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I. ERZEUGUNG FUR "D EN ‘
N I E D ERLENDTIS C i B N M AR X T,

EE&GSTELLUNG VOI S .3WIERFLTTEN,

. In vergangenen Monate wurde zum Behuf der
niederlindischen Markte die Qualmtﬁten FAy, Fy,RB und
eine Arit Daue*schmlereytraht in normaler Zusamuensetzung
hergestallt. - R e

Die Installation war “egelmaSGIg im Betriaeb
uni ‘wissenswerte Ergobnl se traten nicht eln, :

- g Uber stattgefvn ene Versuche cann folren~~
das ausgefuhrt werdcen.

Dasg Hzuptmerkmal der Schmierfette ist

ihre Kons:.stenz° Es ist demnach wohl ohnz weiteres deut—
lich, dass fiur 1nuﬁﬁualltat nur geringfiigige Schwankuxn
gen .in diesem Werte / zulissig sind. Das heisst, dass, |
wenn man - was allgenmsin gebriuchlich ist = diese Bigen—
schaft mittels der Aoo.T M,-Penet“aulon zum Ausdruck
bringt, “ieser Wert fiir zine Hnendels sorte innerhald ge-
‘gebenen, ziocmlich engen Grenztu gehaltun Wﬂr“un fuss.

Das ®inhalten dieser Greonzen nun ist 2ine
der schwicrigsten Aufgaben des Produszcnton. In Hambureg
stollt mnan auf Penetration ad indem man diec Ausriithrzeit
variiert, in Gent und Barton wird bein Ausrithren etwas
01 zurﬂckgahulten and Adic also 2twas zu konzentrisrte
Fettmasse bis auf die richtige Ps rebrﬂtlon verdiinnt.

. . Beide Methoden geben zwar Fette gleichex
Penétraticn, aber sclche Fette kdnnen im {ibrigen, #.B.
zwischen Penetration "worked" und "unwor ked" oder in
Stabilitit und Glansz, menr cder, Nonlger storke Unter-
schiede aufw isen.

Amsterdnz hat von. Anfang an versucht diesec
Auxgaben durch eine reprciuzierbares Fettbersitung zu
18sen. Siehe auch ITI.B.6: Studium zunr Herstellung hcchi-
wertiger Schmie rfett ant2r Beriicksichtigung “cs Elnflnv
ses der Xomponenten und der Arbeitsbedingungan,:w

Gelirngt dicse Muthode, so hat sie den Vor-

teil, in Jjeder Hinsichi sleichartige Fette =zu erZcben.

Es zeigte sich, lass felgen-e Takbtoren cines Elnfluss
auf .das Enﬂprodukt sugiiber:

-y e - P . v e e e - M e ey Ve Pum siw o ew e e

1) Die Froduktion ,betrug im Monzt April: FAl 3 Tonncn, F} 26 Tomnen, KB 11 Tonnun,
Fordemaganfeti 2 Tonnen,
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10, diae Rﬁhrgc°chW1n11gk\1t.
20, die Rtthrzcit. :
30, &ig XKdhlgeschwindigkeit.
49, 2exr Siuregrad.

5¢. derx Wassergehalt;

‘Die erstiencnnten drel Paltoron btieten keine
besonders: Schwierigkeiten. Das Binstzllen des richtigen
SEH uregrades und des richitigen Wassergehaltes stellt aber
den Fettkochern nohe Anforderungen. )

Da vor allem der Wassergehalt starken Bin-
fiuss auf den Glanz ausiibt und dieser ‘Faktor VOm kommerziel-
len Standpunkt .aus ﬁberaus_WLchtlJ ist, c¢rschien uns einw

Fusttbereitungsmethode, die das genaue hlnstellar eines »e
stinnten Wassergohaltes ermo*llcpu. von Anfang Iunscnonsvert
Sis wurde schliesslich verwirklicht in unseren Avsrithraute-
kiav fir die Bereitung von Kalks eifefettbon. '

e

Es lst ein 100 Liter-—Autcklav, 4dew ein inten-
siv arbelﬁendes Rithrgang enthil sodass er auch als fus-
rihrpfannec benutzt werden kann. Genaues ®instellen des Was-
sergehaltes arfolgt durch Zusatz eifer bestinmten Wasser—
menzge,. nacr.dem der ‘Inhalt nach statt*e*und sner Versgseifung
wascerfrei gekoecht war. Danach exfolgt das " Abscnliesgen {des
Auntoklavs, sodass kein Wasscrverlust ruftretbn kann.' -

BEs vwurden 10 Chargeu Aalrselfel ttu aus einex
Scrte 01 Feittssiure und Kaolk, unter gonan Jer gleic hén Be-
dln#unren nerpgestellt. Der Selfenmﬁhul* oetrug 13%. S&ure-
ad und Vassergchalt sallter 0,15% und O 75 “betragen, Fol-
~run¢b Brg DnlSS wurden erzie 1«. .
Diz A.S.T.M. VGn penetration "wcrked" schwankte
zwischen 257 und 274 und betrug 4urbhschL*ttllch 266, '

Der Nass P”éhalt schwankte zw1sohen 0,60 uni
o, 82 und betrug 1urchthn*ttllch O 75 «

Der Sguregrad scbwanktn zw1suhénn0,05 und 0,24
unil betrug aurchschnittlich 0,15, '

“"pie Stabilitst der Fette war namezu gleich.

: Wenn man bedenkt .dass beil iem Kochexn. in Je—
schlossenem Gef#ss die Brfahrung 1es Fattkcchers nicht mehr
zur Geltung komnmt, reht aus den Regsultaten hervor, dass
cina schematische, rep*odu21erb ra Fottbereitung durchaus
eine prakiische MMdglichkeit darcfﬂllt.
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I-2,. HERSTELLUNG VON SCEMIBROLEN; REGENERATION VON
PRANSFORMATOR-, TURBINEI- UND KOMPRESSORVLEN.

1. MarinetGl.

-~ - e . v B = v =

Keine Produktion. Keine Bestellungen.

HEergestellt: 11900 kg M5
E 360 kg M2 AZ2 o _
1100 kg Emulgator Halbpredukt.

Mit Jer zugcwiesenen Oleinmenge konnte 7191
mehr Emulgator Falbprod"kt hergestellt werden;
da jedoch das Olein sich gesperrt in einem Lagerhaus
befani, konnite die Produktion nur gering sein. In-
swischen wurfe das Olcin freigegeben. Bs handelt sich
debei um 1900 kg Olein, alsc genigend Itr 5700 kg
Halbprodukt‘od@r 22800 Xz Bohrdl MY.

3+ Schneiddl,

-——.-—---.—-.

Hergestellt: 51 ki MB21
| | 1420 kg Nofatl.
/_’________—/

Diu Bereltung von Nofat®l hat etwa 3 Vachen
gestockt wegen Defecktwerdon der elektrischen Heizung
und wegen der Suche nach einem guten Ers atznittcl
fiir die zermalmten Isclierstiicke aus Porzellan fir
den Autoklav, ‘

- Nech in Bestellung oler noch herzustellen:

54 g MB21
1500 kg. Nofatil,

Hergestellt : 2000 kg
- Noch herzustellen: 2000 kg.

Keine Produktion.

e o e e o ——

6. va01dol.

Keine Produktion. -
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Horgestellt: 527 kg E.P. Spirex .Light.

Hergsst 311t e 94 kg
Noch he*zustel;en' 150 &kg.

.——.———————~-¢—~-~_-~——_——--

.——--————.-——— .-.-——.—-—.».—..-.--.——-——.————-—-——-—-— e oo o ——

9720 kg Double Shell
_ 18 ks Triple Skall Sp.
. 7380 kg Cardandl
46243 kg
646 k
3545
18C
29315

Transfornntordl Wo
AB11 |
ABL

Shelldl 1499

Spihdelbl homc"anlsLert fir die
Fettanlage.

'

a
N

X

 Noch zu bereiten oder in Bostellung:
. d o

180 kg Shelldl 1499 .
9000 kg Cardandl
2000 kg J 80

~Wartet grdsstenteils auf Zewilligualen.

Yerarbeitet etwa 27000 kg gebrauchtes Kom-
pressoril. Daraus bereitet und abgelicfert: ‘
17000 kg leichte Kohlenwasserstcffe

6000 kg Kcmpressordl, in ler #blichen
Weisge mit SchwefelsHure und Erde
"raffiniert.

Monatlich zu ragenerierznde lienze ctwa
- 15000 k3.

—-—-—.-—-.—-—-—.—-—.————————-__—-.---o-...-.._......—..——_—...-—.—..--..—

Versuchsweisz wurden 350 k3 sehr schlach-
tes Transformatordl nit Verseifungszahl 16 raffiniert.



004532
.

Deraus wurden doch noch etwa- 70% Transformatordl mit
guter V D, B,-Probe erhalten.

Noch in Bearbeituns: 2800'kgvTransformator61.

I-3. HERSTELLUNG ‘'VON SCHEADLINGSBREEAMPFUNGSUITTELN.

Die Produktion von Schidlingsbek8apfungsmitteln
in dieser Berlchtpe;lodn betrup-

Shell WU 117 : 32000 Liter
" VAR 60 . '4800 n

: Bei dieser Bereitung wurdenkeine erwidhnens-
werten Erscheinungen festgestellt. Die Herstellung von
Shell Nitroleum in Pernis war schon vor dem 1, M3rz be-
endet worden. Shell WE 103 Wurde wihrend Jdieser Saisoxn
nicht auf don Markbs gebracht, danit wir mdglichst viel 01
fir Shell WU 117 zur Ve“fdgung hatten. Shell Nitrum wird.
erst in der Sommersaison auf Abruf berzitet, wihrend die
Shell WD 200~ PrOQuktlon erst gegen den qerbst in Ang sriff
nenommen wird. o . .

Da das Rohmaterlal (Pﬂraf¢1n59altqest111 t)
fiir die Bereitung von Shell Netzumittel nicht mehr zur
Verfiigung steht, werden wir die Herstellung davon einstel-
len miissen. Bine Restmenge von 220 Liter wiirde noch: abge~
liefert, Bs wird jetzt ein andres MNetzmittel unter den
Namen Shell Humidox'hargestellt (Siche unter I=8).

I-4., HERSTELLUNG VON BITUMBNEMULSION iN UMD GLASERKITTER“ATZ.

Im vorigen Monutsbericht wurde schon das Be-
reitung sprinzgip der Bituménemulsionan 0138 und CIEHPC ‘
auselnandergesetzt Die Bereitung flniet W1e ifolzt statt:

In einen Emulvle*apparat 1asst man geschmolze-
nes Asnhaltbltumen (Pen./25°C 80/100) und cine 15%-ige
bzw. 18%-ige Tonsuspension (far C13S bzw. C13IPC) langsen
-elnfllessen, Die erhaltene Bmulsion wird mittels einer
Schneckenschraube in eine Knetniihle: éing ¢bracht und darin
in etwa % Stunde unter Xilhlung homOfenlslert. Die EBmulsiowu
ist dann eine dicke, waanonrllcne Masse wit einem Bitu-~

. menzehalt von etwa 52% und 13% ‘Ton fiir-Cyz8 bazw. 15% fiur
C13EPC auf Bitumen berechnet. Der Emulsion wird 0,06%
-Formol als Desinfektans zugesetzt., Den Ton ist etwas Oxal-
sdure zugegeben um eine gute Emulgierung zu erzielen,

~ Der ZEmulgierapparat besteht aus einem Behidlter
wit Doppelwand (filr Dampf. oder XiUhlwasser zur Regulierung



004533

-6 -

der Temperatur) in 4dem sich ein vertikaler Zylinder nit
schnellarehenden Rilhrer befindet. Mittels Adieses Riihrers
 wird die zsu emulpgierende Mischung im Zylinder nach unten:
gedringt und an der Aussenseite des Zylinders entlang
wieder nach oben gebracht. Auf Zdiese Weise wird hauptsicn-
lich infolge der grossen Reibung der viskosen Masse eine
gute Emulgierung erzielt. N -

Im IMArz betrug die Produktion von:

€338 (Bnulsion fiir Glaserkittersatsz) 54.Tonnen_
C13HPC ( ®w - " schutzanstriche) 10 "

i

EERSTELLUNG VON LOSUNCSMITTELH FUA LACKE UND FIRNISSE.

1. Herstellung vop Tetrahydronsphtalin.
‘ In der Periode vom ‘). Mirz bis zum 15.April
wurden ‘aus 34,1 Tonnen Naphthalin 34,8 Tonnen Tetra-
hyvdronaphthalin bereitet. Die Zusamnmensetzung des
Reakticnsproduktes schwankt zwischen den in untenstehen-~

. der Tabelle angegebenen Grenzsen: '

!l=================L‘:======r—__.———_._....T.__.___:. ——————— ' - - “
i : - ! Maxi-}Purchschn. | Mini- 1
- ’ ‘ St optmT . 1 ’ C oy mum “
e ———— e o o i e o e o e e e et i

- ' - I
% Tetrahydromaphthalin | 93 |- 91 1 88,5 g
i . 1
“% Dekahydronappthalin - i 9 i 5,5 i 4 ﬁ
i, Naphthalin ! 4,51 3 b1 i

“ ——————————————————— '==I=_=‘===j=::='==::'===‘=,=:::==:=i==-====r:==:‘.'.=lj._l.-

Die Produktion hat einige Verzdgerung erlit-
ten wegen &er Inbetriebsetzung eines neuen VYorheiszers,
wegen einer Reparatur des Blektrolyscurs und wegen 2iner
Verstopfung des Reaktionsrohrs. '

v

Ubrigens nichts zu erwdhnen. .

2, Herstellung vom Mathyloyclohexemol.
- In der obenerwihnten Perioﬁe'whrien aus
14,5 Toxrnen Kresol 14,2 Tonnen Methylcyclohexanol berei-
tet. Obwohl die Hydrierungsrzaktion an 'sich nahezu quar-
titativ verlauft, bleitt die Ausbeute an abgelassgnemn
Brndprodukt wohl 3-5% unter 100% infclge des unumgang-
lichen Verlustes an Reaktionsprodukt, besonders bei der
Filtration, bei der immer eine¢ Menge Stoff in Zer Kate-~

lysatcrmasse zurlckbleibt.

Infolge der unter 1. erwihnten Reparniur des
Elektrclyseurs stockte auch diese Produktion einige
Tazgec, '
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I-6. HERSTELLUNG VON SORBITOL ALS ZWISCHENPRODUKT FUR DIE -
PRODUKTION VON VITAMIN C. | B |

. Bis zum 15 April 1943% hydrierten wir in
- unserer Sorbitolanlage insgesamt 103,3 Tcnnen wosserhal-
tiger Dexirose, d.i. 93,4 Tonnen wasserfreien Grund-
stoffs. a ’ : ' . ‘ '
o Daraus wurde eine Menge von 184 Tonnen
50%-igervsorbit01165ung erhalten. Aus 93,4 Tonnen Dex-
trose wurde also 92 Tonnen Sorbitol hergestellt.

. Durch Bindampfen wurde die 50%-ige L¥sung

zu einem etwa 75%-~igen Sorbitolsirup eingedickt. DPie
Menge abgelieferten EBndproduktes war 124,5 Ponnen. Dexr
Sorbitclgehalt dieser Menge variierte von 72,4 bis 15,6%.

I-7. HERSTELLUNG VON REINGLY¥ROL.FUR PHILIPS,  BELNDHOVEN.

) Eine sehr unreine Qualitidt rohes Glykol--
wurde uns in dieser Periode zur Destilletion zugesandl.
Es war denn auch notwendig den Rohstoff vor der Destil-
lation einer Raffinage zu unterwerfen. ‘ '

o Aus 3,2 Tonnen Rohstoff erhielten wir’
1,8 Tonnen Destillat, das den gestellten Reinheitsan-
forderungen entsprach. Die Durchschnittsausbeute an
" reinem Endprodukt, berechnet auf Ausganzgsprodukt be-
trug also bei der ausgefiéthrten Destillationen 56%.

I-8., HERSTELLUNG VON SEIFENAUSTAUSCHSTOFFEN.

Aus 6,3 Tonnen dastillierter Pelymere wur-
den nach Oxydation und nach Verseifung mit Lauge des
ganren Oxydationsproduktes 6,7 Tonnen Netzmittel
*"Hunidox" erhalten. ‘ :

. %  Dieses Bndprodukt enthilt 35% aktiven Stoff;
aus 6,3 Tonnen Grundstoff wurden also 2,3 Tonnen als
Netzmittel zu verwendenden Reaktionsproduvkiten erhalten,
so dass die Oxydstionsausbeute, auf Grundstoff berech-
net, etwa 37% betragen hat. .

I-9. HERSTELLUNG EINES ERSATZES FUR SYRISCHEN ASPIALT.

o An diesem Gegenstand wurde a2us den im
vorigen Monatsbericht angegebenen Griinden in der ver-
~gangenen Periode nicht gearbeltet.
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II.
ALLGEMXLEIFNE FORSCHUNGSARSBHZIDRH
’ AT Y¥F  DEM ] _ :
ERDO L. UND HMINERALOTLGESBIES?Y I,
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IT-A, UNTERSTUCETXGEEN
AUF DEM GEBIEPE-DER O01E R-
FORSCHUNG UND OLFORDERTUTING.
e ==================== ====$==—==== =mmomEmem ==

IT-A-1. VORAUSSACEN UBER DIE FUNDIGKEIT VON ERDOL AUS
DER KENNTNIS DER OLMUTTERGESTEINE UND DIE
YIGRATIONSWEGE DES ERDOLS.

