGN1SSE.

In dzr Bericktosriode wuri.: wieder :ine
Anzahl Stoffo als Xettenanreger fUr di . Polymori satfon
von Propsn bel etwa 250 Atme und 3302 ¢ geprift.
LCie Stoffe, welchs ~cine hBhere Anrcgerausbeutes als
4U besassen, sind in untsnstehoends Tebellc zusammen-—
gastellt, Die Anzahl Radikale die pro Molcklil entstehe
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kgnnte, ﬁufdé'(ausserifﬁp.das Bleiﬁebraﬁthyl) mit eins
gleichgestellt, . ‘ . : /

ZAHLENTAFEL 5.
: ¢

= anreger Rad./Mol. § Anregerausbeute
1 Mesityloxim ' 1 L 3 H
k] 1 [ ]
K Isonitrosocyanessigsture . ¢ :
i Athylester L 28 b
- . L [
i Acetoxim : . i i 77 H
¥ P - ['3
%g Nesitylnlte inin ! 1 u8 §
h;L Bleltetragthyl = . L B §

-E T E T 3 = des Sz Zzansd

. "pas Bleltetraithyl wurde aufsneue gepriift
und zeigte =inz hBhere Anregerausbeute als anfangs
gz2funden wurdz. Aus d=n bis jatzt erhaltenen Ergedb-
nisssn disser Untersuchung bzkommt man “den Bindruck,
dass diz h¥Behst a2rrcichbare Anregerausbeutc etwa 1Uo
betrigt. Bs kommt uns nicht unwahrscheinlich vor,
dass dlese HBchstanrasgerzusbeute eine durchschnittliche
Kottenl¥nge der Propennolymarisation ist und dadurch
“von der Beschaffenheit des Anregers unabhEngig ist,
vorausgesetzt dase diessr unter den Reaktionsbedingun-
gan vollig zorgliedert und dabei freie hRadikale '
abtrennt. Die experimantell gefundene Anregerausbeuta
sollte dann nur ein Mass flir die Zerglizd=rung des
Anrzgzrs in freie Radlkale sein. : :

R Um diese Vorsussetzung zu prifen haben wir
‘mit der Bestimmung der Anregerausb:ute verschiedener
guter Anreger bei der Polymerisation veon Athen ange-
fangen. ‘ ' : : '

) Im Rahmen der Untersuchungen betr. ‘dis
Beeinflissung der Anrcgerausbeute eines und desselben
Anregers durch Zusatz von Verunrcinigungen und durch
Abanderung der Art und der Grisse der JWandoberfliche,
fihrten wir 2inige Versuche aus, bei denen der
Reaktignsmischung fremde Stoffe mit siner grossen
UObarflache zugesetzt wurden. Die Ressultuate diesar
Versuche sind in.die. . nachfolgende Tabell: zusanuen-
ggstellt, in der die ibnahme der Anregerausbeuts pro-
m< zugangliche JOberfldche angegeben ist.
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ZAHLENTAFEL 6.

= = =
= , c=a3 % 2e s saxzssuangess s
Stoff - Abnzhme der Anregerausbeute per m - J
Y O -errefchbare Gberflache . . &
;e ‘ . - ; -“1
b Terrana : Tl o Ue52 £
v o : .
i Kieselguhr _ o .64 g_
.0 o N ) . ) v L [
& Elsenpulver - i RS N
£, . ] -
i Pascuss i 0,12 ?
& : - N . L 1
'|;- Glasscherben . : 33 .. (berechne‘f. auf dle §
i i ‘ . n
k A geometrische Ober-§
8 i f13che) T
B e - stomszasssss sszsssd

Lus diesen Dateﬁ'ist efsiéhtlichg dass

‘die Abnahma der Anrsgerausbsute fir Terrana, Kiesel-

guhr und Eissnpulver von ungefihr dersclben Grisse
ist. Gasruss nat zinen kleineren Hinfluss, wgZhrend
Glzsscherben =zin2n bedeutend gr3sseren EBinfluss auf
das Abbrechen der Ketten hzabene

Da Gasruss =in Steff ist, der bzi der.
Polymerisations:eaktion auch maistens in klz2inan -
Mengen entsteht, wurden noch cinige Versuche ausge—

f%hrt, bei denen cie ibnahme der hnregerausbeute

von Bleitetrafithyl als Funktion der zugesctzlen Menge
geprﬁft-ﬁurde.;ﬂir‘fanden'einen fast linecarsn Ver-

lauf, von 75.ohne Zugabe von Gasruss, bis U bei

12" g -(auf-250 g Propen uné 1 g BleitetraZfthyl).

s

— ———— — — v — -~

 UNTERSUGHUNG NaGH DER KORRUSIVEN
WIRKUNG .VON =RDUL-NAPHTHENSAULEN
. . AUF, METRLLE.. = =

UNTE:SUCHUNGSTHEMA:,
' Korrosion von Aluminium durch Naphthens%lu're°

' Bs war elne gasometrische Bestimwung von Ll
0, entwickelt um den Fortgaong der Xorrosion
2umﬂquan$itapiy faststellen zu k3nnen.

Rs war nun eine Anzshl korrodiarte Al-StZbchgn noch
dieser :Methode zu priifen. . T S

JUSAMARNFASSUNG DRE UNTSRSTCHUNG:

. Die Bostimmungan von Al“neben Al .U, an
& ficht bi-

Gen tereits korrodierten Stibchen sind noc

endet, Es wurden jetzt hauptsichlich’ Versuche mit
echtem Silumin durchgefihrt (Zusammznsetzung 12.1 % S1;
0.49 % Fe, O.13 % ¥n, Cu. nicht enweisbar, Rest dluminiuvr).
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Bei 4 Versuchen mit einer Korrosionszeit zwischen
120 und 300 Stunden wurde in LOSsungen Von Gesbl-
naphthensduren in Paraffindl P 34 .eig merklicher
ingriff erhalten. Die gurczahl des Uls war auf
einen Wert 1u eingestellt. Quantitative Werte kinnen
sret gegeben werden sobzld such mit diesen Stébchen
Ooxydbestimmungen cusgofinrt worden sind. ‘

~ hweh wurdce gzfunden, dass V. 1 m Stahl,
der von Kergsinnaphthensﬁuren, in Pareffindl geldst
(8%ureszahl D1 23),angegriffen wurde (in 211 SCtunden
bei 300¢°), nicht durch"Gas31naphthens§uren‘in
Paraffiaol (8%urczahl G1—20) angegriffen wurde
(in 306 Stunden bei 300° C). N -

——

GEPLANTE“UﬂTERSUQHUNG:

" : Fortsetzung'der'quahtité{iven Bestimmungen
vbn[ij:zoa neben I.Xlo ’ - M '

| GASLNALYSE DUGCH VERDAWDTUNG
1M HGGHVAKUDUM. |

Anéchliessena_an‘aie-im #o¢igehAMpnats—

rberibhf’erwaﬁnten UnterSuchungen,zur-analytischen

Bestimmung von 01—04 Gemischen mittels-Verdampfung
im Hochvakuum hadben wir jetzt die Trennungen
- P Y o 3 | DR L Y
C1 C, 03 upd Cqy 02 03 gnte?sugnt. )
"Beim Hochvakuum unserer'Diffusionspumpe
ist die Ver&ampfungsge?dhgindigkeit des in fliussigen

‘Stickstaf¥ kOndensierten'Athansfund.ﬁthylens noch

so gross, dass die el der Analyse in Betracht kom-
menden Mengen in gziemlich kurzer 7eit v3llig abge-
punpt werden k¥nnen. Methan,wird'momentan abgepunpt;
Propan bleibt vollig xondensiert, so lange die Tempe-
ratur &es slussigen Stickstoffs (- 196°-C) erhaltoen

~wird.

Da die Verdanpfung des Kthylens und die des

Athans Uber einer grossen Strecks:linear nit der.

Zeit Verlaufen,“istles‘maglich-durch;Extrqpolation
nach & = 0 den UBg;gangspunkt:zwiachen Methan und

“Athylen, bzw. Methahvunq;lthan; scherf zu fizieren,
and azus der Hdhe des (mach wvdlliger Verdanpfung der:
C,=Frakiion erreichten) Pisteauns aunch den Tbergang

zwi-schen 02— und C3—Ftaktion exak® fagtzustellen.

Wir beschiftigen uns jetzt mit der

~Zmalyse von Athan-ithylen Gemischen..
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TI~-B~17. BEREITUNG VOF STRASSENBAUBITUMINA
AUS PARAFFIHHALTIGEN.BITUMINA.

» Diese Versuchc wurden fortgesetzt nit
iischungen von gleichen Aggregat mit Bindemitteln,
die aus den frither erwﬁhntenABitumina.indischen
Ursprungs bzw. venezolanischen Ursprungs gusammen-—
gesctzt worden waren; letztere sowohl in destillier-
“4$em wie in halbgeblasénenuZustande, : : S

Dieses Mal wurden jedoch den Bitumina statt
des harten Paraffins dexr fritheren Versuche Zoresin
bzw. Weiohparaffir {(matoh wax) 7mugesetzb.

: ' piesge Versuchsreihe ist noch nicht beendet,
so dass die Besprechung der Ergebnisgsse noch einige
Zeiltd aufgesbhoben werden muss. . :

II-E--18. LEERSTELLUNG VOE GASOLEN AUS
‘SCHWEEELREI‘HEH PARAFPFINISCIEN
RCHOLEY DPURCH DIRU CTHAYDRIBRUHEG,

fber diesen Gegenstand wird nichd
herichtet, da keine experimentelle Arheit ausige-
Fohrt werder: Lst. ' : a

o s i - B S e e

If-B-19. ANLAGERUNG VON METHAN AN BRDOL- -
- : RUCKSTAUDE ZUR EYERSTELLUNG DUBK-
' . 7PLYSSIGER PRODUKTE MIT HOHEREM
WASSERSTOFFGEHALT. '

j
i
, Tber diesen Gogenstand wird nicht
bverichte$, da keine experimentelle Arbeit ausgefuhrt
worden ist.



f1-c. UNTERSTUCHUNGEHN ,

AUF DEM EGEEBEBFIETE DER 4 -

WEBNDUNGEN VON OB8LERZETGE
. N 1ISSEHW "

IT~C-1. IDENTIFIZIERUNG_VONJVERSGHMUTEUNGS-‘
- " PRODUKTEN IN VERBRENNUNGSMOTOREN. -

o ‘Bei der weiteren Untersuchung verschiedener
Arten Oxydationsschlammkur&e unsere Aufmerksankeit
.auf einen sehr merkwilrdigen Oxydationssohlanm gezogen,
die im 01 einer Dampfturbine (Purbinensl BA 8) einer
elektrischen Zentrale gefunden wurde.

L Dieser:Schlamm setzte sich aus dem 01 als
.eine klebrige lassa 2o und hatte, im Gegensatz zu den
uns.- bekannten OxydatidnSSdhlamm; eine hellbraunc Farbe.

_ Durch Verdinnung dieses O0l1c mit 60/80 Benzin
(1 : 10) setzte sich-0.13 % dicses hellfarbigen
Schlamms 2b. Nach Abdampfen des Benzins und Verdin-
gung in Pentan (1 : 10) trennte sich noch 0.13 % ab.
(Vom uns bekannten, auf hoher Temperatur erhaltenen
schwarzen Qxydationsschlamm'setzt"sich nit Pentan,
nach Behandlung mit don 60/80 Bznzin nur noch eine
‘sehr geringe Menge ab}, ' :

_ Der mit 60/80 Benzin erhaltcnc Schlamm
wurde einer nZheren Tntersuchung unterzogen. Es stellte
gsich heraus, d=2ss die SHurezahl und die Verssifungs«
zahl beide hoch waren, nimlich 101 wnd 195; das Pro-

. dukt enthielt 19 % Sauorsteff, was fur einen Schlomn
sehr hoch igt,; ‘Dieser Sauerstoffgehalt stimmt soger
fibercin mit den 1ackartiger Produkte, von denen sich
.dieseér Schlamn jedoch . durch seine grosse Loslichkeit
‘ant¢rscheidet. Er ldsst sich n#mlich in fast allen
Lasungsmitteln-leicht 18sen; in Gegensatz zum schwar-
zen;OxydationSSChlamm igt er in sauerstoffreichen
Lésungsmitteln and -im Gegensatz zu Lagk ist er in
Benzol, Tetrachlorkohlenstoff und Schwefelkohlenstoff
cut 18slich. T ’ ' ’

s Man :xann diésen~Schiﬁmm also =2ls ein Produkt ni s
sehr grosser LbslichkeiF betrechten, ’

S Déé 81 in den iieser.Scﬁlammlgéfun&en
wurde, hat eine hoh=z Verseifungszahl,'nﬁmlich'10.
Nech Entfernung 4¢s Bénzi&%chlamhs*und des
Pentanschlamms war die Verseifungszah. noch inmer
noch: etwa 9.
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yMit.Terraﬁa'konﬁ%e nacnh der Hethode von

pAl1 und Suida, bei der wir Cnloroform and Chloro-

formaikonol (1 3 1) els VWaschflissigkeiten verwen-
deten, noch eing,betrﬁchtliche Menge Harz ernalten
werden, nimlich:? ' : : :

- R S.%2. ¥Y.%. 0O=Gehalt
4.5 % Chloroformalkohol- 84 159 15.4 %

. T ‘.- 2 .- B ‘:‘_harz ." . : . . .
AT B chloroformharz— | 34 94 11.2 %

: Auch der Sauerstoffgehalt dieses Harzes
ist‘beeanders hoch. Angesichts cder Tatsache, dass
diesc Produkte in esiner Purbine gefunden wurden,

‘kdnnen- wir annehmén}-daSS'sie‘sich durch Flilssig-

keitsoxydation un?d nicht durch Gasphase- oder
Nebeloxydation gebildat haben und es ist zum ersien
Male dass win‘derartigen sauerstbffreiqheh Produkten
bei'Flﬁssigkeitsoxydation begegnenv g ist mdglich,

dass-die weit gusraffinierte -Art--des 0ls, die niedrige
OxydatienStemperatur,und-die Ariwesenheit von Kupfer als

Katalysator;'&as‘Ents%ehen dieser.ProdugﬁeAfardern;

OXYDATIQNSBESTANDIGKEBIT VON
SCHMIEROLEN IM ZUSAMMENHANG
MIT DER KOWSTITUTION DER AUS-

GAﬁGSSTOFFE. -

UNTERSUCHUNGSTHEMA: °

Die Ausarbeitung eixer Analysenmethodle zuT

.Bestimmung von Schmierdlharzen.:

SR Im worigen Monatsbericht, beschrieben wir
eine  neue lMethode zur Harzbestimmupg;ip Schmiexrdl
nittels derT Adsorptionsanalyse. Diese Arbeitsweise
ermdglichte es zum ersten Male einen konatanten

Harzgehalt aufzpﬁihden,'unabhﬁngig_yon dem Verhilt-

nis 01 : Adsorbens.

: . Diese lethode haben wWiT weiter entwickeltsy
inden wig.@ie AdsQrptionssau1e nzcheinander mit
Losungsmitteln genau bekannter Aktivitit auswuschen,

- godurch ‘eine weitere.Trennung desg Harzes in karak-

teristische Fpraktionen mﬁglich«war.-Auch'fﬁr'Bestim—
mungen wvon Lack und Oxydationsschlannm k8nnte die
%dsorptionsanalyag wahrscheinlich gute Dienste
erweisen. .. o ’ '
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ZUSAMMENFASSUNG DBR UNTERSUCHUNG'A

s ,,‘_

Bel der Aasorptlonsanulyse wascht man ‘diec
reinen Koblenwasserstoffe aus: dexr: Adsorptionss#éule
mit Pentan aus; darauf @ie hdheren “ohlenwasserutoffe,
besonders die h3heren Aromate, mit Benzol und schliess-
lich die typisch harzartlgcn Bestanatelle mit Alkohol—.
Benzol 1 : 1. - R Co
N SR

er haben nun gefunden, dass die beste
Welse dieses Herz in Frektionen zu- trennen darin
‘bestent, “'dass man ‘das ‘Verh#ltnis .Benzol ‘Alkohol
Varllert. Da jedoch schon 1 % Athylulkohol einen
sehr grossen‘ulnfluss ‘anusiibt, war es. erwﬁnsoh* einen
etwas weniger aktiven Alsohol anzuwenden,_z B, Iso-
propylalkohol. Auch Methyldth 1iylketon cigned sich zat
zu diesem Zweck. Das aus einem geéltertenﬁamcrlkanlschen
Y 2 01 assorbierte Harz wurde durch Auswaschung nit ,
Isopropylalkohoel : Benzol 1 : 99, nit: Iscpropylalkohol:
Benzol 1 : 19 und schilessllch mit Alkohol : Benzol
1 : 1. 1n.dre1 Fravtlonen von 9 7 bZW, 2.2 und 3.9 %

getrennt.

In der P”aklu genigte es: aedoch das Harsz
mittels Waschung nit Isopropylalkohol : Benzol 1 : 19
ané Alkohol : Benzol 1 : 1 nur in zwei Fraktionen 2zu
trennen.. In nachstehender Tabelle geben wir von dieser
Trennung einige Belsplele. Die grosseﬁ Uniserschiede
in den Verseifungszahlen (Vv.z.) der-Harzfraktionen
'zelgen, dasg eine- senr karakterlstlsch Trennung er-

,relcht Worﬂen 1st.