_ Imn Anschluss an unseren vorigen Monatsbe-—
richt teilen wir folgendes mit: ‘

' Im allgemeinen sind Roh8le bei der Migra~
tion und danach wihrend "der ‘Akkumulation chemischen
und physikalischen Verinderungen: 4der sogenannten 51
diagenese, ausgesetzt, ' ' ‘

. Un feststellen zu k8nnen, ob Ole von
verschiedenen Feldern und aus veérschiedenen Schichten
ein und desselben Olgebietes aus einém oder mehreren
Olmuttergesteinen herrlihren und wie sie migriert sind,
miissen Oleigenschaften ermittelt werden, die Zgsgen
"diese Diagenese bestindig sind. - o

» , Erster Zweck der vorliegenden Untersuchung
ist, allgemeine Gesetzm&ssigkeiten»auf.diesem-Gebiete
zu ermitteln. Dazu werden nun Eigenschaften einer An-
‘zahl Roh8le aus einigen Gebieten verschiedener geogra-—
phischer, stratigraphischeruund”tektonischer Lage
untersucht. - : : ' :

'Der kiinftige praktische Zwaock diesgr Un-
tersuchung ist naturgemiss die Anwendung der gefunde=
nen Daten bei der geologischen Schitrfung. Diz bereits
erhalﬁenenwyorléufigen Resultate weisen darauf hin,
dagss Olanalysen, zusammen mni% 2en geologischepn Daten,
einen Bintlick in die Lage und den Urfang von Olmutter-
gesteinen und in die Ricirtungen von Olmigration geben
werden. : o - '

IT-A-2. UNTERSUCHUNGEN VON BOHRKERNEN AUS DEN BOHRUNGEN IM
OSTEN DER.NIEDERLANDE. - C

1} Allgemeine Ubersicht.

Bei der geologischen Schirfung und Ex-~
ploitation ist es notwendig die in einen bestimm-
ten Gebiet gefundenen Gesteinschichten erkennen zu
kdnnen. Dabei geben u.a. die Schwankungen in der
mineralogischen Zusammensetzung des Gesteins einen
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guten”Anhaltspunkt.

D1e in den Olgebieteon vorkonmenden Gesteine
bestehen mimdtemh zun ﬂrdsstgm Teil aus uber 98% Quarsz.
Aug digsem Grunde wird bei der mineralogischen Unter-
suchung zur Kennzeichnung der chlchten wvon den soge-~
nannten schweren Mineralicn ausgegangen. Dies =inad
adiz hlnerallen,.dle ‘ein h&heres spez. uow1cht haben.
als Bromoform (spez. Gew, 2,895), mit dem die Trennung
zwischzn !schweren" un&.ﬁbrigeniMin°"°¥1en bcwerkste1«

ligtd wird, .- . - o . o

_ TUm alle Gesteinsarien untersuchen zu k#nnewn
werden die CGesteine in einheitlicher Welise vorbenran-
dalt. Dabei wird das CGestein zerstossen; ‘iie Meilchen

<20 J! werden abgeschlimmt und die westlicken iMinera-

lien mit ve*dunntc* Salzsdure uvnd Sa lpe amghure bve Aan—'
delt. .
Hegh der Trennung mit Browoform wird aus dex

'schweren. Fraktion Jeos Gesteins ¢in Streupriharet berei-

tet, das unter dem pola."‘lca‘t:.onsmlk'f*oskop untzrsuchi
wird., Der Prozentsatz der verschiedenen- s¢1veven Mine-
ralier wird 'durch Zihlung ermitteid

Einz bestimmts Zusammenselzung Cer scnwersh
Fraizbionen. des Gesteins wirhd als schwere-Hineralien-
Assoziation bege sichunet. In einer bestimmten Schicrt

-

“hleidt dis -schwere-Mineralien-~Assoziati Lon innen gewis—~

sen Grenzen, bog:nanrte ’"zufa.“;"en hWank“nﬂ'r" on-
stant. = —_— '
D1 fouhﬂerunﬁen in der mineralogischcn AR

sammensatzung der Mincralasscziationen in sinem verii-

kxalen Profil.woarden als Leitzonen flir die Vorre]atiog
von Brdschlichten benutzt. Dabel mlrm unterschl len
zwischen "vrov1n71a¢un Suk29551urvr und ""TOVlng& SF

echseln®. Auf provinzialen Sukaess1orﬂﬂ J&Slcrte'mlnen
rullonz ~nen kdnnen iiber ein weites Getiet Anwendu
finden. Die durch provinziale Wechsel in: der ming .ahon
gischen Zusammensetzung entstandenen Zonen habern nur
lokale Beieutung. Disse k&nneun jedgeh fir Korrelation
von Schichten in einem bes timmten Olfeld wichtig seirn,

Bohrungen in Osten cCax Niederlande., .
In den vergangenen zwci iloraten yvurden die
Bohrungen S.W.Lhosser 2 und Deuringsn I tauf .schwere Mi-
neralien untersucht. Die Ergebnissc wewden in kurzen
berichtet werien, Die in “diesen Bolrungen nachgewiese-
nan schwcren-klneralienzcnen.entere hen dem Resultat
friher gepriifter Bechrungen. - -
her lie geprifien Bohruwigen sicrh nur
=

da bis
suf kleine Teile s Gesamtprofils dos Mescnoikums be-
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zogen, konn eine Folgerung tiber die vertikale wnage der

gchwere-Hdineralienzonen erst abgegeben werden wenn das
3 3

genze Profil untersucht worden ist. e

IT-A3, SEDIMEET-PETROGRARPHISCES . FORSCHUKG.

Dicsc unfasst zwei Untersuchunsen, ndmlich
nach : : :
1° der Textur und Struktur von Scdimant-

gesteinen; ' :

20 dor Korngr&ssa ven Sedimenten.

Zwac): dieser Untersuchungen ist, zu ~riifen ob
die Mikrositruktur- und ~textur und die Xorngrdsse von Sedi-
menten die Umsitinde, unter denern das Sediment entstanden
ist, andauten, :

Die Gossteine, in dench das 01 sich ansammelt;
bestehen grdestertzils aus Sanden, die sich entweder auf
dem Tande oder im Meer nahe an dezr Xiiste ablagerten.

Kommen in eiansr Bohrung immer marine Tiefwasserablagerun-—
-gen vor, so ist die MBglichkeit, dass sich in der Umgebung
‘Cieser Boharung Kistenablagerungen und also Olspeicherge-
steino befinden, sehr gering. Findet man jedoclh in der
Beoehrung Deltasedimente vor, sc ist die HEglichkeit der An--
wesenheit eines porbsen Gesteins gross. Wenn Fessile on-~
wesend sind kdnnen die Kisten~.und Lanlablagerungen mcls-
tens daran erkeant werden., Da jedoch Landablagerungen
weniz oder %Xeine Fossile enthalton, sind dabei aniere Yenn-~
zeiclien notwendig. o ' :

Zu 1. Untersuchung nach Jer Textur unl Strukbtur wven

Selimentgesteiner.

Dicse erfolgt mittels Dunnschliffe dexr Gesiein
¢ ist seit 1940 weégen Perscnalmangel nur in sebry lan. -

[

(o

gsamem Tempo vorgeschriititen,

Zu 2., Unisersuchung nach der Korngrdssc_ven Sedinernten,

Von razenben Sedimenten, leren Ablagerungsun-
stinde bekannt sind, wird disz Korugrisseverteilung vestinrt
unl graphisch verarbaitat. ' : :

_ Die Untersunchung kann jedoch nur erfolgreich
sein wenn von vearschiecdenen Sedinentaticnsgzbisten mehroere
VMuster untersucht werden. Aus vereinzelten Mustern wirid
n#nlich fas% mie eine Folgeruns gezosen werden “inneq,ds
die Ablagerungsumstinde innerhald bestimmber Grenzan '
schwanken und bestinmte Formen unter versciiedenen Umstar
den auftreten k8nnen. '
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‘Auch deSQ Untersuchunv ist.aus -densalben
Griinden wie die Dﬁnnschllffurtur°uchun¢ stark ver—
z8gert und wird nur wolter"efﬁhrt wenn swischen ande-
ran Untersuchungen Zeit Ubrig bleibt. Insowelit Resul-
tate bekannt sind k¥nnen jedoch verschiedene Typen
Sedlm ante untersehleder warden. : ' :

Vur fie Korn*r093°nuntersuchun“-‘ﬂr die

Réantgenprifung von Seo sdimenten in bezug auf die Olmut-

tergesteinfrage’ (51ene IT-A-I) findet rexelm¥asig stattb.
honatllch werden etwa 5 Musiter auf 2 und 9,5 . abgza-

crlidmmt. Diese Frakxticnen werden zur Rbnt"enunuersudwmg
an Horrn Dr. Favejee in Wageningen velter eWe~Let

BESTIMMUNG DER ATSBEUTE AN GLTINNBARLT LB AUS- 0L~
FUHRENDER SCHICH TEN :

1. Bigenschaften voh;§1f”§merge§_8ché chten.,

a) Prufun» les Binflusses des elﬂktvlscken Wider-
standes der Schi cht und der Spilung. suf den
5P~ Effckt.' ’ -

LT T . :

716 bereits in unseren vorigen Bericht er-
wihnt, lst es nitig ﬁber Schichten verschisdaner
Struktur zu verfizen; man kXann aadurch leichzeitig
‘ein Unterschied in alukt”ISvhyr Widerstand finden,
.degsen Binfluss auf den SP~Bffekt darn gemessSen war-
den k38nnte. Diese unterschiedlich strukturierten
ucl'chtgr kdnnen, wie uns btereiis aus fruheren Mies-—-:
sungen bekzannt war, synthetisch erhalten werdan,
und zwaxr elnersulto aus Fluszsand over Stavbsand,
ancdererseits aus einer Mischuig von Fluszsend und
20% Quarzmehl., Fir unsere Messungen ist es jedoch

ndtig itver dié verschiedznen Schichten in siner scl—
cnen FPorm zu verfiigen. dasgs sie in- der Mitte mit
einsm Bechrloch  verschen werden x¥8nnen, ®ws wurde fes-
halb versucht dic botreffenden anthetlscneu lose~-
sandigen Schlchten zu verfestigen. Versuche nit
P 1yV1nv1harz oder. Polyvinylharz =il ¥itrozellulcse

aren frther bereite *fclglc "eblxboen, “tiege
Schlchten hatten ’elny enﬁvérce mechanisciie TFestig-
keit.. Aluminiumzcment (7 auf Sand) ergab woll ge-
niizend feste Schichten mit Fluszsand, abder nicht it
Staubsani. Ausserdem gub Aie mid Zemenc ‘verfzsbighe
Schicht immer Salze ab, welche die Leltf&hlgkelt in="
konsgtant machten., Auch bewahre'Kauritléim'aIS'Zusatz
zu Staubsani sich als ungeeignet ZuY - Erzielung ciner

ausreichenden mechanischeon Festigkel Bine brauch-
“ars Verfestigungsweise war alsc noch nlcqt sgfunden,

Aus Aiesen Grunrde wurde. beschicssen zu ver-
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suchen natiirliche Schichten zu finden, die infolge
ihrer Strukturdifferenz einen géniigend verschiedenen
elekirischen Widerstand aufwiesen. Bei Priifung vieler
‘Muster stellte sich heraus, dass Oberkirchner und Bent-
heimer Sandstein dieser Anforderung entsprachen. Der
§pezifische Widerstand einer 1%-igen. NaCl-Lisung in

. Oberkirchner Sendstein betrug T47/."in Benthoimer
Sandstein 388 fAxowDie Porositit ersteren Sandsteins
betrug 20,1%, die des letzteren 24,7%, .die Permeabili-
t8texrn betrugen 20 bzw, 2000=3000 Millidarey. Bs sind
jetzt von -diesen Sorten runde Steine mit ¢inem Bohr-
‘1och won 10 om Durchschnitt in der Mitte.in Bestellung,
an denen wir den SP-Effekt messen werden. ’ '

- b) Untersuchungen nach den physikalischen Bigsn-
- ‘gchaften von Tonmassen und won Kernmustern,
" herrithrend wvon Bohrungen aus den Ostlichen
Niederlanden und von Kernmustexn, herrtthrend
aus dem siidlimburgischen Minengebiot.

. " Die Verarbeitung der experimentellen Resultate
derim vorigén_Mdnatsber{cht beschrieben Versuchsfolge,
bei-der der clektrische Widerstand und . dio Porositét
verschiedsner Tonigattungen als Funkition des Druckes
gem~ssen wurdsn, ist praktisch beendel; :im Laufe des
nfichsten Monats wird deritber ein Bericht verdffentlicht
werden. Bs handelt sich dabei u.a. um diec Frage, wie
sich erkliren lZsst, dass der elektrischs Widerstand
von Tonmassen unabhingig ist von der Tiefe, wahrend
doch zu e¢rwarten wire, dass dieser durch Komprinierung
je mach der Tiefe zunehmen wird..

Es wurde nun gefunden, dass die Poipsitat bei
Komprimierung abnsghn, wihrend der elektrische Widerstand
tatsfichlich zunshm, wie aus untenstchender Tabelle ar- '

sichtlich. e 4 -
T b SaeSew 1 hini S

'3 & e ! 1 g !

Oruak aufl Porosi-18per.Yider- i Druck auf b;\nqai-q Spez. Widor- Druok auf | Porosi« Spoz.Widery

den Yon {tdt stand bgi sdon Yon _jtat stend boi 8 den Ton ta¢ atend bei

irn ka/om hn % 125°C ind [in ng/cm2 in % 25°0C ind). i:in tg/cnf.2~4 in ¥ _125°C sn A\
L X s . . .3 o Xemer R T ) X Canrr
o.. feca } 37 -8 s9 Japay 1380 - f 3 {280 1368
515 117,31 2088 - -} 469 24,9 | 4076 i 469 15,2 3345
928 5,8 37292 1 1061 18,7 1428 - T 1078 Y 12,2 8795 :

~ Daraus yasste_also.folgen,-iassaderzelektrische
Widerstand ven Tonschichten mit sunehmonder Tiefe auch
ansteigen wiirde. Trigt man jedoch.dsnm.Temperaturgradien-
ton (etwa 3°C pro 100 m.) Rechnung, -so stellt sich her-
aus, dass_die _Widerastandszuushuma.inielse_des hibexraen
Druckes_zuf_sgrisserer Tiefe_ ebgun_ durch die Widerstands=

— S i e e W e o . — - Py -

——
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gbnghme _als_ Eglsgwégznhéhszgg-£gazgzgiuz-komgeg§iszt,zi£§;

Welter wurde an Hand der Versuchsergebnlsse ge—
priift inwiefern die bekannte hydrodynamische Setzungs-
theoriec von von Terzaghi noch fiir Setzungen unter den von
uns angewandten hohen Beanspruchungen gilt. Dies war nur
teilweige der Fall, Filr eine n#here diesbezligliche Ausein-
andersetzung sei jedoch auf den angezelgten Sonderberlcht
Verieser.

Bei einer bereits im vorlgen Monat angefangenen
Prufung,elnes HMusters Schiefer aus dem Karbon der Staats-
grube "Maurits" (460 m.~ NAP) ergab sich, dass der spezi- ,
fische Widerstarnd bel 25°C unter einem Druok von 967 kg/om
12010 A" betrug., Das Porenvolumen betrug %%. Wihrend also
der elektrische Widerstend von dersalten Grdssencrdnung
war wie die der pbengenannten komprimierten Tone erwies sich
die Porositit als bedecutend goringer. Die Schichirichtung
verhielt sich bei diesem Muster senkrecht zu der Ricdhiung,in
der komprimiert wurde. C

Aus einem zweiten Mustar (500 m.,=- hAP, etwa 5 m.
#ber .Domina Niveau) aus der Staatsgrube "Haurits" -wurden
zwei gzylindrischen Stilicke ausgesc*nltten, eins wcbei die
Schichtrightung wit der Achse des Zylinders paraliel lief
(#luster a) und ein zweites (b) bei dem die Schichirichtung

‘einen Winkel von 45° zu aer Achse hatte. Das Versuchsstuck
.2 hatte einen spu21flsuhen Wicderstand won 7065JL ei

1253 kg/cm? und cine Porositit von 4,6%; das Stiick b hatioe
einen spezgifischen Widerstand von. 102001L bel einem Druck
fon 1200 kg/cm? und eine Porosit#t von 6,5%. Der Unterschied
in Porositit kénnte im Zusammenhang mit den frither ausge=-
fihrten Untersuchungen darsuf hinweisen, dass der Widerstand

-von Muster a grisser wlre als von Mustisr b. Das Entgegen-

gesetzte ist jedeoch der Fall., Vorliufig ist daraus zu :
schliessen, dass die Schichtung einen deutlichen Einfluss
auf den elekxtrischen Widerstand hat. Jetzt werden usteaz.
gemessen, welche aus einem grossen Muster angefertigt wor-
den sind, und deren Schichtrichtung vei dem einen Muster
Sanr=cht auf den Zylindsr stand und be1 dem anderen in der
Riohtung der Achse.

—-—-—‘.—-...-...__..-—-.——..—.—u-—-——---——..—.-._——.—-.-_-—-—.-—-u-.—-.--—.-..--————

Die im vorigen Bericht angeze¢*ten def1n1t1VQn
Messungen zur Bestimmung des Wld:rstandes, den 01 und Gas

"bei gleichzeitiger Strdmung durch pordssz Gesiteine erfahren,

wurden angefangen mit einsm 50 cm langen Xern, dessen Per-
meabilitzt, mit Luft gemessen, 2200 x 10-11 c¢cp? ) betrus.