ZAMLENTAFEL 7. -

—-—mmmm = ..—__===:___=___==,

Eoooas = == S 2 &= = ]

E ' ' : Herz : gesamtharz- i

e = gehalt 5

S . ) it

.y Mit Isopropyl- Mit Alkohol : H

ol :

- Unfersuchtes alkohol * Benzol - Benzol 2

: 1319 1 1 ;

A T s oz boe jve

Am. CY 2, 11 Stunden Im S R T A LI 3.6 88 15.5 :

Deutzdtotor . - o g

g Bal ik Papan, 20 Stunden Im : 11.8 25 1.6 B (¥ 6.4 - °

.- Cof Re=Moter - = - . 1. : h ; oo
Recfiflou, 8 Stunden im o 12.8 21 2.9 66 : 15.3

‘ Devtz-Motor . . Coe ! i i

EE =sa=s: zzoasssdaxsSsIITED === zzedssE = L s=s=a=k=sd

Co Auch Was das Aussere anbelangt ~nterschelden
gich die zwei Harzfrakiionen ganz scharf: die erste
-Fraktion hat meistens eine rotbraunc Farbe ur? ist sear’
viskds, die Alkohol : Benzol Fraktrvn—dagegen ist im
allgemelnen schw&gﬁ—ﬁﬁérfest.
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. Neben der Harzbeétimhupgfhabeh'wirVeinen

'Orien%iérénden-Versuchvgemacht.um festzustellen ob.

guch "Lack" und nOxydotionsschlann®" mittels der

_Adsorptionsanalyse'getrennt werden. kdnnen.’

GEPLANTE UNTERSUCHUNG:

Wir hoffen die Adsorptionsanalyse auch
enwenden ‘zu kénnen um schnell ginen Eindruck zu

‘gewinnen vom Gehalt an Lack- und Oxydationsschlamn,
"d.h. von Produkten mit hobhem bzw. niedrigem Sauer-
‘stoffgehalt, im Schmierdlschlamm, Zu diesen. Zweck

werden ,wir eine Anzahl Vorsuche anstellen.

FESTSETZUNG DER AN KONSISTENTE

FETTE %20 STELLENDEN ANFORDERUN-

GEN UND ENTWICKLUNG GEEIGNETER
- PRUFMETHODEN. . :

"Dasgﬁleiﬁlagerapparat'zhr Prifung der

:Schmiéreigenschaften:der,kcnsistentenFette'im~

Vergleich zu Schmierdlen wurde fertigegestellt. ,
Die Arbeiten mit dem semitechnischen'Apparat far
xontinuierliche Fettherstellung -(Rhenania-Arboits-
plan) nahmen—jedoch-die bezilglichen Experimentatoren
Jermassen in Anspruch, dass Kkeine Z2eit fir Unter-
suchungen.mit den Gleitlagerapparat ibrig blieb.

— v e Wt -

ENTWICKLUNG UND VERBESSERUNG

VON LABORATORIUMSKMETHODEN ZUR

FESTSTELLUNG VON ABNUTZUNG UND
. ALTERUNG VON SCHMIBROLEN IM ™
:  MOTORENBETRIEB.

1. UNTERSUCHUNGSTEEMA:

Abwutsungsversuche nit 4 Kugelapharat unier
Ausschaltung von Luftsaverstoff. _ .

- Die im vorigen Monatsbericht erwiéhnten
Versuche wurden mit Stickstoff, der durch c¢ine
etwa 60 cm lange Siule @it alkalischem Pyrogallcl
und danach’&urch ein Wattenfilter geleitet warde,
wiederholt. Wir verviandten. wiedervn #z" S.X.F.
Zugeln welche zuvor.auf eine -Kontakt l1Aiche won
etwa 2 nn P abgenutzt worden waren. :
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Abnutzungsversuche ohne Schmlerm)tfel mlt iv

ZAHLENTAFEL 8.

.«
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Die. Ergebnlsse dleser Versuehe folgen

gfanlf wugeln.

.. Dorehschn {ttl lcher Fi&chendruck etwa 10 kg/cm « Glelt-
. -geschwindlgkelt etwa.25 em/Sek. Versuchsdaver 1 Stunde.

Es stellte sich also Heruus,

ar

=== ¥ . * s== i === =%

i: ; Ourchschnittiiche : Idem §Ve;g?o$sermg durch E
Kontzk#f 12che- vor ! nach dem ; Abnutzung wahrend h

+ . dem Versuch Versuch : des Versoches &

: - H t. &

. .. - . B : P - s ’ 'ﬁ
I Luft” N : IS mm 5 2.42 mm 0.52 ma E

i Duplo ' Pres o t2g3 m 0.55
Y In -eingt Strom gere irgten: $1~1Ck- 1,76 171,78 n Q.52 ;
B (etwe" 100 L pro S’runde) stette - : o §
© ouplo’ : 1.75 ol.76 G.01 - g
Triplo 1.80 n P 1.80° 0 0.00 " E

s3= ==3szzz=zazs=asasstrbosaxassceskesszssssoszsnasvenzossd

35 bei der

Verwendung von mit a2lkalischem Pyrogallol gereinigten

. Stickastoff unter den gegebeﬂenVersﬁchsbpﬂlngun
keine Abnutzung auftret.

Dexr letztere Ve

nit denselben Kugeln in Luft wiederh alt.
w1~der Abnutzung von dersélben Grﬁssenordnung auf wie
buz den anderen Versuchen 1n Lu t

Yersuche,

auf dem Vierku,
Dricken (300 bis 19000 kg/cm

en fast

;rsuch wurda

Aierbei trat

. : Die Ergebnisse stlmmen mit éencM der
gnlagparat bei viel hp
). und vei klelnergn

sren

Gleltgeschw1n&1gue1ten (bis etwa 5 cn/Sek., ausgii--

fanrd iberein.

GEPLARNTE UNTERSUCHUNG:

. .

=1 Wir wollen-

i

noch feststellew wic

hoch dex

kritische Flichendruck und die kritische Gleitge-~
"oxydative"

schwindigkeit sind,

Abnutzung in
(Fressen:

Entfernung von

>

UVTERSUCHUYGSTBEMA'

fiber denen die
"mechanlsche" Lbnutzung ﬁoorgcht
etalltellchen)

Ahnutzungsversuche in Motor.

Wach einer Reparatu* von 21emllch langer Deauer

-am Deutz Motor waren wiTr wieder instande

einige

.Aonutyunssversuchg nit verschicdenen Scumierdlen

"anzustellen.
" aus,

Wir fidhrten einc

wobei der Motor gestartet un

Vollast gedreht wurde bis das "“hiwas
wes etwa. 17 Minuten dauerte, wonach dle Abnutzun
Als O1le wurdﬂn

der Kolbenringe gemessen wurde.

Aﬂ"“hl Versuche
dann Ch

mter
sradetn,
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Penna Bright Stock und Penna Neutral gebraucht.-
Bei étwg‘zehn.versuohen war‘die:Abnﬁtzung bei

beiden Dlen ungefBhr dieselbe.

:  Wir werden noch ein& Anzkhl Ole in
dieser Weise.und,auch.in.VersuOhbn lingereY
Dauer untersuchen. ' . :

+Die SchWefeianélysen-der'AuépufngSe-cines
" Benzinmotors wurden fortgesetzt. Bei diesen

Versuchen wurde die Leitung zwisehen Motor-
auspuff und Waschflaschen elektrisch erwiarnt,

so dass keine vorzeitliche Wasserkondensation
nuftreten konnte. Diese Methode fihris.auch jetzt

wicht zu duplizicrbaren Ergebunissen. Dann fandon

wir, dass Motorauspuffgase aus einer. Kaliumjodid-
1ssung Jod freimachen ktnndn. Dies.ist hochsi-

‘wahrscheinlich der Gegenwart von Perpxyden in

den Auspuffgasen-zuzuschreiben. Wir nmilssen also
auf die SO,-Bestimnung durch ibsorption in einer

:KaliumjodiEIBSung verzichten und fihrten nun

eine Anzahl Versuche aus, bei denen eine Jod-
18sung in 50 %-igen Alkohol als. Adsorptions~

fliissigkeit? gebraucht wurde. Wir  fanden jetzt
‘ziemlich gut duplizierbare Werte. Fast aller

Schwefel war in Form von S0, anwesend, Rine
Kentrollbestimnung des Gesafmtschwefelgehaltes

‘mit der H,0,-Methode ergabd jedeoch: mehr Schwefel
.als theoretisch anwesend sein konnte, so dass

auch die Soz—BestimmungwinMZweifel gezogen wird.

- e - S r  —

UNTERSUCHUNG MECHANISCHER
EIGENSCHAFTEN VON STRASSEN-
BAUMISCHUNGEN.

Zerreisgsversuche,

nit MO
Zusamn
Harthe

waren.

Es wurden Zerreissversuche angestellt
rtelmischungen, wovon das Aggregat oeine bestinmmte
ensetzung hatte und worin Bitumina verschiedener.
it-(Ausgangspenetratiqn) verarbeitet worden

Fiir jede Mischung wurde bei diesen

Versuchen die Deformationsgeschwindigkeit im Verhdlt-

wmis 1

: 10 : 100 variier® wihrend die Versuche bei .

+ 20° € und - 5¢ ¢ stattfanden.
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Bitumina aus venezolanischem’ grundstoff Pen. 20/30,

. Pens 50/60, Pen, 80/100 und Pei. 180/200) ausgefihrt.
- Obwohl diese Versuche jetzt beendigt singd, stehen
der Beorbeitung der Ergednisse und besonders der
Korrelation derselben mit den entsprechenden Zell-
und Druckversuchen noch Schwierigkeiten im Wege, 8o
dass wir Zie Formul:.erunb unserer Schlussfolgerungen
noch’ aufschleoen niissen.