+) Dies ist ein von uns emgofuhrtas Mass fiir. dia Permcabilitat, ausgedruckt im o.gss.
Einhoiton, dio wir dam im vorigan Baricht erwdhnton, basonders in don Verc.im?ten
Steaten dblichan Millidarey vorzichon. Fur dio Umrcchnung gilt, dess 1 x 10 cm
praktisch glecich 1 Millidarey ist.
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2 Oberfléche des  Durchschnitis wvar 1°.% cmz, e Poro~

t3t 22.2 4. Der Kern wurie gut ﬂvakulert un:? lanczch

11lig mit Peraffindl P- 34 () 25° 00306 POiuL) geBat-

.gt. ‘

. Dem suf 2dese Weise mit D1 ﬂcfhllten Kern werden
sup H1 unrq Gas zugescetzt. Die Gesch 1nrigkeit ﬂlg der
dag Paraffinbl zugegeban wurdo, 2trug 09,0027 /Sck.,
un? die Geschwindigkoeit, mit tyT iie Luft iém Eern zuge—
setzt wurde, betrug 0.,00366 cn’/Sek., Ysrochnet bei 1 itm.
Druck des Gases, Dzs hierzus berechnete Gn8 : UL ~ Verhglt-
"nis wird also l.25. Der Rerr wurde mit einer Geschwinfig-
koit von 1 Umdr./Min. um'sainu'Lﬁngsac&s: in horizontealer
‘Richtung gedreht, Nach etwa vier Wochen, in denen :or
Apparat immer noch einp wenig vcrucssgrt wurap, wurde einc
nahezu stationdre Lage erresicht; wobse L1so die Gas— und
“Oleinfuhr den n~us dem Xern austrctend¢n Gns— un’ ”lmengcn
gleich waren,. , E - P
Der Druck, .der n2tig wor um Gaz und 0} mit der
obenervwidhnten GeschV1n°iga it durch “dcn {Prn hindurchzu--
fiihren, betrug 13.6 cm Quecksilbér. :

, FPiir 2ie SEttigung rurde cin %ert von 82 ¢ gafunier:
es seil jedoch Jvmerkt, cass wir nach Lbschluss Jder Versuchs-
folges noch einige kleine Korrexturzn ~uf Jdiesen wﬁttloungsm
wert,anbringen werden milssen. Sei diesen S¥ttigungsweérli un?
dem iné@stcllten Truckgradicptan vurda ¢ine qlﬂornc~ Si1it%
von 56 6 4 des ursprﬁngllchen wertes un“‘ulngﬂGns*crﬂc blll—
tat von 24042 % dss ursnrﬁng]ichnn Wertes gcfunﬂcn.

Schlicssllch sei noch ervahnt "ass wir noch
2 anal~ge Apparaturcen konstruisren, Ramit wir. Cie Versuechc
beschleunigen k®bnnen, Die vorhandene Apparatur musste mit
Rioksicht auf die gerlnaun Mcng 21 verfﬁgt aren Queckt..i
algeBndert werden, N

II-A-5. VERBESSERUNG DER 5LAUSB$UTE 5LFUHLLNULB‘ c:chTLh aURCH
VEEDRANGUNG RESTLICHEN OLES DURCH #ASSEi, - S

Wie im vorigen Monat mitgpteilt heten wir 435«
Versuche zur Eestinmmung “er 5lausaxutc bedl VerdrEngung von
81 curch Wasser sngefangen mit Hernen "o ug.-natirlichen Sand~
stein, die mit Kpr381n gefuth waren. 1). Diese werden var-
tik=1 ,ufgestallt und Carauf wird Jas ¥asser unten in “en
Xern eingefﬁhrt. Hier soll sino. unrlchtigb Zohl im verig..
Monatsbericht korrigiert werien: 3ig von uns eingzstesllte
Geschwindigkeit der Wasscrfront Lotrug l7.4 m/Iahr
(berechnet als ob rw gunze 31 aus cen 1ern verﬂrénat wurda) .

1) Das bc—nufzfe Kerostin’ hafg: eine Gr.nzf Iach,nSpam ung gegan
* Yasser. von 35.9 Dynen/cm . '
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4s stellbe sich heraus, dass nach etwa.5% Tag

_dje erste Wassermenge. durch den'(49,8 cm 1angen)_Kern

érschion, WObei'SZ,S%'deB vorianienen Kerosins gefilr-
dert wurde. Die daraus berecunete wirkliche Geschwindig-
keit der Wasserfront im Kern wixrd Jonn 33 m pro Jahr.
Hach dem Erscheinen der ersten Wassermernje liessen wir

noch wihrend 6 Tage Wasser durch den Kern strimen. Dabel

'i{8% noch etwa 2% des vorhandisnen Kercsineg nachgafdrdert.
4/9., add

II“-A:‘éc

X7,

Die Gesantausbeube betrug also gub 53%. Der Versuch wur- -
de danach unterbrochen und dar Kern mit Aczton.extrahiert.
Dabei wurde sowchl Wasser wie Kerosin entfsrnt.. Nach
SOrgfaltigem,Trocknen'una Evakuiercn wurde deXx Kern wie=
der mit Kerosin gefillt zur Duplizierunszy des.ersten Ver-
suchs, um die Zuverléssigkeit der angewandten Methodik

zu fiberpriifen. Die im vorigen Monabstericht erwdhnte theo-
retische Berechnungsweise wurde auf Ase Verdrangung des
01s aus obengenannten Kernmuster angewandit. Dex gefundene
nathenatische Wert war jaicch mebirdeutig und also physi-

‘kalisch unbrauchbar. Bs ergab sich, dass dies zurilickzu-~

fihren ist auf die Tatsache, dass die gebrauventen Diffe--
rentialgleichungen am fernsten Punkt den die Wasserfront
in Kern erreicht, nicht anwendbar sind. Eine Erdrterung
jer Bowegung der Wasserfront durch den Xern brachta die
richtige LOsuns dus Problems, die guantitativ zufrieden—
stellend mit den experimentellan Resultaten Ubereinstinnt.
ruf diese Weise kann also der ¥erlauf der Produkte in was-
serfBhrenden Sthichten grundsitzlich berechnet werden.

DAS. AUFFINDEN EINES ERSATZMITTELS FﬁR.ZEMENT ZUM ABbICHTEE

DES BODRNS VON ROHRLOCHERN. , _ ’

. Wegen Personalmangel wurde an diesem‘Gegenqﬁand
nicht gearbeitet. '

VERBESSERUYG VON DICKSPULUNG UKD UHTREPRSTCHUNG VON TON AUF
DIE VERWENDUNGSMOGLICHKEIT iR DICKSPULUNG.

g ‘sel dzran erianert, dass dina vorliegenie Tnter-
suchung darauf gerichtet ist mit Barit erschwarte Spi-
lungszn zusammenzustellen nit einer l#ngeren Lebensdauer
als gewdhnliche Baritsplilungen, jurch Zusatz vor Stoffen,
welche die Tonaufnehne wihrend der Bohrung varhindern.

Zu prifen ist den Einfluss von Quebrachc auf die Lebens-
dauer und auf die Ubrigen Spilungscigenschnftend ‘

¢ -

Es wurden zunichst eine Anzahl Sphiilungen mit
Pentischem Ton (aus Rum#nien) zusanmengestellt, die nicht
mit Barit erschwert waren und denen 10, bzw. 15 und 20%
Quebracho zugesetzt worden waren. Es ergab sich, daés
die Viskositit dieser Splilungen einen fiir die Bchurpraxis
gschr suten Wert hatte, wghrend diese Spillungen such ein
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geringeres tonaufnchmendes Vermdgen hatten als die
Spillungen ohne Quebracho. Dznach sind Spiilungen zusammen-—
gestellt, welche neben Québracho Barit enthalten. Das
gspezifische Gewicht dieser erschwerien Sp#lungen betrug
1,805, Einige Eigenschaften ven einem Teil der bereite-
ten Spitlungen findet man in untenstehender Tabelle.

sama B 3 0 50 A3 SR AN 0 1 E3 00 P2 I A Y 3 MR O 00 5 08 A S WS Y
. 1 nTop- Sadiment: Tonauf= } Viskositdt |
Zusemmensatzung der Spilung , scttling'] bildung | nehmen. ! in @ mm .
' in 24 St. des
bai) " 2) Verm3gen
30% Ton, 10% Quecrecho und Barit bis S.G.1,80 25 keine + 18% § 9
30% n ’ 15% 7 n i 4 1" n 1,80 1% 1] 14% 1C
30% ®, 20% X4 noon u —u 3,80 1% ou 9% 35
20% * , 203 on o omom n o 1,80 6% LI 10% 3

1} Unter tiop settling! vorsteht men dio Konzentrierung des suspundiorton Matocricls
{m unteren Tcil dor SAulo. Die ifnge der klaron FlOcsigkeitssiule im oboron Teil,
 &m Vergloioh zu dor Gesamtlinge der FlOssickeitssBule, in Prozcnten ausgadruckt,
_ergibt dic aufgefiihrton Zahlen, . .
. 2} Darunter wir dio Bildung eines Scdimentios am Bodcn dos Gafdsses verstonden,

» Pas tonaufunshnmends Termdgen wird durch
Riihren dex Spililung mit Stickchen Ton untexr fostge-
setzten Bedingungen bestimmt. Durcir Vergloich der
wihrend einer bestimmien Zeit in eine Blindspilung auil-
genommenen Tonmenge mit der in eine Quebrachos»illung
aufgenommenen Menge erhilt man dann die Verte Idr das
tonsufnehmende Verudgen daT Qucobrachospilung.

Aus. der Tabelle ist orsichtlich, das
die Bigeuschaften dieser Sptilungen in Jjeder Hinsi
als gut zu bezeichnen sind; nur die Tiskositsat der
Splung mit 30% Ton und 20% Quedbracho ist ziemlich
hoch, so dase man in diesem Falle besser eine 20% Ton
und 20% Quedbracho entheltende SpHilung verwenden ‘kann.

m

ht

Q

. . Das Abdichtungsvermbgen dieser Spiilungen
(d.h. das Yermbgen schnazll cinen wenig Wasser durchlas-
senden Tonkuchen auf einer pordsen Wand zu bilden) bo--
wihrte sich bei Messung als ausgeszscichnet,

Es soll noch eire Eigenschaft derx Srilung
besonders untersucht werden, nzmlich die "flufrincss’,
i.i. céie Bigenschaft, Gas mehr oder weniger in der
Spiilung festzuhslten. Ist Jiese zw gross, so geht das
spezifische Gowicht zu stark zurlick und ist die Spl-
lurs also unbrauciibar. :

Danach wzrden wixr noch einige andere Stoffe
als Quebracho als Zusatz prifen, 2anit die beste Lisung
unserer Frage erzioclt wird.
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II-A—B. THEORETISCHE UNTELSUCHUNG N.CH DEF VISR SITﬁTu~
UND TIXOTROPIE- ERNIEDRIG»RDEN ¥IRRONG VfN
CHEMIXALIEN AUF DICKSPULUNG. .

. Ap diesen Gegvnatan- wird \»cgen Personal-
m'mgel nic‘1 geerbeitet.
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II -5, IFTERSUCZUNGERN
AUF LEW GUBIEKETE DY¥2 00T B o Fu
FINALGE UND VE2E.LT¥No2 2T UNG
VON E223L UND DEEEEN 2 R oo
U R T S N,
HERSTLLUNG FOCHWEETIGHR SCHMISEOLE [UYCH SXTHOKTIOX
VON RUCKST *NDILEN WMIT .NTI®ONTRICHLOBT.. '

ntrichlarid.

Extraktion versehiedener Grundstoffe mit Antime

Im vorigen Mon
dass Antimontrichlorid
mittel ist, mit den
Produkten raffiniert wer:
~zu geben der Resultate welche mit An
errgieht werden k*

beute una

(Ungarn) Rickstand (35,4 ¢

efshericht Turde,
¢in ausgezcichn=i
sogar Rlckstama®l:
en kKonnen,

Schon mitgeteilt,
es EBxtraktions-
zu hochwertigen
Un einen Bindruck

timentrichloria
‘nnen; lsscen wir untenstehend fuse- :
Eigenschaften folgen des im Laboratorium
cus. entparaffiniertem una konzentrierten Liepe Pacura
2w.% ouf Poeurc)djuren -
wei Stufen mit 75 Vo1, % Antimon=-

Gegenstromextraktion in 2
chlorid %ei 8Ue ¢
wurde mit R Gew.%Z Terrama bei 25
gleichzeitig zu einen

gedieckxt wurde.

JE!genscHéFfene

Dtchfe'(d 5/y)
Viskositat (E soe c}-
Viskos itéitsindex (v.1.)

e¢rhaltenen

Grundstoff:

0.940
27.2

MY AR

Viskositats-Uichte-Konstante

{(Viscosity Gravity Con-
stant = V.6.C.); k
Conradson Kohleprobe* _
(Conradson' Carbon Test =
C.C.T.}e B
Fllesspunkt (¢ )
Farbe Unlon
B.A.M. -Oxydationsprobe
{British Ajr Minlstery):
Viskos}t3t 100e F(Poisen)
vor Oxydzt fon
nach Oxydat Jcn
Verhadltnls
Ramsbottem Kokszaht
(Ramsbottom Coke Numbar =
ReC.N. )
vor Oxydatjon
nach Oxydatlon
Ausheute (Gew.z)

0.88%

61 mit

Raffinats. Discas heffinat
e ¢ nachbzhandelt, wobei
Viskogitdt ESO: 18.5 ein-

Mira-Soil quflnaiz

“vor Behanclung - nach Behandlung mit Erde

mit Erdes, und Konzentrat {ons
© 0.877 0,895
6l 18.5 a
+ 91 - IR A PP AT,
- . | B ”
0.820 0.820
0.2 0.40
- 16 .
bz Y
- Ze 67
~— 3466
—- 1.37
- 0,%8
- 1.12
'—49 * 5 26 . 5
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Fir ein Grundstoff wis Lisne Pacura Plicketond oind
die 0Oxydetionsvestindigkeit und Qi¢-Ubdbrigzn Bigen~ -
scheften des eingolickben mlra—Sol Reffinwts aks s:hr

‘gut zu beszeichncen.

L1s neuz Grundctoffz werden Tstmark und K.Ah.G.

-buﬂtlllgte und Bucwstﬂn e untersucht werden.

Die Barichterstattung betreffeon? die Versuche mit
der Apparatur zur ?rifung der Misch- und ibsebapro-
bleme und der Frage Hder Rliuckgewinnung des Antimon-
chl-rids wird wegen Erkrankung <es Berlchta“stﬂttc
guf den nichsten Monat verschoben.

- R4

OUALITRxS_'UND AUSZEUTESTEIGERYNG VON =1ChvERTIGHD
HMIEROLEN DU2CH PERROLATION UBER SELEKTIVEN
ADQ RPTIONSHITTALN. |

‘Obwohl ¢ie Versuche in semitechnischem Haszstab

agen. Berconalmanrel vorliufig eingestellt werden
mussten,. wollen wir .zur CFicnticrung doch einige
Mitteilungen machen und zweri-an Fand der bereits
fruhor erhaltencn Resultate bel. der L\r"wl tion von

214317 Tbar weiscen Q1nta.n bauxlt ser vuwher anf
5000 C zvtrocknct rorjun WAY o : -
Diese Versuche wurd:h .in einém Laborztoriums-

apparat auﬂuyfﬁh"t i¢cer - ans einer dickwarndigon

‘Bigernsdule bestand \inn. /4 L. cm, L¥nzg=z 5 cn,

Inhalt ﬁtw~ 759 em> = 7 g Ba 2uxit) .

Das benutzt Schmisr?l \TﬂC 2831) wurde vor der
Perk~lation-benzinfrei gemacht uni zentrifugiert
zur Entfernung fer grbbs’en. Bestanditeilaz<wic Kohle
Schlamm und dgl. Nzch der Perkelaticn - welche hei

2609, C vrfnlgte mit eipnesr Geschwindigkeit wvecn ‘3
A70 g‘at. = wurde das D1 in Fraktizcnen von 700 em
aufgefangen, woyon dic Farbe K, (Extinktionskaeffi-

zient bei 5300 ') uni Verscifufizszahl bestimnmt
wurden. Zur Orientierunz sei bemerkt, dass Farbe

. Union 6. 2atwas R = ¢ enteorrichid u.n‘:'. TUnion 8 etvna
=345 gleich Zst; die Shurezahl “er Fraktioneén ist

kiglnsr als 0.085. | . E . A

. | Resultate: A" : o

Fraktion 1 2 3 4o Bt G 78

5
Farbe (X 0,62 1.7% 2,88 8.4 13.
Verseifungszahl <V,) =~ <U,1 =.-< 3

in rcegenerierte HMotordSle werden [Jetzt kmine An-
forderungen. in bszug auf &iec Farbe gestcllt die
inforderung fur die.Verseifungszahl heisst < 0,E
flir die oaur=’aﬂl < 0.2, Divsen Lnsprichen Zenilz
&lle Frsktionen, so <2ss man insgesamt néch weiter

bl

1o

)4 ()8

-

A
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perkolieren kdnnte, be#or mzn zur Regeneration schreitet.

- - .

- £0 -

.t - Nach Regeneration des Bauxits durch Brennen nit
‘Luft. wurden bei der folgenden Perkolaticn #hnliche Resul-
tate @rhalten. . =
Aus obigen Zahlen kann men sich ein Bild dnvon
machen was .mit Beuxitraffinage =als erreichbar zu bLetrach-—
tepn ist. Wie bercits gesagt soll die Regeneraticn im
semitechnischem Maszstab noch verbessert werden.

II-B~3.‘VERBESSEEUNG VON EXTRARTICNSVERFAHREN.

\ -
. N (Verbesserung der Absetzgeschwincdigkeit von Emulgicnen:
AN fdes Absetzen von Mira-Col- lemulsicnen.

i

Zuerst wcllen wir noch einige Einzelheiten
g geben liber die im vorigen Monatsbericht beilBufig

- erwahnte Tetsache, dass die Absetzgeschwindigkeit von
Emulsionen durch Rezirkulation einer der Phesen sehr
bedeutend beeinflusst werden kann.

Versuche in unserer semitechnischen Misch-
und Absetzapparatur erwiesen nimlich, dass das Mira-
"Sol-Verfahren an der langen Absetzzeit scheitern
“dnnte, falls diese sich nich verbessern lzZsst, denn
im nllgemeinen entstanden bei Extrsktion ven Rick- -
standdlen mit SbC1l., Emulsionen, deren iAbsetzzeit 3za
lang ist Dbevor dig Trennung in zwei Phasen vollkommen
ist.

Die Absetzung wurde deshalb im Laboratorium
bei der Extrektion veon Irak-Riikckstand mit 60 Vol.?%
SbCl. bei 80° C eingehend studiert. In dieser Emulsion
ist aie»RaffinatphaSe dispers. Nun wird i Absetz-
geschwindigkeit einer Emulsion u.z. von der Viskosit¥it
der kontinuierlichen Phase abhBWngig sein. Ist diese
niedrig, so ist die Absctzgeschwindigkeit gross.

Da bei der Mira-S51 Extraktion die Extraktonhase die
viskosere ist, wird man Emulsicnen anstreben miissen

in denen diese Phase die disperse ist. Wie schcn cben
erw#hnt, ist jedoch beim angewendeten Mira-Sol-01
VerhBltnis, das man mit Hincicht auf die Eigenschaf-
ten des Raffinats verwendlen muss, die Raffinztphase
dispers. Es ist 2lsc eine Manipulation auszufiihren,

die zum Zweeck hat die Dispersicn von der Raffinatphass
in die Extraktphase zu bringen. Es liegt auf der

Hand der Emulsicon hierzu eine Scndermenge Raffinatph=ocse
zuzusetzen. Dies kann ohne ‘Beschwerde stattfinden weil
die Gleichgewichtslage durch Vermehrung der Phasen nicht
gerstSrt wird. ' S o '
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Um festzustellen wie die Absetzgeschwindigkeit
vom Verh®ltnis Raffinatphase-Extraktphase in der fmulsion
abhingig ist, wnrde eine Anzahl Versuche angestellt,
bei denen diese Phasen in wechselnden Verh#@ltnissen in
- Schtuttelzylindern emulgiert wurden. Die Brgebnisse
sind in untenstehendem Diagramm dargestellt, in dem
die Zeit in.der céie HElfte der Emulsion sich gesetszt
hat (Halbwertzeit) gegen das Vol.% Extraktphase in der
Emulsion ausgetragen wurde. ' : ‘

Monatsbericht Nr 2

(Ma; 1943)
- O_B_3 ~ Abb, 1

Zeit,in der die Halfte
der Emulsion sich

absetzt, (in Minuten).
- 30T. e
4
-]
8
L]
20+ <
2
[10]
<
3
Y s
(
107 ) /
‘ % ,
% _ A
AR
AN
%A T
wl ‘ L N i i 4

. 20 40 B0. 80 .. -
-'Vol. % Extraktphase in Emulsion

Men erh®lt zwei Kurven, welche fir Emulsionen gelien, in
denen respektive Extrakt- und Raffinatphase dispers
sini. Im Cekiet wo Aie DispeTrsicn vom der Raffinatvhase
in die Extraktphase Ubergeht, betragen die Absetzzeiten
- pur einige Sekunden sobald <die Extraktphase dispcrs ist.
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Zum Vergleich sei bemerkt, dass die Halbwertzeit der
Absebzung einer Emulsion; durch Extraktion von

IraXk Riickstand mit 60 Vol.% 8bCl., erhalten, unter
diesen Bedingungen etwa 15 Minutgn betrigt. In dieser
Emulsion ist das Vol.% Extraktphase etwa 65.

Erniedrigung dieses Prozentsatzes zu 40,
dadurch dass vor der Extraktion dem Irak-Rlickstand
S0 Vol.%fRaffinatphase'zugesetzt'wird,vsallte alsc
eine bedeutend schnellere Absetzung verursachen.
Dies war tatsichlich der Fall. ‘

Die Versuche werden nunmehr in der semitech-
nischen Misch- und Absetzapparatur fortgesebszt, wobeil
durch Rezirkulation der Raffinatphase die Absetzzeit
‘auf ein Minimum beschrinkt werden wird. Diese Versuche
sind jetzt im Gang.

IT-B-4. RONSTITUTIONSERMITTLUNG VON WINERALOLEN DURCH
. SPERTRALANALYSE, C

Die fiir die Raman-Analyse der im vorigen
\ Bericht genannten RKohlenwasserstoffsysteme ausgear-
/7ﬂ%ﬁ3- beitete Methode ermBglicht es nahezu alle durch analy-
_//// tische Rektifikation nicht zu trennende Fraktionen bis
' - zu etwa 110° € von =2us Paraffinen und 6-Ring-Na_.htenen
4‘{{ , bestehenden Ronhlenwasserstoffgemischen zu analysiercn.
j;:;/ Nur fiir das bei etwa 90°-siedende System : 2.3-Dimethyl-
pentan - 2-Methylhexan - 3-Methylhexan wurde Kkeine
Analysenmethode .2usgsarbeitet. Bei einer vorliufigen
Priifung der Ramap-Spekbren dieser Kohlenwasserstoffe
stellte sich n3mlich hersus, dass bei diesem System
grosse Schwierigkeiten zu erwarten sind, so dass cine
weitere Bearbeitung aufgeschoben wurde bis tatsEchlich
Bedlirfnis an eimner Ansalysenmethode fiir diese Fraktion
vorliegen wlirde. : '

‘Die bei hBherer Temperatur siedendemn Frakiionen
rerden im allgemeinen zu viel Romponenten enthelten &ls
desg eine Ramazn-Analyse einer vollstB¥ndigen Fraktion
noch Lussicht suf Erfolg geben kSnnte. Allerdings wire
es in diesem Gebiete m¥glich Apalysenmethoden auszu-—-
arbeiten flir bestimmte Gemische, wenn dles irgenduie
von Interesse ware. So werden z.B. Gemische von iso-
meren Dimethylcyclohexanen in Bearbeitung gepommen
werden. Die d=zzu benBtigten reinen Romponenten werden
augenblicklich bereitet. ’

In der Berichtperiode wurde also 2n erster
gtelle die Umtersuchung der im vorigen Bericht genannten
Rhenanie Spaltdestillztfraktionen in Angriff g=sncmmens
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derdiber werden zu seiner Zeit in. den Rhenanis Monebs—
"berichten nBhere Mitteilungen gemacht- werden. = -
Welter wurd bel der Hipiberbringung der Lhpparatur
‘nach einem anderen Raum die Gelegenheit benutzt

-die Avpparatur an einigen Stellen zu verbes-
seren. -

Als Beisplcl der Methodik FOr die Analyse éiher Fraktion folgt
hier kurzgefasst die'AnalysenmethogS des bercits FrOher ggnanhfen_Sysfems;.
tethylcyclohexan Sdpkte 100.32, n_ = 1.4250) 3 2.2.&-156me1hy1pen?an

(sdpkts 99.3°, N, = 15916) @ neteptan (scipkt. 98.4°, n° = 1.3877), das wegen
der geringen DifFerenz In Fllchtigkeit durch pestillation nicht zvu trennen ist.

' "pas Raman-Spektrum von Methylcyclohexan rat elne scharfe inten-
sive Ligie bei einer Frequenz von 766 cm Y, das von 2.2.4~Trimethylpentan bel
743 cm 3 n.Hepten hat jedoch in seinen Reman-Spekirum- keine einzige Linie, die -
genbgend Intensiv ist und nicht mit Linien anderer spektren zusammenf@llts
Aus diesem Grunde wird fUr die Analysenmethode des DreikomponenfenSys+emS ausser
‘dem Raman-Spekirum auch der Brechungsindex des Gemisches benutzte

Nimmt man FUr die Zusammensetzung eines Genisches einen punk

in eincm Dreieckdiagramm an, dessen Ecken die drei reinen Komponenten darstellen,
so kann man darin elne Linic ziehen auf der alle Punkte liegen, die Zusammen-
setzungen mit dem gemessenen Erechungsindex angeben. :

Die beiden gewdhlten Ramanlinien 766 cmm1 und 743 cm'.1 liegen
so dicht nebeneinandé?, dass sie ntcht getrennt sind zondern einc Doppellinie
bilden.init etnem zw@ispitéigen Profil. Zur Messung der infensititen der einzelnen
Linien ist diesészwefépj#ziges profil zu analysierens pabei benutzt men die in
den Spektren der ejnzelben*Komponenfen gemessenen Profile der Linien. Aus dem
intens{tatsvertdlinis der beiden Linien kann man durch Meltiplizierung mit einem
konstanten Fakjor das Konzentrationsverhilinis der Komponenten ableiten. Der wert
dieses Faktors wurde aus einer Anzahl Eicheufnahmen von Gémischenh mit bekannter
Zusammensetzung bestimmt. s '

Die Gemische, bei denen die Konzentrationen von Methylcyclohexan
vad 2.2.4-Trimethylpentan das gefundene verhalinis besitzen, kann Rjan im Dreieck~
diagramm auch mittels einer Linie darstellen. Der Schniftpunkt dieser und der zum
gemessenen Brechungsindax gehdrigen Linic gibt dann die Zusammensetzung des
Gemisches ane.
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MESSUNG VON GLS-FLUSSIGREITSGLEICHGE®*ICHT AN ZUR
BERECHNUNG VON FRALKTIONIERANLAGEN; DAS SAMMELN
VON DATEN ZUR BRHALTUNG EINES SINDRUCRS UBER DAS
VORKNMMEN .UND- DEN TRANSPORT VON GAS UND OL IN
TIEFLIEGENDEN ULSCHICHTEN. s

' Gas—Flﬁssigkeitsgleibhgewichte'v0n Kohlenwasserstoff-

Sehwefeldioxyd=Gemischen.

Im vorigen Monatsbericht wurce beresits
bemerkt, dass zur Berechnung von Bdelesnuanlagen einige

+ Daten betreffend Gastﬁssigkeitsgleichgewichte von

Schwefeldioxyd—?araffinen;Gemischen fehlen. Es wurde

- deshalb der Entschluss gefasst diese GleiChgéwichte

experimentell zu messen, sowohl an einigen aus reinen
Romponenten zusammengestellten Systemen'wie-an'einigen
in der Praxis vorkommenden Benzin- und Kerosinfraktionen.

VOrgesehen-ist jetzt die Untersuchﬁng_der

. @urch Heptan, Delkan und- Hexadekan mit Schwefeldioxyd

und durch einige Raffinate und Extrakte mit Schwefel-
dioxyd gebildeten Systenme. Von besonderer Bedeutung.
sind die LBslichkeiten -von Schwefeldioxyd unter
Drucken von 1 und 6 Atm. und von Zimmertemperatur

an bis 200° G. - :

Fiir die Messungen bei 1 Atn. jst’ die Apparatur,
wovon Abbildung 2 sinen Eindruck gibt, fertig gékommen
und inzwischen aufgestellt. o _ LR

In zwei uber einander gestellten REumen mit
cinmem Glasfilter als Boden befindet gich-der Bohlen-
wassevrstoff, Bg wird_ein schwacher Strom Schwefeldioxyd
durchgeleitet, indem die - Temperatur mittels eines _
Dampfbades konstant gehalben wird. Sobald nach einiger
Zeit ein Gleichgewicht eingetreten ist wird ein FlUssig-

Xeitsmuster zus dem oberen Raum genommén und der S) -

 Gehalt-bestimmt. Wénn nStig kann der RohlcpnwasserstSff-

gehalt der zugleich vorhandenen Gasphase aus dem Ge-

wichtsverlust des % 7hlenwasserstoffes und der durch-

geleiteteanéhWefe}dioxyd—Menge gefunden werden.

fMit’den Méssﬁngéh'wird.jetzt-angefangen.
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IT-B-6. STUDIOM 7ZUR HERSTELLUNG -HOCHWERTIGER SCdMIunFLTTL
UNTER BERUCRSICHTIGUNG DES EINFLUSSES DER KOM°O—
NENTEN UND DEA'AFBEITSBHDINGUVGEN.

1) Der Einfluss Zer Herstellunhgsweise _auf die"
Ejgenschaften von KQI&fetten. '

e

A Wie schcn im vorigen Monatsberlcht
erwihnt, konnten wir, als Ergebnis nnserer Unter-
suchung in Labsratoriummaszstab,die folgenden all-
gemeinen Regeln . auflstellen fUr den BEinfluss der.Kuhl-

. u&pu) geschwindigkeit, dJder BRiihrgeschwindigkeit .und :der

' " Rihrzeit suf die Eigenschaften von Ralkfettens —
} - Je nledrlger die Bihlgeschwindigkeit, je hiZrter meis-
& . 4tens das Fett. Variierung der Ruhrgeschw1nd1°ke1t hat
’lﬂfﬂ”é " nur e¢inen gerlnﬂen Einfluss auf das Fett, anigstens

wenn diese uUber einem gewissen Mlndestwert 11egt.

sl v : Verklirzung der kiihrzeit glbt im allgemeinen
ein h3rteres Fett; auch diese Rnhrzeit soll jedoch
iber einem gewissen Mlndﬁstwert liegen.
Foan bt ‘Diese Realn wurden pun in Versuchen ‘in

Lo VR omitechnischom Maszstab geprift durch Au s*uhren ,
eines Fettes unter verschiedenen Bedingungen in einem
Ausriihrautcklav von etva 100 Liter. Auch cdiese seni-
technischen Versuche wiesen die Richtigkeit der obemn-
genapnten, im Laboratorium gefundenen Rezdn nach, was
die Breauchbarkeit unserer Standardfettkochmethoce
bestitigt.

_ Wir werden jetzt noch Zen Elnpluss
einiger anderer Fa5t~ren prufbn.

2) Der Einfluss des Rezept s auf die Elgen°cha9ten
von Kdlkfetten. ‘

' ‘Als erstes Thema upsereriUntersuchung
nach dem Einfluss der Zusammensetzung der benBtzten
FettsBuren wurde der Einfluss der Jodzzhl suf die
blgenﬂchaftalvon Ralkfstten kontrolliert. Dazu
vurden in der Standardlaborateor iumappearatur Fette
aus verschiedenen Palmitin-Olshuregemischen (TJod-
zahlen von 2 bis ©0) gekocht, Die Fette werden moment-
an geprift.

3) Rolloidchemische Untersuchung.

e it einzm 30621ell entworfenen, sus zvwel
Parallnlplatten bestehenden Plastometer wirc das
rheologische Verhalten von Fetten beil niedrigen
Schiehspannungen studiert. Ralkfette mit Ulen var-
schiedener Viskositdt werden jetzt untersucht.
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II-B=Tw mNTWICKLLN Vo LNALYSuMFTdOJLN FUR. RCHLE NhASSmRSTOFF—
.. .GEMISGHE .AUS DEM SCHMIBRYLGEBIET E: GRUPI ENANALYSE UND

:STRUKTURANALYSE ZULR AUFRLERUNG DER CHbMI)ChLN RONSTI -

'TUTIQN VON SCHMIEFOLuN.

L e

14

-19) qammlung renrascntatlver er lfra”tlﬁnen.

Dle sechs unsror S"mmluﬁg zuarundc gelegten .

E£rd8le wurden mit Hilfe einer vorliufigen: Rlng?naljse'
‘der betreffenden SchmierZlanteile aus siner viel
'grvsseren ‘Zall zu unsrer Verfligung stehender Ole gemahlt.
Paraffin-, Naphten- und Aromatgehalt der gewihlten
Bie Z€1gt n folgendc nngenane;te Daten:

i} . '
it Penna

: 72 3 20 : 8
"Bilik | 67 ' g : 8 i
ﬂOklahoma t 60 L o€ :‘ 15 H
nSouthern i Y A P/ 390 : 25 ”
iTarakan b 35 - by 238 i 31 '
piiT ' . LR - R i
_.::;::::::::::l::::::::::::::::‘:p::::::j::i::::::t::::::::: momzamm il

NDie-: Fraktlonlerunﬂcn der Bcnna~, Scuthern- und
T-vakan3le.wurden mit etwa R00 kg des. RohBls ausgefihrts
- um Arbeit und Mater i2l zu sparen mussten die fraktionier-
‘ten Mengen der Bilik- und Okla4cm*1lp bis auf etwa 50 ¢g,
dle des M1r131°s blS zuf 7% kg verrlngort werden.

- Jedes D1 wurde in sehr v1ele FrakXti-nen getrennt,
die spiter an Fand der nittleren #slekulargewichte
teilweise zuSamm,nacfugt wurden. .Die definitive Sommlung
bestcht nun fur jedes O1L auss. - o

d. einer ader mehreren "Viorlsuf¥-Fraktionsen;
b, 6 big 8 Gas®l- und Schmier’dlfrzktionen:
,Ce dem Destillatiansrﬁckstané,

' Ejne Ubersicht Uber .die relativen Mengen der end-
gﬁltlgen Fraktionen und ihr mittlervs MplekulargOW1cmt
gibt Adbbildung 3. : e

' Wie schon im vorigen Monstsbericht erwﬁhnt%
sind diesc M"natlurlichen Fraktionéﬁ“ im vorigen Jahr
fextig gestellt worden, und sind wir schon lAngere
Zeit beschiftigt mit der tpllweluen und vollstAns ‘igon
Hydrierung dieser. Pra?tlhnen. Datei hst sich nu folgendes
herausgestellt: ' S :

| RN .
a) Die "vorSLchtlge, anfédngliche Hy"rieru'ngn ist
“nur ausnphmswe"se hinreichend um di¢ Fraktionen

v81llig sauerstoff, stickst >ff- und schwefelfrel
zu machen.
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Fiir die fundgmentelle.analytische LArpbeit wexrden
wir daher als ¥Basis-Fraktionen” sc~lche wahlen
m¥ssan, die einer weiteren partiellew tvdrisrung
upterw>rfen worden sind.

b) Die ¥vollstindige Hydrierung” ist ebenfalls pur
a auspahmszaelse hipreichend um v3llig aromatfrecile
Prodnkts su bekommen. . vir priifen Jetzt drei:
Wege nm Jieses 72421 zu erraichens L .