Diese Untersuc ung wurde mig vier

II-C-6.  RHEOLOGIE VON BITUMEN UND
. UFTERSUCHUNG FACH DER WAS
SERDURCALASSIGKEIT.

.&n diesen Gegensvand wurde in der
Berlchtperlo 1e nicht gearbeitet, dn die gesante
Abtcllung mxt externan Auftrigen beschdftigt war.

II-C-T7. Ao;BALTBITUMLNANWEHDUNGEW
IN¥ DER- INDUSTRIE UND IJ ’
. . BAUGEWERBE..

1 UNTERSUCHUWGSTHEMA‘~

r———

- Untersuchung nuch der’ LcetgnngKelﬁ
von bitumin8sen Schichten gegen Shuren verschie-~
denexr Konzentration.

(Siene Momatsbericht Mai 1943).

Die der Wirkunz von Schwefelsiure,
Sslzsiure uwnd einigen organischen SHuren ver-—
schigdlener Konzentration ausgesetzten bituni-~
ndgen Schichten sind wiederum: inspiziert worden.
Keine wesentliche Anderungen in Vergleich zu der
- Ietztabgehaltenen Inspe&tion im Mei 1943 haben
81ch Jargebotan.,

et

Es ‘hat sich heraus,estellt W1eSehr
die Saurefestigkeit{ vonm Bltumen—Fﬁllstof;kom—
positionen durch die Sgurefestigkeit des Fill-

- gstoffes beldingt wird; Zusammensetzungen nit
(Quarz)sand, der nur einige Prozente in SZure
13sliche Bestandteile enthielt, wurden euf die
Dauer Aurch die Saure angegrlffen (anter Blasen-
tildung).
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UNTERSUCHUNGSTHEMA:

.’ ' Porenfreie, saurefés%elﬁiﬁuuéﬁaﬁsileidung
f£ir_ Beton uni Eigon. T

Ir Beton- und in Risentank sind die
bitunindsen Auskleidungen, engebracht indenm wir
Schichten einer zusanaensetzung von geblasenen
Bitunen wnl .Quarznehl auf die Winde klebten and
diese zweimal'mit“éiner adickflfissigen #ischung
von geblasenen Bitumen, Quaraznchl un? einen
IL8sungsnittel albsitrichen, nun 6 Monate Zex
Wirkung von 15 %-iger Schwefelsfiure bei 60° C
ausgesetzt’gé#esanwfniesewﬂuskleiiung ist noch
vollkommen intakt; der Versuch wird fertgesetzt.

‘_u;f\W(Siehe'Mbnatsbérich£ Juni 1943

UNTERSUCHUNGSTHEMA:
| o ) Haftuhg>?on Asphéltb;ﬁumen an
glasernen‘o@ér siurefesten Fliesgn.
o . we AL .

Es wurden Versuche angestellt Uber die.
Haftung ven Asphaltbitumen an gzlisernen und
saurefesten Fliesen, falls diese mit verdinnten
Sauren in Beriiarung kommens Dies geschah, weil

mon gegenwirtig imnmeT mehr dazu Ubergehen muss

Beizbehllier und shnliche Objekte aus Beton und
Stahl zu schittizen. Hatte man friher dafir Blei

zur Verflgung, jetzt ist nan auf Asphaltbitumen
aagewieson, um 89O mehr da keine Schwefelsdurse,
sondern Salzsiure als Beizf}ﬁssigkeit.benutzt ,
werden muss. Das Asphalfbitunen selbst. gibt zwar
entscheidlenden Schutz, jedoch wiinschi man Sfters
zu'glaichéf'Zeit-giﬁafgﬁaédkung mit sdurefesten
?Ifeséh*zdﬁ“meqhaﬁi&bﬁép‘SdﬁhtZFdes Asphaltbitunens.

1 - W o g
N

USTERSUCHAUNGSTHEMA: . | -

-

Hartheitsbestinmaung von Bitumina £ir

A

S P pe0 e I
Bs wurden aueh vergléichenfte Versuche

iangestéllt wbér eine Hértheitsbestinuung von .
‘Bitumina und sonstige fﬁrrBéhrsohutzmangewandten

Haterialien:“DieSe'Versuéhe-&ﬁénen-zur Korrelation
aer fiblichen deutschen Mebthodq, it Zexr niedeT-

18ndischen $tgndardmeth0de.
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VERBESSERUNG DER' RHEOLOGISCHEN

ETGENSCEAFTEN VOW BITUMEN DURCH
ZUSATZ HOCHMOLEKULARER‘STOFFE.

" II-C-8.

Wagern Brkrankung des Berichterstatters
wird die Berichterstattung fiber diesen Gegenstani auf
folgenden Monat verschoben, .
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I-». - BEREITUCNG TVON .
CEEMISCH-INDTUSTR IELLEN
E R z EUGNISSEN AUF PETR 0-
LEUMG RUXD L‘ ‘ ‘

II-D-1. NEUE CHEMISCHE VERBINDUNGEN
| DURCH OXYDATION YON OLEFINEN
AUS DER GASOLSTRECKE.

4

z

Sleh Monatsc rlcht hr. 5.

- - W8 Sm = e A "

II~D-2 ANWENDUNG VON WASSERSTOFFPEROXYD
s 'AUS ERDOLOXYDATIONSPRODUKTEN IN
DER ORGANISCH-CHEMISSHEN TECENIK

' ZUR SYNTHESE VON GLYKOLEN. -

e

Weoen Erkrankung wuraa in. der Berlcht—'
periode an dlesem hema nicht gparbeltet. '

- v cup Sun e ww ue By D

R N 7 ‘ -"..: i .
II-D-3, RONDENSATION HALOGENIALTIGER
VERBINDUNGEN DURQH’ ENTZIBHUNG

‘ DES. HALOGENS.a

(D
Ppa

Da. die betreffende Abteilung ¥bllig nit
der Bareitung organischer Priparate fir anldere Abtei-
lungen beschiftigt war, wurde an obengenannten Gegen-
stand 1n dex Ber1chtperlode nlcht gearbeitet.
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ISOLIERUNG VOI NICHT-KOHLEN=-
WASSERSTOFFEN AUS ERDOLFRAK-:
TIONEN UND DEREN VERWENDUNG
IN DER CHEMISCHENW INDUSTRIE. -

UNTERSUCHUNGSTHELA:

) JKdnzentrierung stickstoffhaltiger
Produkte in Rohdl. " . - L =

ZUSAMMENFASSUNG DER UNTERSUCHUNG:

: - In unseren vorigen Monatsbericht beschrie-
bYen wir die chromatographische Abscrption eines von
fifichtigen Bestandteilen und Asphalienen befreiten
kXalifornischen Rohdls. Es wurde dabel auseinander-
gosetzt wie wir eine Reihe stickstoffhaltiger Frak- ,
tionen erhielten; die zusammengefiigt und aufg neuwe siner
chromnatographischen Absorption unterzogen wurden.

. -~ Obgleich wir diesen Versuch mit verschie-
denen Adsdérbentien (Fleridin, Bersiure, Aluminiumoxyil,
Palk, wasserfreie Oxelsiure und Silicagel) “susfihrien,
gelang es - in keinen - dieger. F#lle eine weitere Trennnung
zu erzielen, Ein Vewrsuch: um aus dieser Frokiicen durch
Behandlung nit Sublimat, Pikrinsiure oder Hexanethylen-
tetranin eine kristallinische Additionsverbindung 2zu
erhalten, mislang chbensc. Die einige Trennung, die
sich als m¥glich herausstellte, war die mit Hilfe

von Pentan, wobei noeh eine Menge Aspheltene abhge=

trennt wurde.

, : .~ Die -chromatographische Absorption derx
(in Benzol geldsten) Aspnaltenfraktion erwies sich
gleichfalls nls unsusfithrbar, trotsz der Tatsache,
dess wir auoch hier mechrere Adsorbentien ausprobierten.
Ebensowenig gélang es uns: lie Stiokstoffverbindungen
durch vorsichtige, tagelange Extrakticn mit Pentan in
¢ine stickstoffreie und eine stickstoffhaltige Fraktion
zu trennen, -

Die bei dieser Untersuchung erhaltenen

v‘Dgtén weigsen daruf hin, dass der Stickstoff zu kohlen-~
. stoffreichen wid sbicksteffarmen Produkten gehdTt,

die in bezug euf verwandte Verbinduungen keine markante
Unterschiegde aufweisen. Falls dies.zutrifft, wird 4ie
M8glickhkeit zum Isoliexen von stickstcffhaltigen
Einzelstcffen sehr gering sein; eine Bestimmung des
nittleren Melekulargewichts der erhalten Fraktionen
wird unshieriither nikere Auskunft geben.