1. Sulfonierung der tgolletindig? hydrierteon
Fraktionen mitbels 28 cder 100 prozentiger
Sehwefelsdure., Turch diese Behandlung kand
der restliche Arom=ztgchalt vollig herunter=
gedriickt werden; eine zu grindliche Behand- _
lung hat aber den Nachteil, dass such Naphtene

- sngegriffen werdwn, urd Wberdies, dass die
Summe von Bohlenstoff- und Wasserstocffgehaltd
merklich niedriger als 100 % wird.

2. Perkolation Bbar feste idsorbenbis. -
: Kicaclsaurcgel fuhrte bel Tennafraktionsn bald

gun Ziel, versogte abex .1 apderen Ulen.
Wir prifen Jetzt Terr=na fiir dengelben 7weck.

3, Hydrisrung mnit einem gris&en tberschuss =an
Niekrelkatalysator. Hierbei stellts sich
‘hereus, dass die vonm Retalysator abfilérierts
Plissigkeit v91llig aromatfrel wars mnit der
vom Ratalysztor extreahierten Fiiissigkeid
(ctwa 30 - 60 % der ganzen Slmeng=2l) wer
des =ter nicht der Fall, Unterlassung der °
EBxtrastion ist aslsc eln Mittel um v31lig sromat-
freie Frazakticsnen zu bekommen; ein Teil dexr
- urspriinglichsn, nicht~hydrierten Fraktion entzisht
sich dabhei aber der weiteren inalyse. :

Weil die wirklieb -vollstindige Hydrierung
f3r Adie exzkte Anzlyse uncntberhrlich jst, sehen
wir uns gezwubgen, dissen Punkt noch villicge
Aufmerksam¥eit zu widmen. -

2) Bxzakte Gruppenanalyse der Brasifraktionen.

Wiie berelits ervihnt kapn dar ~rcmatgenalt
beatimmt werden durch genane Blementeranalyse der
nichthydrierten und der vollstdndig hydrierten

~ Fraktionen..Diese Elemenbaran=lycen'sin® tell~
" weilse fertig. ' C

S8ind ecipmal die Elementarspalysen der
volletindig hydrierten Fraktiomep aunsgefihrt -
und die¢ mittleren Molekulargewichto derselben
bastimmt, so kann auch der Gehalt sp Nsphten=-
ringen berechnet werden und ist {wepn bestimmte
tnpnahmen gemacht werdem Wter dle Ringoentypsno
der im hydrierten Jle vorhandermen i'zphtene)



i

3)

14004558

~ 28 -

_der Procgéntsats Kohlenstoff in dromat-, Nephten~ und
.Paraffinstruktur genau zu b&pechuen. -;,

Prifunz und Vqrbesserung.der'Waterman;ﬁibganalxsgL_

. Wie bekannt, s$tltzt die Hﬁaterman-ﬁinganalyse”
unter Vermoicdung der Hydrierung auf firlgende Vorauns-
setzungens L i o o o
a. es lst mBglich den Arcmatgehalt des Jles eindeutisz

zu bostimm'm aus Aniltinpunkit, spezifischer Eafrakticn
 und mititlerzm Mplekulargewicht;

‘. es ist mBglich dic spezifische Refraktion des 5198,

auf Gruni. des mit dem aAvomatgehalt zusammenhangenden
snilinpunktes, umzurechnen in: eine spezifische :
Refrektion, welche cag Ul nach vollstédndiger
Hydrierung besitzen wirde; . . L

¢, =8 ist_mBglich den Gehalt. =an Naphtenringen eines
v:llstandig nydrierten Oles zu -berechnen zus der
spezifischen. Refraktion und d=m mittleren Mole¥ular-

gewicht. = . o

Wir sind beschiftigt nit der Priifung Adileser

Voraussetungen und brzuchep dagzy die unter 2) genzunnte

exakte Gruppenanalyse eincr Apnzahl :epr&sentativer
ErdSifrekticnen. - _ . S

o “Vorsussetsung ¢ het sich fir die Praxis
sls genfigend richtig ergeben; wir wsllen die fUr die
Berechnung benStigten Atomrefruktionen fir Xohlenstoff

un” Wasserstoff so genzu wie mBglich bestimuen, well die
ZuverlZasigkeit und Genauigkeit vieler snderer Analyse-

mebthoden damit zusammenhingt.

- "Die Voraussetzﬁngén‘é,unitg, die erfHllt
werden mfissen um der Hydrierung entgeken zm k¥nnen,
haben sieh als sehr zweifelhsft erwiesen. Ip umnsrer
Berichterstattung fiir die Rhenanis hoben wir bereits
pachgewiesen, dass der Anilinpurkt micht gepligend eaddi-
$iv ist um Flr den beabsichtigten Zweck ~hne waiteres

.annehmber zu sein. Wir siné .der ansicht, cass fYir 2ic

Watermen-Rinzanslyse in dieser Tinzicht eindringlics

'Vgrbesserung erfﬂrder1icﬁ'ist:'Wir:h&ffen; dass eine
“systematische Priifung der zu unsrar Verfigung kommendon
Daten diese Verbaeserung besorgen Xann.

Stiuktﬁfaqarvse Jer im 9% vorkommenden Kohlenwasserstoffc.
: , 1Wi§jbgreits‘im“varigéﬁ Monatsbericht erwihnt

sins wir auf der Suthe nach versehicdenen Messungen

physikalischer 4irt, <die weitere fufkl¥irung bei der”

“StrukturanaIYSe'&er.SéhﬁierSlkoh}anwasseraﬁoffe gchen

kSnnten.
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Interesszante -Resultate siné bereits zus

Messungen der magneto-optischen Rkotation hervor-
_gekommews.Der Biirze wegen sel verwiesen auf einen
Bericht won Broersma, Waterman, WesterdiJk und
Wiersma, erschiemen in Physica 10, 97-1%C (1°43), -
‘Yiber ‘eine experimentelle Arbeit aus dem Leaborato-
rium f£9r Technische Physik der Technischen Hoch-
schulé im Delft (in deutscher Sprache Ubersetszt
in unserm Bericéht No. 8981t-vom 13.Jdnuar 1743).
Diese Arbeit wurde in engen Einverstandnis mit
unsremzLaboratorium'ausgefﬁhrtL‘%_ o
i . Die Strimungsdovpelbrechung gidt eben-
falls M3glichkeiten flir die Strukturenalyse. .
Die Resultate eines Studiums des Schrifttums sinc
'in unsrem Bericht N>, 200¢ von Drived.Vet fest-
gelegt worden. Jebzt wird die Herstellung de
" benBtigten Apparstur vorbereitet. e o
" -.. Messungen des Molekularvolumens, der
Viskositht und der sptischen Dispersion sind
im Gange.: . , Ce

. : . . duch dig:chr0qgtografische Analyse von
Ylen biestet vielleicht noch MGglichkeiten, die
 picht vernachldssigt werden dirfen. Eine ‘experi-
mentelle Orientierung hat eben angefangen und
wird'im,nﬁchsten_Monatsbericht-héﬁér besprochan
- werden. B '

I

VORHERSZGUNG- UBER SPALTEIGNUNG VON MIN LILEN AUF

GRUND GEWISSER PHYSIRALISCHER RONSTANTEN.

L ' Den zur Berechnung der "Kennziffer®
einer Erddlfraktion benBtigten mittleren Siedepunkt
und die Dichtg haben wir jetzt fur etwa 80 Frak-
tionen bestimmbt. - - e T '

Es hat. sich dabei gezeigt, dass die

bepechneféfgganiffer:"

1) fiir verachiedene Frektionen eines bestimmten
les innerhalbienger Grenzen komstant 1st;
2) fir verschiedene Jlo variiert und einen Zusem-
mephang zeigt mit der chemischen Ronstitution
tProzentsatz des Kohlenstoffeg in. Agxomet-,
‘Naphten- und Paraffinstruktur) des Oles;

3) fir Mischungen verbchiedenmer Ule eine additive

Grisge. 'i5t. ‘

ey -
TN

Ein Berichﬂ“ﬁber diecsge -erste Prifungs-

‘arbeit ist in Vorbereitung.
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Anschliessepd =n dicse Untersuchung wollen

. wir weiter prifen inwiefern Zusammenﬁang begteht zwischen

II-B-g.

&ennziffer, Anillnbunkt, ‘»sserstofxgehalt, Vlsﬁﬁsitat,
usy.

VEYBESSERUNG VON PHYSIRALISCHEN TREVNUNCSMUTH“DEN FUR
KJHLENJASS&RQTOVFE AUS DEYM DENZINGEBIETE.

Rextiplkaﬁi ngan; ge nach Fengka,

' Die zwei Kolonnen von 3 Meter FABhe, worilber
wir voriges Mal berichteten, wurden mit vasrschiedeonen
automatischen Eilnrichtungen versehen um Daueribebried,
auch iiber Nacht, zu erm®glichen. Die einz, nit einsm .

- Durchmesger von 2 cm, wurde uauptsacFlvch 6ebrvuch’c

fir fundameplelle Messungsn das Rektifikationsvérmigen
betreffend, wbhrend dic'qnderv, mit- 2.5 om Durchmesscy,
uoerwiegfn4 fir prﬂp ative Zweckejangewapdt wurde.

*

Die Messungen Wber des Rektifikationsvern¥gen
wurden mit binZren Gemischep von n.Hevtan und Methylevelo-
hexan ausgefuhrt._bur Sievenunktsunterschied der beiden
Komponenten betrigt 2. C3 des Verh®ltnis der Dampfdrucke
ist gleich 1.07; das F1us<ig1 itsnDamp;glelchgew1cht
gehorcht dem Gesetzc von Razult; die Analyce der bin¥ren
Gemiseche ist leicht und genligend genan auszufuhren mit
Hilfe des Brechungeiéxrponepnbten cder der Dichte, Diese Um-~
stdpde machen dicses System fUr Lnsaren Zwecz sehr
geeign,t. :

. Zur erstcn'ﬁrmentierun - mesean wis die AhhaAn-
gigkeit zwischen Blase-H:zizung, Kﬂlonneeﬂeizung und _
Rfickflussmenge. Es stellte siél herous, dass die RicXx--
flussmeng" prektiech linear mit der 2lease~Heizung zunahm,
wdhrend ‘sie nahezn una‘bangib war von der Kolﬁnne-ﬂelzung.

Zweitans *urﬂf dzs Rekt flkatl ngvers? ‘gen der

K 1Jnnm gemessen Dei totalem Ruaekfluss in Atbhingigkeit

von icr'Puckflussmenge und der. KOl”DDC-JblZUDg. Auci hier

Wnr die Rolonne-Heizung prektisch chnme Einfluss, wihrend
dag Rekt;fikatiunvarmvgan 2ls Fwnktxﬂn der Lickflussmcnes

ein Maximum zelgte. ,

Desg °ekt1f1kat1ansvynm)@3n wurde. gemessen mit
Hil?e der Zusemimenselsung von Blesofillunz X, und Eilck-
fluse X, (X = Molenfraktion 2eér fliichtigsten Komponenten)
nech dc§ von Esenske entwickeltan Formel“




004561 e
'worin A= 1 07 und n = Anzahl ntheoretische

B¥den®, . - SN
Folgende Resultate wurden erreicht‘ ’

F=======:======F=====ﬁ==========u
- 'Riickfluss in | BYSdenzahl i
”ther/Stunde : n "
R R R 1
o , ‘ i : 1
h 3.33 o 50 ﬁ
oo AL - -107
i! 0,68 S Jo7 EE
i — 0,72 o 93 1
i > 0920 ¢+ starke "
TR : N Stzuung 1
&::::::::::::::E::::::::::—:::::”

_ Die BYBdenzahl zeigt also als Funktlon der
Rﬁckflussmenge ein flaches Maximum,- daf” zl1- einer
kleineren Riickflussmenge gehSrt als’die, wobei
_eben noch kelne Stauung eintrltt- :

2) Die AuSarbeltung einer elnfachen und,kurzen.'auf
Extraktion beruhenden, Methode zur- Bestlmmunz von
Aromaten in oleflnhaltlgen BenZ1nen. ’

w:.

o Im vorigen Monatsberlcht ‘wiirde eine
neue. Methode zur Bestimmung des Afomatgehaltes

in olefinhaltigen Benzinen, die anf der Mischbar-
keit von Benzin und Furfural beruhtj ‘beschrieben.
Zu diesem Zweck wurde eine Anzahl Diagré&mnme far
die Siedegrenzen 65-90, $0-125 und 125~ 150° C
aufgestellt, die flir verschiedené Bromzahlen den
Zusammenhang darstellen. zwischenidem Aromatgehalt
und der Volumenabnahge des Benzins,-41§ man be-
kommt -wenn man 10 em” Benzin mit "10 en Furfural
bei 0° C mischt. Mit Hilfe dieser Diagramme wurde
jetzt zur ﬂberprufung der Methodik der iromatgehalt
einer Anzahl Dehydrierungsbenz:ne bestimmt, deren
Aromatgehalt auch durch Extraktion mit Séhwefel-
saure, nach Entfernung der Olefine mit Thloglykol—
sédure, ermittelt wurde.

Die erz;elten Resultate sinﬂ in nach-
folgender Tafel zusammengegtellt.

Muster Siede~ Brom-' . Vol.% Aromat
Nr. grenzen zahl . Furfural- Thiogly- Disper— -
' ° C. . ,{‘methaﬂe . kclmeth. sionsmeth.

1 65-90 26 11.5 12.5 -y -

2 g0=125 15 27.5 30,5 28.5

A 90-125 42 . 15.0 . 16.0 - -

5 125-150 10 90.0 - 90,0 _—-

6

125-150 6 : 40.;0  44.0 0.5



w
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pic Ubereinstimmung zwischen Furfuralmethode

und Thioglykolsduremethode igt  ziemlich gut, mit

Ausnahme der Muster Nr. 2 und 6. Von &lesen Mustern.

wurde dsher mit Hilfe der snezifischen Dispersion

(Methode-Grosse—WaCkken)znochmals jer Aromatgehalt

bestimmt., - - . o

Die BErgebnisse der Dispersionsmethode beste~-
tigen die der Furfuralmethode. Die Furfuralmzethode
eignet sich also offephar sehr gut fiir den von und
beahsichtigten Zweck. Sie wird  aber-pochiait eiper Anzil
apderer Benzinfraktiomen n¥ner geprift werdens
bus Arbeitsersparungsgrﬁnden werden wir dezu, wenn
moglich, Muster aus enderen Forschungsabteilungen
des Laboratoriums benutzen, von denen der Aromatgehelt
pach der zeitraubenden Thioglykolmethode doch schon
aus anderen Grinden 3zu bestimmen ist. :

Bs ist jedoch m3glich,'dasé~éer§rtige Myster
‘noch nicht gleich zur VerfUgung stehen werden.

1T-B-10. ERBIHONG DES BLOPFWERTES VON KRAFTSTOFFEN DURCH ISOMERI-
SATTON UND DEHYDRETERUNG.

1) Isomerisation von Rohlenwesserstoffen.

S Wie bereits im vorigen Monetsbericht mitgeteilt,
’@}p@’ versunchen wir auf Grupd von Literaturdaten einen Bindruck
OR4 ' cderiiber zu gewinnen, ot es vielleicht_wﬁpschenswert sel

die Isomerisation von n.Pentnn zu Isopentan experimentell
auszuprobieren. . .

W T : . _hAusgehend von der Erwdgung, dase ein gewisses
. ‘o Iscpentanbedirfnis vorliegt, besonders bei der Bereitung
R %mﬁﬂ\&ggfsehr-klopffesters?lugbenzine, Lei denen die verhBlinis-
ATy méssig geringe Fluchtigkeit von Hydropolymer oder
-7 A %xylet durch Isopentanzusatz xompensiert, werden soll,
 haben wir uns die folgenden vier Frazen gestellt:
1%, wie gross wird die Gesamtpraauktionskapﬂzitﬁt
. F9r 100-Ukien-Benzine in der Welt schitzungs-
. weise, sein? P

2%, bis zu welph@mﬂdurchschﬂittlichen Prozentsatz
~ 'wird diesem Benzin Isopentan zugesetzt werien?

3%, wicviel Isopentan wird man durch Destillation

vbnn“na%urdl,gasoline”'und dg;.,geWinnen,kﬁnnen?

4 . mit welchem 100~-0ktan-Benzinbediirfnis hat man
in Zukunft zu rechnen? :

Die Beantwortung der Arei ersteép Fragen ist
schon zum Teil erledigt und wir erhielten dabel den
Bindruck, dzes der Isopentanbederf ganz durch Destil-
1ation. von Wnatural® und anderenm straightrun Pentan -
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_gedeckt werden kann.