Die Tatsache, dass die stickstoffhaltigen
Produlkte zusanmen nit den Asphaltenen smwaesend sind,
verringert das technische Interesse an der wvorlie-
genden Materio in erheblichem Masse.
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Die wiasenachaftlzche Seite ist JGdOOh etwas interes=
santer; es ist aber schr fraglioh obd dieses wirtschaft-

liche Interesse d4ie Mthe  und den grossen Kostenaufwand,
die eine sc schwere chemische Untersuchung dieser
hochmolesularen Konplexe erfordert, wohl aufwiegt.
Nach einiger-zusBizlichen Abrundungsarbeit werden wir

diese Untersuchung einstweilen einstellen.

UNTERSUCHUNGEYN NACHE DER QUALITATS-

VERBESSERUNG VON ESTERSALZEN AUS

ERDOLOLEFINEN UXD DEREN VERWENDUNG

ALS FETTFREIES. SEIFENAUSTAUSCH— o
PRODUXT .

, Wie im Monatsbericht Nr. 1. mxtgetellt
worden ist, wird vorliufig an diesen Gegenstan4 nicht
goarbeitet werden. :
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‘Oviziden.

N I
“II-E. "  ANWESDUNG VOE
OLPRODUKTEYN 2UR BERGEI~-
‘TUN.G VO_N}PFLANZENSCHUTZ-—
MITTEDLVN.

*::drz-z—:'::::.—:.::..n—a:::\_:=..=:===:=—'====:=:=======._==========xa

WEITER& EN”WICKLUNG VON INSLK- .
QIZIDEN FUR .SOMYiBR~ UND WINTER-
- SPRITZUNG.

UNTERSUC: URFSTQEMA

Unterguchung von organischen Stoffen als.

Im vOrlgen Monntsberloht varde nitgeteilt,
dass aus Stichproben herVOrging, dnss ¢inige .der fUzr
die Untersuchung als Insektizide hergestellten Stoffe -

eine stirkero < 6v1zmde als insektizide Wirkung besitzen.

Aus diesem Grunie wurden dze bis Jetzt
hergaltelltar Chlor=Tetralenderivate weiter auf ihre

—ovizilen. Wirkung untersucht. Wir fingon dis Unter-

suchung nit diesen TetralenderiVaten an, weil es im
~Schrifttum Hinweise .gibt, 2ass chlorierte Tetralen-
derlvate st8rker ovizidse sind als die¢ oentsprechende
Naphthalen- und Benzenderivate. Die Stoffe wurden in _
genau derselben Weise disvergiert 2ls ‘bai der Insekti-
zidc-Untersuchung; die toxische Wirkung wurde nit
Hilfe won Mehlmott neicrn geprﬁft.

Die Internretatlon ier dabeld erhaltenen
'Brgebnisse st8sst nber noch auf Schwierigkeiten, weil

¢8 sich inzwischen Aermusgestellt hat, dass 2icse

stark von:dem Art dos -Kontakts mit den Oviziden abhin-~
gig sind. Mit DNC-haltigen L8sungen fihrte die im ersten
Monatsbericht beschriebene Standardmethode zu gut nit
der Praxls dbsreinstimmenden Ergebnissen. Seitdem ist
jedoch Zweifel entstanden, ob diesps Uboreinstinmung
wohl allgeqeln gilt - also 2z.B. auch’ fir Enulsionen
wie die. jetzt herzestellten. Eg haf - sich nimlich
‘herausgestellt, dass nach versc¢hiedenen Methoden behan-
delte Bier, nicht nur in der HB3he des AbtBdtungsprozent-
satzes variieren, sondern dass zcuch die Reihenfolge

1er verschiodenen Pr&parate n1cht fir alle: Methoden
.dieselbe 1st.

Es 81n1 Jetzt ile nachfolgenden Kontakt-
gthoden szur. Anwendung gekonmens

'1l. Lose Bier, nit der zu untersuchenden Flissigkeit

geschiittelt und d4anach auf einem- ‘Blichnertrichter
abfiltriert (Absauzmethode; die originelle Stan-
. dardnethode).

2, Bier, mit Sikkativ auf Obaekt*l&sar zeklebt® und
denmach in die zu untcrsuchende Fldss1gkelt
iunterg@taucht :

004251
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1. UNTERSUCHUNGSTHEEMA: : i
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'z, Bier, mit Sikkatit auf Objektglaser goklgbt und

ARanach nit 2.4 mg ~er Fliissigkeit pro cn vbespri%zt;
daneben -ein ‘Bhnlicher Versuch, abg;_haspritzt nit
-T.2. mg prc on%. - -

B Zuerst is0ll nun festgesﬁelltlweraen'wie_
1iese HMethoden untercinander veorglichen werden kdnnen

an? welche Methode sich am besten fr Aie eigentliche

Untersuchunzg cignet.

 fter die Ardeit im diesen Hinsicht werden
wir.vorliufig terichten untcr der Rubrik IT-E~2, wozu
dieselbe nach ihrer Art tatsichlich gehdTrt. '

FESTSTELLUNG DER INSEKTIZIDEY,.
 DPHEYTOZIDEY UND FUNGIZIDEN WIR-~
XUNG -VON PFLANZENSCHUTZ:ITTELI.

e _Tagesschwankﬁngbn_%éiﬁder*Bastimmung‘der
evigiden Wirkuni von Uinterspritmmitteln., .

‘Diese Untersuchung wurde nichy fort- . -
gesetzt, weil verher.ein Tﬁermastatraum-herzurichten
ist, wo 4die Untorsuchung bei konstanteéer Feuchtig-
keit und Tenmperctur gurchgefihrt werden kdnnta.

2., UNTORSUCHUNGSTHEMA:
Mischversuche nit Mehlmottemneiern.

R Bel &en'Versudhen_mit Mehilmotteneiorn ist
1ic~St¥euung in “en Resulitaten cinas Tages manch-
mal rgxdssar 2ls cem Zufall .zugeschrieben werden
garf. :Da iene Streuung den Standardfchler bYedingd,

.igt Siegsex Punkt von grosgor'ﬁichtigkeit;-besonigrs

jbei;@aﬁhemayiscper Verwertunsg Aer Brzebrnisse.

~ cof ol T o ’ o ’ : o ) Joe

S e e Geprhfthwurdejdeshal?}iob‘einfacher
Mischen dcr Wiow wor dem Versuch genigt, unl ob.
aas Uischen iiberhaupt einen merkbaren Einfluss

- auf 1ie Homozenitit des Materiels hat,. ‘

. Dazu wurden Migohversuche mit!den nor-
 melen welssen an® mit blaugefZrbten EBiern ange-
ste;lt}*unﬁ gwayr ouf 4 verschiedenec. Woisen:

- R

1. Pie Bier wurien in einen Pliesspunktbessin. ungs~
gléschen, das innengmit'wellpdppé'dusgekleiiat
wer;, wihrend 30 #ins tauf ceiner Rollvorrichtung
- gérollt. Lo I ‘

2, Die Biar wurden im selben Glisched wzhrend -
5 Min. ait dcrfﬁaa%—hin_unl her gerollt.
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3. Die Eier wurden wﬁhréndrs,minﬁéenfmﬁefaiﬁéﬁ Pimsel |
'ufua@f'eipem'Uhrglas.génigpht. T ’ o
4. Die Eigr,wﬁrign}wahreha 5§Miﬁutenfaﬁ£'eiﬁém"
__. Urrglas hin und her geschittelt. - - - ¢
-'£~Qw"'A“  ﬁa§h1der;ﬂischﬂngfwurdenAdie Bier auf ein
Uhrglas -geschitttet und4ﬁurde'mitveinem;Spatel<fﬁnfmal
éin Teil in oine Petrischale mit Filtriquapier go~-
‘bracht, worauf die Anzahl blauo.unil weisse EBier gezHhlt
wurde. 3 o N SRTEE Taodd e .

. . Diese Manipulation wurde bei jedex
‘Mi'schmethode zchnmsl wiederholi. Zur Feststellung,

ob die Abweéichungen deor Durchschnittswertc, dic beil

jeder Serie von 5 beobachtet wurdon, ausschliesslich

dem” Zufall oler einer ungenfigenden Mischung zuzuschreiben

wire, wurde. die in dex Wehrscheinlichkeitsrechnung

ﬁbliche“&_—Etobé'angewanthund,ﬁcrlZugeharige Wert
von P festgestellt. (P ist ein Mass, das éangibk, win

igrpssidie.Wahtébheinl;phkeitvis%*'dass,ﬂie Abweichungen
‘pur auf den Zufall zufﬁpkzufﬁhren'sind). e B
e zﬁlvnter-aberﬁalf@éﬁﬁnweﬁiugg Jor X 2~Prove
suf die Verteilung von P findet man 'K .25, wozu_ein
‘Wert von P von gut 50 % gehdrt. Bin solcher Wert ist
baei lieser Art Versuche genlgeni hoeh zu erachten un.
zu  folgoern; 1ass die Abweichungen nicht einer nangel-
hafteor Mischung zuzuschreiben sind. . .
R :Auch bei jeder cinzelnen Mischmethode ist
lie Versteilung von 'A? zufrisdenstellend. )

, e .Wir Aurfen éléo'scﬁiiesseh,’dasé jede
dieser Mischmethoden gu. einer genligend hemogenen Ver—

teilunz der Ejier fihrt.

II-B.3. PRAXKTISCHE PRUFUNG UND
KONTROLLE VON PFLANZEN-
~ SCHUTZMITTELN. '

ZUSAMMENFASSUNG DER UNTE RSUCHUNG :

A. Erntosnalyse der nit Winterspritzmitieln

bospritzten Parzellen.
S Bei der Ausarbeitung der Brgebnissec
ier im;August,'Septenber‘und Oktoher auszgefiihrten
un? in lenm beiden vorigszn Monatsh~richien schon
beil#ifizs besprochenen, Erntecanel se der "in M#rz
" 2.J. bespritzten Obstgirien traten noch die
- folgenden Punkte hervor: o ’ :

1. Die DNC-haltige Mineraldlemulsion “Shell WU 117"
und 2as DNC. in wisseriger ‘Dispersicn enthal-
tendcs Mittel "Shell Witroleum"-warcn imslande
die Qualit#t des Obstes in ungefahr gleichen
Masse—zu verbesserm: .
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(04254 7 ontisen seigro oo sich, day sine Bespriymuss
_ tourer Obstarten chor lohmend ist. als. eing
Begpritzung billiger Obateg,,ugﬁ;zﬁg?ﬂvdil_eine
‘Qualit8tsverbesserung dein touren Obst cine wiel
grassere4?reisérh6hﬁng zhf'Folge‘hat;'

T . So qrgab:die'Bespritzung nit WO 117
vei Jonethan einen.tichtigen l1irekten Gewlnn, bei
.Cox -Orange pippin wurilen die Kosten Ader Bespriztung
gersde geleckt, bei Early Victorie- nicht’ ganz.
Tn letzteren Fall kann der Gewinn (durch Verbesse-
runz Jer Biume)  erst mach oinigen Jahren zun.
Augdruck konumen. ' S
. . .- . Das tilligere Spritzmittel Nitroleun
ergab in sllen Arei FHllen einen Airekten Gewinn—
 saldo.. SV R T
'3, Die Wirkunz von WU 117 gegen Spinnzilbe hatte
. keine Preisexhahung‘ﬂes,Ohstes zur Folge, da der
':spinnmilbenbefall nur den Baunm schwicht, jedoch
‘ias Obst nicht beschldlgt. Der Vorteil Jer Spinn-
nilbenbzkinpfung, 4en WU 117 ﬁberfﬁitrolenm hat,
wird erst durch eine uber eine Reihe von Jahren
fertgesetzte Ernteanalyse aus dem hBheren Brirag
2er mit WU 117 bespritzten Biums zunm Ausdruck
komnen. ' ' . L
B. Bespribzung mit_ Fintorspritsmitieln in Herbat.
ot Rine kombinierteo Bespritzunz gefonm
Spinnnilbe, Blattlaus und Schorf i s-% iitte Oktober,
algq_vor,iem_Laubfall,»ausgefﬁhrt worden. B

: ZDié:ﬂrgebnisée werien~imfhaufe des
#inters unl im nichsten Frihling bekaant. :

- e e S P an S S .

IT-8-4. _STUDIUM DER AN MINERALOLZE UND
| OLEMULSIONEN 2U STELLENDEN AN-
sPrifcEE FUR ANWENDUNG IN PFLAN-
ZENSCHUTZMITTELY.

1.

Higy

o)
NTERSUCHUNGSTHEMA:

© ginfluss des Reffinaregralss auf di:
. Phytoziiit#t von Sommerdlen. '

el b T 2 i

g _ , Die Bereitung einer Serie Ole von verschie-
éenem_Rgffinagegradvdurch die betreffendc Abteilung
kam noch nicht fertig. : B

, . Wir waren aber ncch iz ‘Besitz eines

nit Furfurol weit e;trahiertéﬁ Rectifiowdls, das,
nit Riicksioht auf den Raffinagegrad; nicht >hyto~
zide sein Aurfte (und es gemiss unsercn Versuchen
in den Nioderlsnien auch nicht igt) ader das friher
in Griechenland betrichtliche Scliaden aunf Zitrus-

S — T — — —_




II=E=5.

"o ’/"_ 9 -

bEunet verursacht hatte. Wir habon dieses'ﬁl nun
auch bei unserer Untersuchung harangezogen. Wir
halten es nénlich nicht - fir: ausgeschlossen, dass
'@io phytczide Wirkung in Griechenland dadurch
verursacht wurde, dass das Ol unter Einfluss

des ultravioletten Teils Ades in Griechenland viel
stirkeron Sonncnlichts viele phytoziden Stoffe
bildet. T L e

.- Bs wiri deéshald untersucht werden,
welchen Einfluss eine Bestrahlung nit nltreviolet-
$en Licht (einer Quarzlampe) auf die Phytozilitdt
und eventuell andere Eigenschsften des betreffenden
Ols unl ven norncolen weissen Olen austibt. Mit diesen
"Olen, die wihreifid verschiedensn Zeiten bestrahlt
wurden,haben wir Olemulsionen bereites.

GEPLANTE - UNTERSUCHUNG:

SR Yon don bestrahlten Olen werdem eventuell
einige.Eigenschaften-und von en danit hergestellten
Emulsionen die Phytozi?it#t uniersucht werden. :

" Sobald lie betreffenden Jle fertig sind,
wird daneben auch mit einer Serie Ole. won verschie-
- denem, ansteigenden Raffinagegrad-gearbeitet'
. werden. '

2. UNTERSUCHUNGSTHEMA:

_  Einfluss der physikalischen Eigenschaften
(stabilitidt, Teilchengrdssc, usw.) von Mineralll-
gmulsionen'auf Adie Toxizitib,

Die. im vorigen Monatsbvericht erwihuten
Uritersuchungen wurden fortgesetzt. Sobald eine

Tbersicht iiber Aie Ergebnissc vorlicgt wird
hieriiber niber Bericht erstattet werden.

BEREITUNG VON TINITROKRESOL-
HALTTIGEN SUSPENSIONEN IN WASSER.

UNTERSUCHUNGSTHEMA:

'ffAnaiyéenmethoie'fﬁr Dinitre~-o~kresol

in Shell Nitroleum.

Im vorigeﬁ Monatsbericht wurde mitge-

4eilt, dass bei der Bestimmung des Dinitro-o-kresol-

gehelts in Witroleunm Jurch TPitraticn mit Titan~

trichlorii manchnmal wesentlich zu niedrigs ierte
gefunden wurien. ' '

004255
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T Es stellte sich nun heraus, dass wenn
die.worgeschriebene Kochzeit von 5«7 Minuten genau -
eingehalteon und wann gleich darauf titriert wurde,
die richtigen Verte erhaelten, wurden. Wurde von

diesen Verfahren ein wenig abgewichem, 80 fand man -
zu niedrige Werte. Woreuf dies zurlickzufithren ist, ist
noch nicht bekannt; sobzld mehr Zeit zur Verfligung
ist, wird dies niher untersucht werden. FUr Produk-
tionskontrolle genlgt jvdcsbh dfo nunnehr festgesetzte
Methode« 7 S '
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II-F. YERSCHI E DE N E S.

vANALYTISCHE UNTERSUCHUNGEN .
ZUR UNTERSTUTZUNG DER FOR- .-
SCHUNGSARBEITEY; ENTWICKLUNG
VON LABORATORIUMSAPPARATUR.

1. Glukdsé- und Dextrinbestimgung,

UI\.TBRSUCHUNGS@HLMA. T -

‘Das’ Ausarbelten elner schnellen-
Glukose- ‘and ‘Dextrinbestimnung fur Betriebs-
analyse, wobei ,wegen d8P grossen Knappheit an
'Taliumjodid; mdglichst wenig: uleSer Vervindung
varbraucht wird.
) " Da wir fur dle Herstellung von. Sorbitol
(91eh ‘unter I-6) regelm#ssig viele Glukose- und
Dextrlnbestlmmun?‘ﬂ ausgzufithren haben; war die
Brsetzung Aer itblichen,; viel KJ fordernden
"Methode durch. eine. andere eine dringliche
Aufgabo._~. S : S

ZUSAJMENFASSUNG DER UNTERSUCHUWG‘ »%%»4

Bs wurden von uns zwei’ Methoden aus-—
gearbﬁltet-

a) eine kolorlmetrlschu,

b) ein Titrationsverfahren, geg*ﬁnﬁet auf die
* EBinwirkung von HJirOX"lamlnsaIZOéure auf
Glukose. :

Zu a).
Bei der'kolorlmetrléchén Hethole wird
‘gine ubgewogene Menge des zu ‘untersuchenden :
Stoffes wihrend 10 Minuten mi$-25 cm? Tuff- Lésung
gekochb Nech Abkiihlen und Fildrieren wird die
Farbe des Filtrats, welche, abhiingliz vom Gehalt

an Kuprivarblndungen, von tiefblan wis grin

bis farblos variioert, mit den’ Farben von finf
‘Stenilardldsungen, die: erhalten. werden indem nan

" L&sungen mit 0,15 bzaw. 30, 50 w 65 ng Glukcese

in glelcher Weise bchandelt verglichen.