: Die Becntwortung der vierten Frege 1st
paturgemsss. sehr schwier*g und speXxuletiv. Trctzdbm
ist die Festzetung der Groscenordnung unbedingt not-
wendig: sollte diese grﬁsuer sein. 21ls die momentane
P oﬂuktion»ka:ami“t s0 ware es wnicht undenkbhzr, dass
in Zykunft ein ausgearbeitetes Isonerisations~ ’

‘verfahren fur Pent*n elne wertvolls Bedeubung

haben wurde. : , . ~

Obwohl élcs nlcnt zum Thcma "isomu“l-

sotiob zur Verbesserung der Klopffestigkbit' geh®rt,

wnllen wir hier beilBufig ceine Untersucnun5 rwahnen.
die zur Zweck hatte die Bereitung von Cyclohex

‘aus pephthenischen . Benzinen 2zu prifew. Mit hﬁckclcht
suf unsere langjahvig Erfehrung mit ALCL ,-Ratalyse

haben wir namlich versucht diese anzuwendcn zur
Verwirklichung der deppelten Umsetzung ‘h%herer
elkylierter Naphtene mit Benzen zu alkylierten
Aromaten und Cyclohexan, wobc; letzterer Mohlen-

.wasserstoff von 3nleutung ware :zls Grunﬂstoff fir

die Beralhung der mylonfgser.

r‘n.e verlangte Rerkbion verl;eP j adoch

fnur fiir einen verhilinismissig geringen Prozentsatyz
{maximal 32 # der Thensrie); ausserdem wurcde ein

wesentlicher Teil des Grundstoffes zu niedrigeren

:Kohlenwasserstoffen (Batan) abgeo aut.

Y

Wir schllcsaen denn auch Zngss diese
AlCl —-Xatalyse flr die mereztung ven CJLluhC?an
kuln nu351chten bletet. .-

Dehvdrlezung,von Kohlenwasserstoffen.‘

‘haben wir eine iMenge Benzin entschwefelt, &» doss

Bei -der ”Hydrofwrm“~chanulung ‘schwerer

Ben&ine tritt - neben der ervinschten Veérbasserung

Aes Biedehereichs uwmd der Okbtanzahl - suchk ein
starker Rickgang des Scnwef“lﬂehaltce'éer'B vine
auf. Sowohl der Stanfard-I.G.-Hydrof:rm-Xzbtalysatc

‘wie unser Dehydrierungskatalysator’ f£iliren n°m11ch

zu Hydrierung der Schwefelverbipdungen zu Fzs.

‘Fir geweznnen jetzt abecr den Eindruck,
dass - wié- vortbllhaft zine solche gleichzeitige
Entsehwefelung =uch erscheine - dieses Verfahren -
Aceh prektisch keine isussichten bietﬁt"“a Gie
Lebensdsuer der Katalysatoren bei nnWb dung Vvsn
atark¥ schwefelhaltigen Grundstcffen klurazer er-

seheint als bei Apwendung von schwefelarmen Grund-

‘Staffen.m

- Zur Yberprifung dieses Eindrucks

w

Vergleichsvetsuche angestelllt werden. konnen.
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. Bei dieser Benzineuntschwefelung haben wir uns
picht mit der Ausfithrung der iiblichen Behandlung mit
konzentrierter SchwefelsZure begniigt, . sondern gleich-

zeitig, als Nebenversuch, elne neue katalytische
Entschwefelungsmethode geprift.

- Diese besteht darin, dass men des schwefel-
haltige Benzin in Dampfform bei 375 - 4250 C dber Norit
leitet, de- mean 15 Gew. % KOH zugesetat hat. Nzch Ver-
1auf einer kilrzeren oder léngeren Periode rcgeneriert
mep die Rohrfiillung, wozu man bei 500° C{iberleitet.

K,S + 2 H,0 S .2 ROH + st,

v v 2 -
statt und wird der. gonze sufgenommené Schwefel
wieder entfernt. : L

Ausgehend von einem straightrun Benzin
mit einem Schwefelgehalt von 0,13 Gew. % S. erhielten
wir eip Entschwefelungsprodukt mit einem Gehalt von
0.01 = 0.025 Gews% S; bei einem Spaltbenzin mit einem

‘Gehalt von O.42 Gew.% S erhielten wir ein Produkt mit

einem Gehalt von 0.08 - 0,13 Gew.? S bei einmaligem
Uberleiten. ‘ o _

obwohl in der Literatur bereits Methoden fir
ein Zhpliches Gasphase-~Entschwefelungsverfahren
(mit Bsuxit a2ls Retelysator) beschrieben worden s8ind,
hat das eben erSrterte Verfahren augenblicklich unser
besonderes Interesse, da es noch patentfihig erscheint.

Bei unserer Hydroform-Arbeit erfahren wir hin
und wieder spezifische mit den Kriegsverh¥ltnissen
zusammenhangende Kohstoffschwierigkeiten. So haten
wir. friither einen Chromoxyd-Aluminiumoxyd-Kalium-
Katalysator immer aus Chromnitrat als chromoxyd-~ ‘
lieferndem Grundstoff bereitet., Dieses Nitrat steht
Jedoeh seit langem nicht mehr zur Verfiigung und =zuch

" unser Vorrat alte Katalysatoren, =sus demen wir uns

durch Losen l18ngere Zeit mit Chromnitrat haben versorgen
kSnnen, ist nunmehr erschdépft. . -

: A,.f;Wir verfligen noch,wohi;ﬁber eine Menge
Ammoniumbichromat. Durch Reduktion dieser Substanz
mit Methanol in Salpeters®uremilieun erhielten wir

zwar, eipe L3sung von Chromnitrat, aber die domit

bereiteten Katalysatoren hatten immer, unahbhingig

von ‘der gefolgten Bereitungsmethodik, unbefriedigende.

Ej genschaften. :
.Wiiiglauben der .Ursache dieser Abweichung jedoch

auf der Spur zu sein und vermuten, dass sie mit der '

Bildung Wermer!schen Romplexe susammenh¥ngt.
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: Durch Ausfuhrung dér Reduktion ‘te's Bichromats bei
niedriger Temperatur und- 1n sch,ellerem Tempo mit
Hilfe von Formalin wird es ‘wahrscheinlich gelingen
ein fUr die Katalyaatorbereitung 'eeivneteq,Chrom-
nitrdt herzustellen.." NS

II-B-11l." BERECHNUNG DbR GPUNDLAGEN Fﬁu DIE" ﬁBhPTRAGUNGEN
-  CHEMISCHEER REAKTIONEN, INSBESONDERE KATAJYTISCHER
RELRTIONEN, VOM LuBORATGRIUA IN DIE PRAXIS.-
-+ ¥ Die Messppparqtur zum liessen des

Stromungsmlderstandes und der Wirmelibertragung
in mit Katalysator gefillten Rohremn, auf deren
Bedeutung im vorigen Bericht hingewiesen wurde,
ist fertlg und in Betriel gesetzt.

Uw die er'unschte Messerfanrung zu
gewinnen, sind wir jetzt damit beschiftigt ver~
schicdent- Bimsteinmuster. auselnandergehender Xorn-

-grﬁsse Zi1 messen. Unser erster Eindruck ist, dass
e Apnaratur zufriedenstellend arbveitet und: eg*
uns ermoglicht schnell ein bestimmtes Fullmaterlal'
zu messen. :

' Im nhchsten Monatsb richt hoffen wir
einen Verglelch zwlcchen den theraturdaten und
unseren elgenen Messresultaten geben zu kSnnen.

e

‘ Ausserdem hszshben wir uns beschaftlgt
mit den Bau eines Messapporates flir die Viskosi-
+43t von Gasen und ungeséttigten Dhmﬁfen bei R
h8heren Tempernturen. .

v g Wir glngen dabel von dcr Bestimmung
des St"omungsw1derstand in elnef langen Kapillare
aus., (Poiscuilletsches Gesetz). Damit .diese
Rapillere .einfach auf ‘h¥here Tgmndraturen (bis
300° C) erhitzt werden kSnnte, wurde sie spirali-
siert upd - zusemmen mit dem zur Messung- des
Differentizldruckes dienenden Manometer -~ 'in ein
Glyzerinbad.gestellt. Die Gase werden mit Hilfe
Yon Keplllargeschw1ndigke1tsmessern gemessen; beil
Bestimmung der Viskositédt eines Dampfes wird die
entsprechende Flissigkeit zus ciner Dosierungs-
hdrette nach einem suf hoher.Temperzatur: gehaltenen
Rohxverdaapfer gefilhrt und danach aurch die Mess-
kapillare geleitet. ; : :

Wir erzielen mit dieser Apparatur sehr
befriedigende Resultate,. vorausgesetzt, dass nicht
zu ‘grosse . Durchfﬁhrgeschw1nd1gkelten angewandt
werden. Merkwirdig ist nZmlich, dsass bei -Geschwindig-
keiten, welche bestimmt noch unterhalb der Kritischen
Gesehwindigkeit liegen, doch bereits Abweichungen
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in bezug auf dies lineare Verbindung zwischen vruckgefille
und durchstrBmender Menge auftreten kSmmen. ‘

Diese Erscheinungen hengen, wie sich bei. einer n¥heren
Prifung erwies, mit der Spiralform unserer Rapillare
zusammen und traten denn auch bei einer entsprechend

‘langen rechten Rapillare picht zuf.

ﬁber,diuse Viskositdtsmessungen hoffen wir in
kurgem einen Bericht zu veroffentlichen.

II-B-12., PHYSIKALISCH~-CHEMISCHE UNTERSUCHUNGEN UBER RATALYSE
UND RATALYSATORES. - R SO

In unserem vorizen Bericht nannten wir als
wichtigste vcn uns angewandte Untersuchungsmethodens:
Versuche iiber katalytische AktivitBit, Beobechtungen
fiber Adsorption und r3ntgenvgraphische (c.q. élektrono-
skopische) Strukturtestinmung. - : -

‘Das.Interesse des ersten Punktes ist ohne
weiteres klar; auf die Bedeutung von Adsorptionsdaten
und Strukturbestimmung fiir unsere Zwecke mdchten wir
jedoch jetzt etwas n¥her eingehen.: '

1) Bekanntlich spielt bei festen Ratalysatoren die eigent-
liche katalytische Reaktion sich an oder auf der Ober-
fl3che des Batalysators ab. Es scheint deshzalb von-
vornherein Busserst wichtig um Daten %ber die Gr¥sse

' dieser. Oberfll¥chenschicht 2zu sammeln, insbesondere
wenn man sich @berlegt, dass j& die Mehrzahl der .
Ratalysatoren eben Gebilde mit schr grossen Oterfléchen
.derstellen, die bisweillen noch sehr temperaturempfindlich
sind (Verlust der Aktivitit durch sogenanntes "Sintern®!).

L Die beste uns jetszt bekannte Met hode zur

Messung der Oberfl¥che riihrt von den amerikanischen _
Forschern Emmstt, Brunazuer und Teller her und beruht auf
folgenden Uberlegungen. Falls man die Adsorptionsisotherne
eines Gases an cinem Katalysator bei niedriger Temperatur
{d.h. einer Temperatur nahe bei dér Rondensatiomstemperatur
dcs- Gases) bestimmt, so kénn man {(nach Emmett, Brunauer
upd Teller) aus dieser Isotherme ableiten wieviel Moleklile
des Gases zur Biliung einer momomolekularen Schicht auf
der Oberfliche notwendig waren, auch wenn die Isotherme
gar keine einfache Langmuir-isotherme ist. Kannt man ’
weiter die Oberfl¥che eines Gasmoleklils (die sich emtweder
aus der Dichte des verflissigten Gascs oézr aus.Struktur-
daten fiir das verfestigte Gas Serechnen‘l¥sst) so findet
man die Oberfliche des Katalysators durch cinfaches
Multiplizieren. :

Wir haben schon friher dic Methode von Emmett,

Brunauner und Teller sehr sorgfiltig fberprift und ihre
Ergebnisse durchaus bestdtigen kOnbpen. ’
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'Als Beispiel geben wir hier einige Heasungen, die
wir @it sehr verschiedenen Gagen, an.. einem’ bestimm-

ten frdiparat- von K—A1203 aChﬁen,'Wibaer.i

Gas~. _Tabs. , Oberflache 1n m [gr"mm
Ar 87. 4 S 155
G, - 80,8 , 151 . — -
- NE 74.8 - - 154 °° Tf ; b
- B, 2731 L 2°3
H 4 1 ) “N 4? _)o

Wie men sieht qtimmen cie gefundenen lerte sehr
schin £4r irgonm, Szuerstsff und Stickstoff und |
sogar das viel grbssere n-Butanmolekil ergibt
einey Wort, der nmur 10 % abweichbt. #lles in allem
het man . unﬁerer ¥einung nach in diesem udsﬁrp~
tionsverfahrcn ein s=hr wertvolles mltteW Zun
Studium der Gross= der Oherfliche von’ Kpta‘yshtoxvn
und zur Erforschung der The‘twbtaLlllt*t der 2ber-
;lachen. o

2) Uber die utruktuvbestlmmunh mochten wir ganz kurs
folgendes- sagen. Schon beinm Sinstorffxatalysator
ist es oft wichtig zu wissen oh das Material in
rontzon~amorphem oder kristallisiertem Zustandse
vorlicgt und falls krictellines Materdal ”nWOSBnd
ist zu bheé ptlhaén in welcher Mcdifikebion -es verx
liegt ung wie gut oder schlecht *ﬂ{;ﬁrwﬁtﬂl;c
'auSge 1lwet sind. ' T

: Bei Wﬁhrst ffkata‘ysatﬁren 1§t din
Struktulanalyse fzst unentbehrlich um zu erfor-
schen wie der - ‘Misehkatalyszator Uherhaupt gebilde
ist. Das” Peststéllsn ven Misehkristzallbildung oder
des Entstehen von Verbindungen im festen Zusteande
kann fast nutr suf dieszm Wege ertfoslgoen, ohne mit
schroffen CArmlschnn M*tteln in Jss Sthum cinzu-
vrelfen. L o

: fie gross ancerseits dl“ nef'eutunn der
B3ildung derartlgsr Mischiristallen und- Verbindun—
gen fur <die Katalyse ist, darf J’.heutpzu.bo
aus deh klassischén Untersuchungen Ubder Bisen-
tluniniumoxydkontakte fUr die Ammonlgx-pynthese
als bekannt betrachtet werden. ’
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II-B-13. AUFBAUREAXRTIONEN DURCH.PHOTOCHEMISCHE ENDSTLNDIGE W 107,
- ANLAGERUNG VON HALUGENWASSERSTOFF AN OLEFINEN. s
Wie im vorigen Monatsbericht mitgetellt, wurdc . —
bei Addition von Salzs¥ure zu Allylchlorid unten;ﬁinfluss e
von ultraviclettem Licht oder Peroxyden immer ein ProduXxt I
erhalten, bei dem das Verh#ltnis zwischen 1l.2-Dichlorpropan e

und 1.3-Dichlorpropan prektisch 3 : 1l-ist, was die Fragg
aufkommen liess, ob dies nicht die Gleichgewichtslage wEre.
Zwar ging aus Resultaten von damals im Leboratorium- aus-

. gefubrten Untersuchungcn herver, dsss <das Gleichgewicht
zwischer 1.2- und 1l,3-Dichlorpropan bei ungefBur 0 #*
1.2- und 10 % 1:.3-Dichlorpropaen liegen wiirde,und-dess dieses
Gleichgewicht sehr wenig temperaturempfindlich ware.

‘ Da es sich jedoch herausgestellt hatte, dass bel
sbenerwahnten Gleichgewichtsmessungen mit schr viél slumi-
niumechlorid gearbeitet wurde, wobei, trotz Lnwendung eines
hohen SalzsBuredruckes, sshr viele Abbau- und Polymerisa-
tionsprodukte gebildet wurden die 2zu unrichtigen Messungen
inlass geben kbnnten, leg es auf der Hand diese Messungen
unter giinstigen Bedingungen zu wiederhslen, um:Sicherheit
zu bekommen nbher die Frage, ob bei photochemischer peroxy-
discher Addition ein Reaktionsprodukt entstehe mit einem
fiber dem Gleichgewichtsverh#ltnis liegenden Gehalt an
1.3-Dichlorpropan, oder aber mit-einem Gehalt, .der dem
Gleichgewicht entspricht., Ds=s Gleichgewicht zwischen 1.2-
und 1. 3-Dichlorpropen wurde nun cufs neue gemessen, wobel
man =usging von beiden Komponenten um-sich der Gleichge-
wichtszusammensetzung des ReakXblionsgemisches soviel wie .
mSglich von beiden Seiten zu nihern., Schliesslich wurde
guf Grundé der erzielten Resultate ein Gemisch von 1l.s8-
und 1l.3-Dichlorpropan mit der vorsussichtlichen Gleichge-
wichtszusammensetzung bereitet, Nach Isomerisation fand
praktisch keine Anderung in Zussmmensetzung mehr stati.

~  Um bei diesen Messungen den:stirenden Einfluss

von Abbau~ und Polymerisationsprodukten soviel wie m¥glich
zu umgehen, wurde mit sehr wenig Aluminiumchlorid gearbeite~*
ipdem verhdltnismBssig viel SalzsBure verwendet wurde.