Es ‘arwies sich als mogllch Glukose-~
bestinmungen - in L8sungen; die nebun Glukoso
~Sorbit wnd Dextrlne enthalten (w1c sie in der
Glukosehydrieraniage crhalten werden), nach
-dieser Methode schnell und alt genﬂg€nﬂer
Genauigkeit zuszufih ren.- D
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- Dn. bei der Neutralialerung inver-
tierter -Dextrinldsungen Gelbfdrbung auftreten

kann, ist die Bestimnung des Gesanmtglukose
"gehalts in diesen L8sungen nech der &olorzmet:}schen
Methods nicat.md8glickh. Es ist in diesenm Frlle ‘
notwandig, 2as:bisher ibliche Titrationsverf=zhren
zur Anwendung-zu bringen, wobei der Gebrauch wvon
‘Kaliunjodid cuf 0.1 g festes KJ beschiinkt werden
kann, indem man die PTitration nit einer Rhodﬁnid—'
‘15sung ausfiithrt. ‘ o

. Wir fanden wa 1ter, ddss Dektrin véllig
in Glukose konvertiert wird, wenn sine L38sung
davon wihrens 10. Mlnuten:mit 2 vi=Saltsiure an
Ruckflusskihler gekeoeht wird. Dies badeutet eine
i erbebliche Zeitersparnis im Versgleich zu den
iiblichen Inversionsverfahren (2% Stunden uit
3 n-SalzsBure auf einen Wasserbad~bochen)

In den in der Glukoqehydrleranlage
erhaltenen Produkten (welche neistens einen
Glukosegehalt von etwa 1 % haben) wirad der Glukose-
.gehalt nun nach obengenannten: kolorimetrischen
Verfahren bostlmmtixruhr nd, :nach Ipver31on, der
Daxtringehalt ermittelt w1rd, inden ran, noch
Kihlen und Neutralisieren, der Gesantglukese-
gehalt lurch Titrieren bestinmt, Die Anzahl ng
Glukcese, abziiglich der kolorinetrisch ermitteliten
Anzahl ng Glukose, ergibt, nacwh Mulitiplizierung
nit dem Faktor 0.9, die "Anzahl nz Dextrin in ider
u*aprﬁngllchen L&sung, : .

Zu'b}.

Wir unterSuchten die Binwirkurnz von.
Hydrcxvlamlnsalzséura a2uf Glukose, analog der &etqn—
bestimaung wie dicecse ia "Sundry Methods Book®
(Nr. L 31) Ybeschrieber ist. Dicse Methole erwies
sich als breuchbar fir die bﬁtriebs4hSQ1gn Bestin-
nung des Glukose~ und Dextrlvgahmlt , wenn, nsach
der Neutralisierung ler- frglgekommenen Salzs&ure
nit Lawge wun? Bromphenolblau. els. Indikator, die
Lssung 2dreimal wahrend einiger Minudten.auf einen
Danpfhel erwirnot,K und dansch titriert wird, bis die
Farbe endgultlg grﬁa~b1au Dlelbt._ '

» Die Betrlebsanalyse glukcse— und lextrin-
haltlger Prodakte erfolgt, lenr non eine abgewogene
Menge des Stoffes nit 10 cc Hygrcxvlpmlnsalzséure
und etwas Bromphenolblaulnclkator wihrend 5 Minuten
auf einen Wasserbad erwidrmt, darauf kihlt und
neutralisiert nit 0,5 . n alkcholischer Lauge
bekannter Kcnzentration. Danach wird.aufs neue
erwdrnt und von geld auf griin-blau- tltriertc

DPiese Manlnulatlon wird mnoch - zwelnal wiedserhclt,
wdhrend ein BlinAversuch-.in glalcher Welse ousSe—
gefihrt wird. Nun gilt:
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wil¥end die gﬁﬁil&e%é
- NaOH«Ldsung und Meﬁ'ylrot‘als'Iniikator titriert

;Sé_. L?904259

abgevogene Stoffmengc-in ng

-Fﬁr'die:Dextrinbestinuung;ﬁird”eine

?ébgaﬁogéﬁe Stoffmnenge in der untoer a beschriebenen

Weise invertiert unil, darauf durch Titration der
Gespntglukosegehalt"in Aer Lésung ernittelt.

Die Zunahme-des Glukosegehalts wihrend

‘der Inversion, nit 0.9 multipliziert, ergibt den
Dextringehalt. - Pl |

Mikro-Schwefelbestinnung nach dem Prinzip dexr
Torbrennungenethode von Heslinga  und Ter Meulen.

‘thEnsvcHUNGsmHEMA:VV: _—-¥w~wr o 'xf"

e Da 1ie bis jetzt von uns angewandte

“Hikro~Cariusmethole zur Bestimmung des Schwefel-
__Qhaltes-bei Aer Mikroanalyse den Nachteil hat,
" la®s sie viel 7eit und Sorge fordert, haben wir
“wversucht eine Bestimpungsnathode auszuarbeiten,

‘welche sich_ auf iiererbrepnung'der-Schwefelhaltigen

- Stoffe, in Ubersinstimmung nit_der Meghodle von
HZeslinga-Ter Meulén (SAM Book 39/38), grinlet. Disse
,Iqtztgépﬁnnté:Methode,'bei‘ier_das durch Verbrennung
“entstandene SO0, in einer H,0 s'oiér'Na23033Lbsung
kwantitativ ge%u

_ nlen~unﬂ‘iurqh'Titrierung bestinmt
wurile, ergibdbt flir BraAdlproiukte schine Brgebnisse.

' Nur bei Stoffen (z.B. stickstoffhalbigen Stoffen),
“7§%e" bei “der Oxylation aniere saurc Reaktionsprodukte

als SOg uni-SO3 ergeben kdnnen, ist Vorsicht zu
ten. s L '

‘petrac

“

'ZUSAMUENFASSUNG DER UNTERSUCHUNG:

X - " Bei unseren ersten oridntierenien
Versuchen im Mikromaszstab, benutzten wir lie

‘bekannte Apparatur nach dlem SAM=Buch, aufgestell?
“in ‘einen der Ublichen Laboratoriunriune. Auch lie

Ausfihrungsweise war nit der nach vem SAM-Buch
{lontisch: als Absorptionsfliissigkeit benutzien

wir 50 cc 3 %-ige H,0, (auf Methylrct neutralisiert)
Schwefelsiure mit 1/50 N

wurde.

Als Probemuster wihliten wir einigc

_ Lackprodukte aus der Untersuchung II-C~1, deren

Schwefelgehalt, bestinmt nach d¢r Mikro=-Carius-

" iethole, schon bekannt war. Die Analyse ‘eines
Lackproiuktes, in “‘om sich nacéh Carius 2.5 % S

" pefand, ergab jedosh boi den MikrciVerbrennungs-

nethode unregcelmissige Resultate: 2.6 = '3.1 =~ 2.2 =
. . . - - ~ . )

2. - 2.9 wat 3.5 %. Do wir vzrautetem, dass

diese zu hohen Ergebnisse lon sauren ~8npfen, welche

aus den Rnum in die Apparatur gesogen wurdei,
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zuzuschreiben waren, vurde ein nit Eohle gefilltes

. ~ani;in ;einem Eohlensdure-Ace ton-Genisch gekiihltes

Absorptionsgefﬁss’vor@eschaltet,-indém”ébﬁliesslidh
die ganze;App%;atur,nach einer Raun, wQ'viel

weniger Gef2hx f#ir saure Dﬁmpfe-auswder“umgebeﬁden

:Luft- drohte, fivergebracht. wurde. Wir erhielten—diek

naéhﬁéiéeﬁien Ergcbnisses i

. _ZAHLENTAFEL 9.

R Y ’.'..

- S<Gehelt nach der " sGehalt nech der
Mikro-Verbrennungse Mikro=Car lusmethodes
. methodes o e L : .
Lackprodukt XXIX -1} - . pze23=2.3 % T 23 %
o XVII— T 29-3.153:0 % .. U - .
" 1§ S T hebelpelyelya s T T 5l #
noNv ©0,840.8 . % . 2.6 %

Hxssmo sm3=xD gzazasudzn= : 2z ==

o ~_Die Verbrennungsmethoﬁe'ergib%falso
bisweilen Resultate, 1ie bedecutend niedriger liegen
als” die nach Caxius orbaltenen, Dies kann Jurch '
unvollstiniige t erbrennung oder durch unvollstindige
‘Absorpbion des gebildeten SO0, gerursacht sein.

Bs ist auch ndglich, jedoch £icht wahrscheinlich,

dass die-BErgebnisse ser Carius-methode zu hooh sind.

L wir brachten nun eiﬁigé'ﬂbﬁnderungen in
der BApparatur und in die;Ausfﬁhrungsweise zZur . '

-Ferbesserung der Verbrennung und der Absorption an.

) o @s wurde eine hBhsre SBule Absorptions=-
flissigkeit zngewandt (10 ecc Hzoz'aﬁf einem Glas-
filter von etwa 2 cm Durchmesser: Hohe Fliissigkeits—
siule 3 bis 4. cm), sowie hoher konzentriertes 1,0
(6 9d~iges) als urspringlich dez Fall war. Die Verbren-
nung wurde =it Sauerstoff statl mit Luft ausgeflihrt,
wghreﬁi’&ie Pemperatur lor Glihzone gesteigert
wﬁtdei"?bhliéSslich wurde_hintef dpm;Verhrennungs—
schiffghen;,jgdoch vor derw G1lithzpne, etwas auf 500° C
erhitzto Platipfolie‘angebraqht'ﬁ;é,ggyor nit Kénigs—
_*z&zr:;-,s‘se:r'___g:eﬁ;‘t:;'ﬁ:.vm.rcle._‘r i ' P :

PO . .Beiden ersteﬁ-Bestimmungen pit der in
dieser Weise abgeBnderten Apparstur siellte es sich
heraus, dass die Verbrennung in sauérstoff zu schnell
verlief., : o

Wie =aus’ den nachfolgenden, nit Lack-

produkt VII'erhaltenenAResultatep'hervbrgéht,

ergab das Anbringen einer Metallumhtillung um Aie
Verbrennungsrohre herum, an d4eT Stelle wo sich

des Verbrennungsschiffchenwbéfiniét;uni’vorsichtigé
und gleichmissige Erwﬁrmung”ies“Schiffchens zegen
3die Strdmungsrichiung les Sauerstoffs keine gealigende
Verbesserung. ' ) : R '

8 A W A S D e D e S mme SR s Sl S

') Siehe Memo#apdum Sk 17 (30.9,1945j.
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- S<Gehalt nach der Mikro-Carlusmethode - T 2.6%. 0
a

n n 0 yrspringlichen Mikro- .. 0.8-0.8 %
- _ " Verbrennungsmethode : _ -
mw _w " n Aikro-Verbrennungs- 1.0 - 1.5 -
L,  methode mit abgedn- SRR 0.9 - 1.0 - 1.2 8

derter Apparatur

= 3 2o sR=IERII=S

: _Der Hdchstwert (1.5 % s) wurde uwuunit-
telbar nach Atzung des Platins mit KSnigswasser
erhalten. o : '

: _ §¢h1103311ch warie nddh'eine‘Bestim~
mung ausgefihrt, bei der der Stoff nicht in Sauer-

-stoff, sonlern in Luft verbrannt wurde. Cbwohl die
Verbrennung in diesem Falle ruhig werliuft, wurde

auch jetzt kein gutes Resultat ecrzielt (0.7 % 8).

: Die Schiussfolgerung scll denn auch,
sein, dass die S-—Bestimmung nach der Verbrennungs-
methode im Mikromaszstab keine zuverlissige Resul-
tate ergibt. ‘ ' ‘ C

: Tur durch Nacharbeiten der mehr perfck-
tionierten iethocde won Pregl ist es uns vielleicht
ndglich gute Ergednisse zu erhalten;  wogen 4eT
hierfir bendtigten Menge Platin ist die diesbezlig-~
1iche Untersuchung momentan nicht auszufihren.

Chemisch~-Analytische Spoktrogra?hie.

Bs wurde eine Methodc zur gualitativen
Mineralanalyse fir diejenizen Fille, dass nur einige
XK3rner eines bestimmten Minerals enwesend sind,

_ausgearbeitet. Es ist dann oft schwer diese Kdrner

mikroskopisch zu detcrminieren, wihroend es nicht
ndglich ist eine chenische und mikroskopische
Analyss auf derartige kleine ilengen anzuwenien, SO
jass die spektrographische iethode hier grosee Vor-
teilec bietot. ' -

v . Die iibliche Mcthode zur kwalitativ-
spektrographischen Untersuchung von Mincralien
besteht darin, dass man diesc in die Bohrung einer
der Elektroden eines Kohlenbogens bringt, wo das ‘
Mineral verdampfi; die sich darin befindlichen Atone
werden dann zun Leuchten angercgt und treten 1inm
Bnissionsspektrun auf. Wegen der beschriinkten
ilenge Spektralkchlen eignete sich diese Methole
nicht so gut f@r unsre Untersuchung. Wir suchten

"daher nach einer Methodc, bei der Letallelcksroien,

die sich wieder rcinigen und aufs ncae verwerien
lessen, benutzt werden k8nnten, Bs zeigte sich, dass
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elektrolytisches4Kupfqr«zw‘¢iesem Zweck gut brauca-
bar war, Un Wegschlcmderung der Edrner des zu unter-
suchenden Hindéral 2urch-Entledung . vorzubeugen, '
wurden Adiese Kdrner nit Natriumaitrat, des, sich.
wegen seines relativ niedrigen~Sohmelzpunk$es
(308° C) uni der kleinen #Anzahl Linien in Watrium-
gpektrun zls sehr geeignet erwies, auf.die Elektro-
den festgekittet. Es stellts sich heraus, 2ass
schon von einem Kdrnchen des Minerals (Durchmesser
0.2 bis 0.% mm) ein sehr deutliches Spektrum erhale
ten wurde, in dem Aie Hauptbestandteile leicht zu
- ddentifiziecren waren, Fur oine Untersuchung nach
Tleuenten, von denen sich nur Syuren in den Kdrnern
befinden, wiirde eine grassére,MengéﬂdeS’Minerals
ntig sein.
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TIIT. FORSCHEHTUNGSA RBEITEDN

TRERALOBLYERKE A

oL - . Fir die Berichterstattung iber die in
diese.Kategorié'fallen&éh*Arboiten seiauf ~den separat
erschienen wifonatsbericht Untersuchungen Arbeits-
plan Rhonania" werwicsen. : :

-—-—----n-.—-.--——--o———--o-‘--——.——-————e-————-.-—é--'--qv‘-.—-—-—.---c-—

Iv. UNTERSUCEUNGEN FUR |
DPIE ROHDLGETW INNUNG A.G., WIEN.
=- - z'==»=,========ﬁ#==‘.~=‘=4=========.-='=:=============:==m=

UNTERSUCZUNGEN YON GESTEIN-
PROBEN (KERNPROBEN) AUS TIEF-
BOHRUNGEN DER R.A.G.

Die angefragten stratigraphischen und
seologischen Deten sinil nunmehr eingegangen.
Ein Bericht iiber die Untersuchung der Bohruangen
‘RQA.G.'2 and 11 ist nun in Bearbeitung.

v. UNTLERSUCHTZUKGEN ¥ONX

SPEZIALOLEN UND LUSTF THRUDNG
vVON KONTROLLANALYSETN F TR
DIE EKROATISCHE 8 HE L L (ZAGRER).

An diesen Gegenstiinden vurde in der
Berichtperiode nicht gearbeitet.

-—---_—-.-————.---...—.--—.-—-”-—.s-.——-——-—.‘-~~———--——d—-———--——-—'
S ¥
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vyr. -+ + FORSCHEHUNGSARBEITEN
SR FHR DRITTEN., -
‘Pro nenoria.

-

viz. BERATUNGEN TFUER DI®
AMSTERDAMER ANDLAGETH,
AUPTSTELLE ©UND B.I.M.

“~ |
o ~ In der Berichtperiode wurden géiﬁé
Resultata grundsitzlichar Bedeutung erhalten, die
fiir Berichterstattung in Betracht kinen.
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1. Herstcllung von. Schmierfetten.

2. Herstellung von Schnierdlen; Regenera ation
,von.Transformator- Turb1nen~ und Kompres—
Bordlen. ‘ .
3. Herstellung von Sch“ﬁlingsbckémpfungs-
mitteln.

4. Herstellung von B;tumenemulsloren und
Glaserklttersqtz.

5 Herstelluna von Lbsungsu1tteln fur”Lacke
und Firnisse.

6. Herstellung von Sor b1t01 uls Zwischen-
produkt fir Jie froﬁuktlon ven Vitamin C.
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A UNTERSUuHUNGEJ AUF DEM GEBIETE DER

OLERFORSCHUHG UKD OLFORDERUEGoh

1. Voraussanen Hber Fﬁnﬁlgkelt von Brﬁ6l
~~ " pgus der Xenntnis der Olmuttergeateine
-2 und der Migrationswege des E~401ls,

g. Untersucbuhgen von Bohrkernen aus den
T .Bohrungen im Osten deT Niederlandien.

3..Sedlment~petrographlsche For°chung,
Korngrdsse—Untersuchun

"4;_Best1nnung der Ausbﬁute an gew1nnbarcn
" Blen aus Clfithrenien Schichtexn. :

5. Verbesserung dor 51ausbeute 8lfihren-
-den Schichten Zurch Vcrdrhngunv rest-
. lichen Dles durch Wasser,

0’\.

Tas Auffln*en gines Ersatzmlttbla fir -
.. Zeme nt sum Abdichten der Bohrlochsohle.

T- Verbesserung von Dickspitlung und Untor-
suchung won Ton auf die Verwendungs-
mﬁgllchkelt fir Dickspﬁlung._

8. Theoretische Untersuchung aach der
"VTiskogitdats— und Thixctropieernie-
drigende Wirkung von Chenikalien
euf Dickspilung.

Sei%o.

O

10

11
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