- Es wurde eine -lange Reaktionsdeuer gewehlt., Ven 1.3-Dichlor-
propen ausgehend wurde anfangs eine schnelle Isomerisation

“zu 1l.2-Dichlorpropan fesigestellt. Je machdem jadoch die
Reaktion vorschritt, verlief sie immer tr¥ger um bei einem
noch ziemlich hohen Gehalt an 1l,3-Produkt ganz aufzuhSren.
In dieser Weise wurde, von 1l,.2-Dichlorpropan ausgehend,
jedoch kein 1.3-Dichlorpropan geblildet:.augenscheinlich
war slso dzs Beenden der Reaktion von der 1l.3-Selte keine
Folge des Erreichens der Gleichgewichtslage, sondern andere~
hemmender Faktosren. Die Polymerisation betrug in allen
Fallen nur ungefihr 10 %. Upsre Schlussfolgerung war denn
auch, dess die AktivitZt des Aluminiumchlsrids wihrend
diesen—~Versuchen offenbar nicht lange genug behalten wurde .
um Gemische, die in Zusammensetzung dem Gleichgewicht-
gemisch annBhernd gleich sind, noch genlgend zu iscmerisieren.
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Daher wurde nun ein Hilfsmittel ergriffen, das uns
bekannt war eus Untersuchungen ~uf dem Gebiete von
Paraffinisomerisation unter Einfluss von Aluminium-
chlorid, Dabei hatte sich herausgestellt, dass es
unter speziellen Bedingungen mSglich war die Spal-
tung die bei Apwendung von viel AYuminiumdhlorid
ensteht, mwit Hilfe vor Wasserstoffdruck .2u unter-
dricken. Nbwohl wir flr die -Gleichgewichtsmessungen
des Dichlorpropans nich dazu ibeprgegangen sind die
Zussersten Isomerisationstedingung=n fir die betref-
fenden Chlorkohlenwasserstoffe zu-bestimmen, erschien
es moglich um mit Hilfe von Wasserstoffdruck viel
Aluminiumchlorid zu verwenden ohne dass dabei viel
Spaltung stattfand. Die Isomerisation vsrlief jetat
glatt, ‘ "

. hls ISomerisationstemperaturfwﬁr&e goe ¢

gewdhlt mit Ricksicht auf die Tatsache, dass die

peroxydische Addition bei 80° C zu verlaufen anfongt.
Es wurde nun gefunden, dass Lel go° C das Glcich-
gericht zwischen 1.2- und 1.3-Dichlorpropan sich

bei 722 Vol.Z 1.2- und 8 Vol.? 1.3-Dichlorprcpan

befindet. Genaunigkelt * 2 %o

Hiermit ist also vSlligé -Uvereinstimmung
mit den frilther erzielten Zrgebnissen erhalten.
Zu gleicher Zeit ist jetzt nachgewiesen, dass auf
photochemischem und. peroxydischem Wege bei der
Addition .von HCl zu Allylchlorid Realktionsprodukte
gebildet werden mit mehr 1.3-Dichlorpropan zls mit
der Gleichgewichtssusammensetzung Bbereinstimmt.

GRUNDLEGENDE UNTERSUGHUNGEN AUF DEM GEBIET INDU-
ZIERTER KETTENREAXTIONEN ZUR BEREITUNG HOCHWERTIGER
BENZINE, SCHMIEROLE ODER CHEMISCH-INDUSTRIELLER
ERZEUGNISSE. o -

Wie im vorigen Bericht gdehon “erwdhnt,
wurde von verschiedenen konkreten inlagerungsreak-
tionen gepruft, ob sie als induzierte Rettenreak-
tionen suszufithren waren.

Upnter IL-5-13 iwird beschrieben, wie o8

" mBglich ist Bromwasser uni SelzsBuregas unter

Druck mittels der induzierten ¥irkung vin Benzoyl-
peroxyd an Allylchlorid anzulogern., Auf Grund der
gesemten Spaltungsenergie von Ammoniak (266 keal/Mol.,
3 Wasserstcffatome enthaltend, =alsoc unge¥ahr

52 kesl.pro ¥Wasserstoffatom)in bezug auf die vomn
Salzsdure (101 kecol./Mol.) kBnnte man erwarten,

dzss die. Anlegerung von hmmoniak an das -Doppelband
cines Olefins unter Bildung eines. Aming gleich-

falls mSglich sein sollle., Es zeigte sieh, dass
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die in dieser Hinaicht ausgeffihrten Versuche ‘bei denen ein
Oiefin (Propen, Diallyl) und ein grosses ﬁbermass Ammoniak
zusanmen mit einer kleinen Menge Benzaylperoxyd in einem
‘Autoklaven auf Temperaturen von 90 bis 150° G und bei
Drucken bis 150 Atm. erhitzt wurden, keine positiven
Resultate ergaben. Auch Zusatz verschiedener Metallakti-
vatore wie diese beil der Anlegerung von Merkaptanep an
h¥here Olefine verwendet ~werden, hatte keinen Erfolg. ..’
RS Wir sind alsdann dazu Uibergegangen zu versuchen
Phosgen (Spaltungsenergie in €0C}, und Cl ungef®hr
100 Ekcal,/Moi.) und chlorameisensauren Athylester an propen
oder AXthen ansulagern., Djie Absicht war den chlorbutterscuren
bzw: echlorpropionsauren Athylester zu becreiten, welche Stoffe
mittels HCl-Entziehung in den metacrylsauren bzw. acrylsauren
fthylester Bbergefithrt werden kSnnten. Nachdem es sich heraus-
gestellt hatte, dass bei den Versuchen mit Propen .und ZLthen
unter Binfluss von Benzoylperoxyd bei Temperaturen von 100
“bis 15U° C und Drucken bis 150 Atm. keine Anlagorung statt-~
fand, haben wir analoge Versuche mit Allylchlorid susgefiihri.
“Auch danit gelang es jedoch nicht die Anlagerung zu bbWGfk*
stelllgeno

: - Als die obenerwahnten Versuche keln positives
Resultat ergaben, versuchten wir die Reaktlonen mittels
eines anhderen Reagens als Benzoylperoxyd anregen zu lassen.
Wir versuchten nimlich durch Reaktion des Phosgens mit
Natriumemalgam, Molékularsilber oder Silberamalgam die
‘Bildung! von COCl-Radikalen stattfinden zu lassepn. Diese
Versuche wurden sowohl bei atmospherischem Druck wie bei _
Drucken: von 50 Atm. und bei Temperaturen von 100 bis 499° C
ausgefBhrt., Bis jetzt gelang es uns noch nicht ein positives
Resultat zu erzielen.

Vermutlich findet durch diese Metalle nur eine
Verdoppelung des Phosgens bzw. des chlorameisensauren
Esters (Qurch Entziehung eines Chloratoms) statt.

Wir werden zlso fHir diese Reaktion 2zu andren Hettenanregern
die Zuflucht néhmen miissen.

II-B-15. U ITERSUCHUNG NACH DER RORROSIVEN "“IRI{UNG VON ERDOLNAPHTEN- /
SAUREN. AUF METALLE. - , J 7k,

- Bekanntllch ist die Unte rsuchung betr. Xorrosion .
von weichem Stahl durch Naphtensduren beendet; es sind jetszt %ﬁ@fw
noch ' Untersuchungen.mit einigen anderen Materialien im Gange. v

Da. wir 1nzw1schen die Versuche mit perlitischenm
Gusseissen schon ziemlich gut Ubersehen kBnnen, wollen wir
deren Resultate nunmehr besprechen. -

Die chemische Apalyse des tenutzten perlitischen
Gusseisens ergab: 3.3% Hohlenstoff, wovon 1.27% Graphit;
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o,lo%HScawefel;fl;lz%'Phaspnar;“l.so% Siliciym;
0,47% Maengan, Dié Bruchgrenze wer 25.2. kg/mm” und

die Brinell HErte 205. Die:Korrosiomsversuche wur-
den bei 300° C in PeraffinBimilieu zudgefihrt

(P 34). Es wurde immer eine solche Menge gerei-
‘nigter Naphtens@uren (Shell Floridsasorfer TMC 8735)

zugesetzt, dess die SBurezahl des Milieus 10
betrug. Untersucht wurde die Korrosion des Guss-
eisens mit und ohne Gusshaut. Bei diesen Versuchen
yurden die Endfliéchen des stabférmigen Versuchs-
stlic *6hens mit Glasplittchen =ngedeckt. BEs wurden
such einige Versuche mit St8bchen ohne Gusgshaut und
unabgedeckten Endflidchen vorgenommen, Das ‘Verhéltnis
jder Oberfliche der Endfilfichen zu der Oberfliche
der Seiten war 4 : 3. . S
_ Untenfolgende Tabelle gibt ‘die kursz
zusanmengefassten Resultate der Korrosionsversuche
mit perlitischem Gusseisen mit Gusshaut.’ '

.Die Korrosionsdaten des Gusseisens ohne Gusshaut

gind noch nicht definitiv bekannt.

: | Gewichtsverlust in mg/cn” nach |

l ; 3 b B TooToTTT { e I

i Meberial = Fio gy, {20 S¢. |50 St. §100 St

fpemmm e e b e A Lot J ISR i

. o t | | v i

~Perlitisches Guss- . i } i -
Noisen mit Guss— | 9.5 | 1L0 | 13.5 | 16.5 "

haut - | ! g Lo
iWeicher Stahl E 3.5 % g.0 4 1s.0 |} 18.5 |

———ommeis :::':.::::::::l:::=::'::::i:::::::::L:::::::!’::::::::H

) Hieraus ist ersichtlich, dass anfinglich
die Rorrosion des Gusseisens schneller verl¥uft
als die von weichem Stahl {friher untersucht).

Nach kurzer Zeit nimmt der Lngriff jedoch wenig
mehr zu. Beim Angriff des weichen Stchles stellte
sich damels hersaus, dess auch dabei dJdie Korrosion
unter~den_Versuchsbedingungen.nach giniger Zeit

"niecht weiter ging. Wohl wurde dann aber an Hand

einer Anzahl Versuche nachgewiesen, dess dles
wehrscheinlich die Folge war einer tedeckenden
Schicht eines Korrssionsprofuktes, die wzhrschein-

lich nicht entstehen wird in strimendem 51, mit dem

"mang in der Praxis zu tun hat.-Dieser Punkt ‘wird

nun fir Gusseisen niher untersucht werden.

" Aus weiteren Beobachtungén ging hervor,
dass die Rorrosion infolge des Schwefelgehaltes
der Naphtensiuren vernachlBssighar klein ist.
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II-B-16. GASANALYSE DURCH ADSORPTION._ |
,Die Apparetur Zur Messung von AGSOrptions- und .

Desorption51sothermen ‘besteht im wesentllchen aus
.den folgenden Teilen: '

‘a, Gasbiirette zu;\ygssung der in. d°r Apparat
feingefﬁhrten Gasmengen; o .

b. Adsorptionmsrohr, geflllt mit einer gewogenen~

" Menge Adsorbens, und umgeben. durch einen -
‘automatisch regulierten Thermostaten, geeignet
flir Temperaturen zwischen ~ 180° C- und
‘Zimmertemnerutur, )

c._Quecksilbermanometer fir Druckmessung zwischen
1 und 760 mm;

de. McLeod—Manometer fir Druckmessung zwwschen
© 0,9001 und 0,25 mms .

e, Queck81lberd1ffus1onspumne aus "'Glas,; welche
' in Zusammenarbeit mit:

£, Quecksilberverdrﬁngungspumpe nach Geiszler,
die im Apparat und Adsorbens befindliche
Gasmenge tellweise oder ganz befBrdern kann
zurs? :

g. Gasbiirette fﬁr die Messung der dem Apparet
' entnommenen Gasmengen.

A A’s erstes Adsorbens wurde aktive Tonerde in
Studium genommen, weil wir- auf_Grund des Schrifttums
vermuteten, dass die Adsorption von gasfbrmigen
Bchlenwasserstoffen an diesem Adsorbens der. Yrein
‘physikalischen Adsorption® oder ®van dér Waals-
~ Adsorption¥ am n¥chsten liegen wihirde.

‘ Abbildung 4 gibt die Isothermmessungen von ‘
Py »opan, adsorbiert an 1.Gramm z2ktiver. Tonerdse {vorher
entgast bei 100° C). Die Adsorption bei + 21° und
- 24° C ist bei Drucken bis zu 1 Atm. v951llig reversibel:
‘die durch Adsorption und- Desorption gemessenen Punkte
"Iiegen genau auf derselben Kurve;. .das Adsorptionsgleich-
gewic¢cht stellt sich in wenigen:Minuten ein. Bei niedri-
‘geren Temperaturen (- 42°, = 47° und - 67°) ist die
Adsorption anféinglich (4. h. bei . niedrlgen Drucken) eba -
falls reversibely Naherung des g% ittigungsdruckes von
Propan gibt Anlass zu einem Hysteresisgebiet, vermutlich
.veryrsacht durch Rapillarkondensatlon, wodurch die Deo.. .
tion sehr verzdgert wird. Hieraus eérgibt sich die fir
GCastrennungen mittels Adsorption sehr wichtige Tatsache,
dass es ratsam ist die Umstdnde so zu wBhlen, dass

agillarkongensatlon vermleﬂen erd.

Messungen mit ProRen und Iscbutadn ergeben im
wesentlichen dasselbe Kurvenbild wie Provan. gel Propen
tritt Hysteresis auf wenn mehr als etwa 35 cm”™ pro




00u574

- 43 -

Gramm Tonerde adsorblert wird, das ist Jei'deréélben
Grenze wie bel Propan3 fir ISOUutan liegt éie
Grenze- bei etwa 25 cm : .

‘ Untenstehende Tabelle maoht einen Vergleich
zwischen den durch 1 Gramm Tonerde aﬂsorbierten
Mengen Propan, Pronen und ISOHutPn moglchL

= Y == j"::=====:—' EEZITRELIT 1 s==== ===
FDrock . ' 5f20°/760 mm), adsorb!er+ von l,c.akflver Tbnerde

. " N : . ~l .

.mm ﬁg Propan i Propen' 5 © .. Isobutan
o jilswte ) H(sdpte -y ©) o | (Stpts - 110 C) ;
’ - - 1 " — . - - B i . 4 -
: 0° ¢ | =250 C}-u5°Ci00 €} = 250C [45oC | 0°C | =259 | - 45°C
e s - . el - - : - o i
v 760 polg 1 3% 1 L2 % § g8 122841 . w

100 13§ 2 | yi15} 26 Wor2m g, 32 e :
§ 200 9 1 18} BRI R LT . 26 o
i 100 6 L 12 o239 w2 L 12 29 &
i 50 5 1 T} 1506 g 15 § 877 15 26 1
& z=samssds sobazzzazbi S Lossznsdiztzesst a=d

B

Die Adsorption von Propan und Propen sipd
einander fast vdllig gleich; Isobuton wird bei uber-
einstimmenden Temperaturen unid Drucken starker
adsorbiert als Propan und Propen.

Nichsten Monat wollen wir dher-Trennungs-—
versuche von Propen und Iscbutan mlttels aktlver
Tonerde berichben, »

BEREITUNG VON STRaSSENBAbBITUMIN AUS SPALTRUCKSTAN
UND AUS-FARAFFINHALTIGEN BITUINA.

V1e im vorigen Monatshericht erwahnt ‘worden -
ist, wurde zuerst ein sumatranischer paraffinhal-
tiger Rickstand untersucht. Durch Dampfdestillztion
wurden aus diesem Rickstana zwel Bltumlﬁa bercitet.,
Daneben - wurden aus dem urSﬂrhngllchen iRickstand zwei
schuhwachseneartige Produkte erhalten, indeém eipers
seits 40 % leichteste Fraktionen abdestilliert
wurden, snderseits bis zu einer Penetra tion/25° Cc =
100 destilliert und in Heiden. Fillen den Destillations-
riiekstand bei etwa 250° ¢C ggblasen wurdb. g

Das Produkt, das beim Abdestlllleren der
L0 % leichtesten Fraktionen und BlaBen. des: RKick-
standes gewonnen wurde, konnte nicht penetriert
werdens das andere Produkt hatte cine Pen. /25 = 69,

Nur~vom hardesten Destillatmmsmuster
konnte “er Schmelzpunkt & & B bestimmt werden.
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Bei den iibrigen Mustern fie¢l, auch nter Apwendung

“konischer Ringe, cas Bitume¢nplattchen durch len Ring -evor

der Erweichungspunkt erreicht wurde. Deshalb testimmbten
wir .von diesen Mustern denm Tropfpunkt nach Ubbelohde.
Von den beiden durch Destilleztion erhaltenen Bitumina
anderten sich nach der Verdanpfungsprobe der Schmelaz-
punkt, bzw. der Tropfpunkt und dic Penetration/28° c
nahezu nicht. Dei den geblasenen Produkten ist der
Verdampfungsverlust des weichesten Musters sziemlich
hoch. Wie 2zu erwarten war, ist tei diecsem-Muster der
Agphaltengehalt niedrig. Der Paraffingehalt der Muster
ist schr hoch, nEmlich 15 bis 25%.

: Obwohl die geblasenen Produkte schuhwichsoen-
artiger Bonsistenz sind und als solche bHestimmt nie

als Bindemittel in Strasgenbaukompositionen in Betracht
kommen, werden wir das geblaséne Produkt mit einer
Pen./25° € = 60 (ebenso wie dic beiden durch Destillation
erhaltenen Bitumina) 2ls Bindemitt«l einer gradierten
Mineralmischung zusetzen, um auch fiber das Verhalten

von Bitumina mit Husserst hohem Paraffingehalt in

Bitumenmlneralaggregatmlschunggn orientiert zu sein.

Um unsere Schlussfolgerungen niciht auf
Ergebnlssen eines einzigen Grundstoffes zu basieren
haben wir noch die Untersuchung eines anderen para}flnbsen
Grundstoffes in Angriff genommen, iiber welche wir nBchstoo

» Monat berichten werden.

vHERSTELLUNG VON GASOLEN AUS SCHWEFELREICHEN PARAFFINISCHEN
_ROHOL?N DURCH DRUCXHYDRIERUNG.

'Uber a usalGeSunst¢ndb wirdé kein Sericut
erstattet, dz ¥Xeine exmerimentelle osrbeit cusgefirrt

. worden ek

ANLAGEZEUNG VON METHLN LR wilHLeUCRSTINGS %UD TELETLL LUl
DUNNFLUSSIGER PiLULURTE WIT HDHEREW WASSE -STHNIGHIaALT,

-
C"‘ ’L

in &
dusvu

T Uiar jlcsaaGegenstani vird
erstattet, 42 Y¥2ine experimentszlls febci
worden ist.
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IDENTIFIZIERUNG VON VWRqCHMUTZUNGSPRODUKTEN IN
VERB RENNUNGSMOTORLN.

~Im vorigen Mopnatsbericht haben wir beschrie- .
ben wio die Natur der Verschmutzungsprodukte bei einem [/ S
bestimmten Eenzinmotor darauf hindeutet, dass nicht e T
nur der Oxydationsschlamm, sondern auch die latkartigen

Produkte aus dem Schmierdl herriihren. Anderseits ist '

bekannt und auch durch Versuche Ameri¥anischer Forscher
bestdtigt, dass bei Verwendung von stark ungesittigten
Eenzinsorten eine betridchtliche Verschmutzung auftreten

kann, welche dem 3enzin ist zuzuschreiben. In nAchster

Zukunft werden zuch wir diese Versuche =usfilhren, und

die Natur der so entstehenden Verschmutzungspro@ukte

versuchen festzuwtcllen. ’ , .

Einen weiteren Deweis dafur aber, dass das
Sohmier®l solche lackartigen Produkts bilden kann, licferte

uns ein Versuch mit Wasserstoff als Brennstoff. Rei diesem

Versuch entstanden wiederum lackartige Produkte welche,
nach Analyse, sowohl in Art wie in. Menge, den lackartigen
Produkten, erhalten bei normelem Betrieb (mit Benzin),
schr dhnlich sind. Die Feinheit des filr diesen Versuch
verwendeten Wasserstoffes war genligend gross, um die
M5glichkeit, dass diese RKohlenstoffverbindungen sich
hieraus gebildet hAtten, auszuschliessen.

OXYDATIONS3ESTANDIGEEIT VON SCHMIERDLEN IM ZUS LMMENH.ANG o

MIT DER RONSTITUTION DES AUSGANGSSTOFFES. L A
//’
dusser. dcm in vorigen Monat berichteten Oxy— .
dationsmechenisnus kommt auf diesem Gebiete noeh in G
unserem Plan vor die Untersuchung der Bildung von “Harzen" LS

(2ies sind die noch ¥11l8slichen Oxydationsprodukte) in 4
Schmierdlen und der sus Jiesen Harzen entstehenden Prcduktecv NI

In bezug auf diese Herzuntersuchung kann mit- L@bﬁwfﬁ\
geteilt werden, dass wir die. Methode der Harzanzlyse '
bedeutend verbessern konnten durch Ausfihrung der Analyse
ale Adscrptionsanalyse nach cdem Verfahren von Tswett.
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Dabei fanden wir, dass der in
zzehalt eines Oles nicht konsta

'se besgstimnte Har

sondern zuvnimmt je nachden

grésser wird.-

L6 —

dieser. -Wei~
nt ist,

jas Verhsltnis Adsorbens-01.

In der letzten Berichitpericde fiihrten wir

einige Versuche aus zur
artigen Erscheinung, in
gend grossen Verhalinis
einem kounstan
stehender Ta
‘zusanmengefsssh.

Aa

Alsorbens: 01 schliesslich zu
ten Harzgehalt kommen zu kénnen.
helle sind einilge der Analysenresultate

niherén Priifung dieser eigen-—

r Hoffnunz bei einem genli~

In unten-

“-_—.=========‘===========F=============:x=::_::='_;:'===:====-==:===:=:=”
i P } Verhslinis r = H
1
i 01 ! Adsorbems : 01 | % Harz H
H..-..__.._..'_.__ ________ __.-..._"-_._......-..._....-...‘ _____ .._--_,'...._~....._._.... _____ Ry
. . o . - [ ) il
‘ﬁ’Géaltertes ameY . CYQ} 2 ' 8,5 h
‘I: SRR ot T : 4 ; 10,5 ”
] - | ' 1 li
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Schliesslich fihrten wir einige Versuche

mit frischem .amerT.

CYo und einemn noch grdsseren Verh#lt-

nis Adsorbens : 01 aus.
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Aus diesen Varsuchen geht herver, dase iz
der Adsorpbtionssiule neben den eig

auch Teile der Schamierdle
stoffe, festgehalten werd
zwei Gruppen Verbindungen
mglich ist. '

_ Die im vorigze
Untersuchungen mit versch
Dieseldlen und einigen Ko
.Die Versuche sind noch ri
dariiber noch keinen Beric

i1
entlicner Harzenr
an sich, also Kohlenwasser-
en ‘und dass swischén diesen
keéine scharfe Abgrenzuig

n Monatsbericht angezeigten
jiedenen stark raffinierten
nkvurrenzdlern werden fortgesetzt.
cht ganz beendet, sc dass wir
ht abgeben kSnnen.
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11-C-3. FESTSETZUNG DER AN KONSISTENTE FETTE ZU STELLENDEN
© 7.7 LNFORDERUNGEN UND ENTWICKLUNG GEEIGNETER PRUFMETHCDEN.

-z .. .ble Gleitlagerversuchsappzaratur konnte
in diesem Monat noch nicht fertig gestellt werden,
so dass keine.Versuche zu raprortieren sinde.

' 'Wif wollen aber unser Vefsﬁqhéprogrémm,
das wir uns vorlﬁpfig.gestellt haben, erdrtern.

-~ . . .-Bs liegt in der Absicht das Verhalten von

Olen verschiedener Viskgsitat festzustellen um an-

schliessend aus diesen .Olen hergestellte Fetie mit )
‘auseinandergehendem Seifengehalt zii erproben, in der ¢ : .17,
Hoffnung z2uf diesem Wege den Rinfluss des Seifenge- NATNL RS
-haltes beil verschiedener‘kaiskositﬁt auf die Trag- oS
f8higkedt des Schmierfilmes bei variierender Belas-— P
tung und Umfanggeschwindigkelt kennen zu lernen. S

. Zu"diesem‘ZWecke.wurdég schon vor eini- e
ger Zeit mit 5 Olen verschiedener Viskositit je 4 -
Fette verschiedenen Seifengehaltes, also insgesant

.20 Fette, hergest=1lt. Die Ulserie 1¥uft ven Spindel—?i
81l bis zu' DampfzylinderSl und der Seifengehalt vari-
iert von 9 bis 30%?}' . oo _ L

‘ . -.Die Fette mit sehr hohem Seifengehalt,
n¥mli¢h 30%, wurden gekocht, veil wir auf Grund unse-—
rer Beobachtungen in cer Praxis vermuten,' dass.ein
hoher Ssifenzchzlt sich bel hoher Selastung und nie-
driger Tourenzahl . glnstig suswirkt und wir uns dies-
bezliglich Sicherheit verschaffen mSchtene.

11-C~4. ENTICKLUNC UND VERBESSERUNG VON LABORATCRIUMSMETHODEN
. ZUR ‘FESTSTELLUNG VON ABNUTZUNG UND ALTERUNG VON -

SCHMIEROLEN.IM'MOTORENBETRIEBeT

1) Dbie Abﬂﬁtzpngsvefsﬁche mit dem Vierkugelapparat
‘wurden fortgesetzt. . o

S
NS

A Wie bereits im fbrigéh Mcnatsberichf te-
PR ¢ - merkt, stiess die. Absperrung der Kugeln von der
7&,?*03 : Luft mittels Quecksilber auf die Sc¢hwierigkelt,

dass .bei der hBhéren Tourenzahi des Apparates das

Queckgilber aus .dem Tiegel hersusgeschlaudert wurde.

Eine Zeitlang bdlieb des Quecksilber jedoch:im Tiefel;
dies hatte zur Folge, dass mnit Quecksilberaveper-

rung doch eine merklich niedrigere Abnutzung ent-

stand zls ohne dieselbe. Wir haben jedoch die -Abdich-

tung des Raumes, in dem sich adé4 Tiegel und die

Achse befinden, vorgenommen, Inidiesen Reum wird

eine grosse Menge Stickstoff (etwz 600 L, pre
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Stunde) einige Stunden vor den Versuch und wihrend des-

selben eingefinart.’ : :

) Un die"Vibretion des Belastungsarmes bei
‘niedrigen Belasturzen unid ohne Schmiermittel einzuschrién-
ker,, wurde am Ende des Belastungsarmes ein einstellbarer
Anschlaeg angebracht, welcher das Vibrieren bedeutend ver-
minderte. S

2) Mit dem Deutz Benzimmoctor wurden einige Abnutzungsver-
suche angestellt sowechl mit einem nahezu schwefelfreien
Brennstoff (C,002% S), wie mit demselben Brennstoff
nach Zusatz von scviel Merkaptanen (mit -etwa 30% S),dass
der Schwefelgenalt 0,5% war. Die Abnutzung der Kolben-—
ringe geigte sich wihrend des Anlassens mit dem schwefel-
heltizen Brennstoff nur sehr wenig grdsser als nit dem
schwefelfreien Brennsteff, Dieses merkwlirdige Brxebnis,
das Aen hiufig in der Literatur erwdhnten Auffassungen
widerspricht, wurde einige Male repreoduziert.

3) Die Versuche mit dem ¥cllinger Apparat wurden fortge-—
setzty Bin pennsylvanisches und ein- stark aromatisches
81 sind -nun bei Temperabturen zwischen 170° und 245°C
wihrend 85 Minuten gealtert. Die bei. diesén Versuchen ge-
alterten Ole werden jetzt auf S&durezahl, Verseifungs-
zanl, Schlammgehalt, Conradson Kohlengehalt und Viskosi-
t4% untersucht. : :

IT-0-5.UNTERSUCHUN: MECHANISCHER EICENSCHAPTEN VON STRASSEI -
BAUMISCEUNGEN, 3

Die im vorigen !fonatsbericht beschriebene
Untersuchungsmethode der Zellenprobe erfordert sine te-
~stimmte Apparatur - Zsllenapparat und Presse fiur kenstan-

; te Belastung - die in den meisten Laboraztorien nicht vor-
U s handen ist. Andere mechanische Proben wie die Druckprobe

" k¥nnen dagegen in nahezu allen Laboratcvien»ausgefﬁhrt
werder. _ s :

. Es wurde nun. versucht die Ergebnisse der
Druckprobe derart zu intérpretieren, dass eine Unschrei-
bung der Materialeigenschaften durch scharffefinierte
physikalisdho Bigenschaften, wie diese bei der Zellenprcbe
bestimmt werden, mbglich whre. Beim Vergleich der Resul-
tate der Zellenprcbe urnd der Drucknrobde stellte sich uer-
aus, dass nur unter sehr Destiimmben Bedingungen eine sol-

che Interpretation der Druokproberesultate mdglich ist,

da infolze der Ausfiihrungsweise derT Druckprobte bei Uber-
schreitung der Hochstbelastung das Material bereits in er-
heblichem Ausmass durch inneren Bruch zeschwicht ist, was
eine richtige Interpretation der Versuchsergebnisse sahr
erschwert, Bs ergibht sich, dass die Druckprobe nuxr Wert



£04580

- [L-{} hnd

hat zur‘Feststellung’/

1° des Zus ammenhargs zwischen Spannung und Deforma~
ticn unter verschiedernen Bedingungen;

20 zur Festsetzung eines HMasses fiir die Haftfestig-
keit des Bindenmittels am Aggregat; : -

39 zur'Best1m¢ung der Defcrmierbarkeit des Materials.

‘Die Bedeuntung .dieser Resultate 4 anstrﬁk4
_tlonszweche 'ist noch nicht ganz klar, C

-Die DruCkprcbe'eignet’sich jedoch weder zur Be~
stinamung des TPTragverm¥zgens einer Strassendecke noch zur
Gewinnung eines Eindrucks betreffend den Einfluss, den
jeder der Bestandteile bitumindser qtra°sendackm1echungen
duf dis mec hanlschen Eigenschafiten der T‘ﬂsscl'\v.rllnr hat,

IT-C~6. RHEOLOGIE VON BITUMEF UKD UNTERSUCHUNG NACH DER WASSER~
DURCHLASSIGKEIT, :

1. Rheolop1scne ngbnschaften.

—-.——.—-—-.._...‘_.——- LR e e

-

Wie schon im vorigen Monatsb e*1cht erwannt ist

Ue.a. ein Z-Typus-Bitumen auwf dem Verlauf seiner rheo-
logischen Bi ganschaften bei hoheir Druck untersucht
werden. Z-Typus (Kohlenteerpechtypus-)-Bitumina be-

sitzen eine grosse Temperaturempfindlichkeit, also
2ine schnell nit der Temperatur zunehmende Penetration,
Sies sind wenig oder nicht elastisch, d.h, sie
federn nach Deformation wenig oder nicht zuriick, im -
Gegensatz zu den Ubrigen Bitumina, die eine sehr dout-
liche BElastizitidt aufweisen, wenn auch bis weitewm
nicht so stark wie Gumui. Wenn man weiter bei Z-Trpus-
Bitumine die Deformectionsgeschwindigkeit bei verschies-
denen Defcocrmationsepannurgen bestimmit, stelit es sich
heraus, dass diese beider CGr#ssen prepcrticnal sind.
' Defornationsspannunr
““formaolonsvesohw1ndlgfe1t
kositdt (n) ist alsc bei diesen Bitumina fiir bestimmte
Temperatur und bestimmten Druck konstant und charakie—~
risiert ein Produkt unter diesen Bedingungen v3llig.
Z-Typus Bitumina verhalten sich slsc wie ncrmale "New-

ton!sche" Fliissigkeiten siner sehr hohen Viskositis.

die Vis-

Das Verhﬁltnis

Bei der Untersuchung unter hohem Druck eines
Z~Typus-Bitumens fiand man, dass, ebenso wie bei .
Schnierdlen, nachfolgende Be21ehunv besteht:

lolog Np = 1010{/ T]o + «P
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e .nﬁ=/n die Viskosit&t bei Druck P(Ata),
. _no - " | " n . oom _' 0 :
(04 = Konstante '

.Wéhrend beil SchmierﬁlenlcxetWa 7%%6‘bu~
tregt und. die VlSLOSltat vei 1000 Ata also zehnumal sco
hoch ist wie bei gewlinlichien Dﬁyck, vetrigt & beim
untersuchten Bitumen ungefshr 5005 die Viskesitédt

ist also Bei 200 Ats Scbon das Zehnfache, bvei 400 Ats
das huade¢t4ache dor Viskositat bei gewdhnlichen Druc“,
usw., Weiter ist « tempera+urempf1nd11uh und nimnt, Jje

nachdem die Tenmperatur hdher wird ab, n.a. W die Druck-
»Dmyxlndlwcakelt derxr VlSkOSltqt nimnt vle:cniails ab.

2. WﬂsserdamPLdugcblass1gkclL.

" was vrm WS s A - A - ame i -

Mit demvim vorizen Monatsbericht beschriebe-
nen Apparat wurde, zur Xontreclle der Methcdéik, eine
‘Anzanl Versuche iber die DurchlBssigikeit von Eitumen-
filn. fUr Wasserdanmp? a*s"mxuhrb. Hierbei zeigte é&s sich,
dess die durchgelassene Wassermer*e ddr relativen Feuch--
tigkeit des wasserdampfha tlvcﬂ Gases an einer Seite
des Filmes proporiicnal war ‘und weiter in umgekehritem
Vern‘ltnls zvr Filmstarke stanl. Diese Brgebnisse las-
s2n die'angewdhdte Wetqcilk zuvor¢ass1g ersche;nen.

: Be i’denwuntersuch en Bitumina aunf FrdSlbaSis
war die durchgelassene Wassermernge von Anfang an kon-
stant; offenbar nshizen diese Bitumina an sich so wenig
Wasser auf, ddss im Anfang des Versuches kein Binfluss
auf die durchgelassena ienge merkbar. ist

Die Durchlissigkeit fir gesdttigt
Aampf nimmt mit 2er Trupeiatur stark zu; 4div
diess Durchlissigkeit durch die Dampfspannun
bezieht man die durchgslassene Menge aul den
Q.
w

bl

£ 4 Uasanr—
dampfdruck, so zeigt es sich, dase Aieszs Verhalinis nur
e*halt 1sra331g wenig nit der Temperatur =z nimmt.

II-C-7. ASPIHALTBITUMENANWENDUNGEN IN DER INDUSTRIE UMD Ii

 BAUGEWERBE. ‘
Untersuchu Eg_ggeé,ggz-Ee§§§2§iskgi§_!qa_§i§5£;§§§§9
Sghichten 3959¢_§§2;9g_!92§9a1§29292-39§z§2§;23292;

S it elnlgen uahren sind Versucne im Gang.
wobel Platteén aus verschiedenen Bitumira urdl Bitumen-
Fillstofikompositionen bei Zimmerten reratur der Bin-
wirkung von Schwefelsédure, Salzséure und Salpetersiure,.
sowie.von einigen organischen Sduren (Milckcdure,
Buttersiure) V8*°CL161°FGT Korzentration ausgesetzt
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sind. .
' In der Berichitreriode wuride die rﬂmelmuoyl,e

halbjsihriliche Xontrclle aus"éLﬁhrt~ blsher habven die

Versuchsgegenstande sich im. allgemeinen als gut be-
stdndig bewdhrt gegen Schwefe 1s sure (bis 50 gew.% Kon-~
zentratlon), Salzsdure (kis 30% Kdnzantration) wie
gegen -10%-ige Milch~ und Buttersiure. Dies war jedoch

‘bei Salpetersiure. nlcht der Fall (die Versuche mit Sal-=
-petersaure werden <Jdenn auch nicht fortgeoetzt)

. . Da die Abteilung weiter ganz mit Arteiten
fur externe Avftrige beschiftigt war, kXann iiber die an-
deren im vorigen lionatsbericnt ﬂenannter Untersuchub
nlchts mltggbellt werden.

VERBESSDRUNG DER RHLOLOGISC&”N GIGFNSCHA"”LN VOl BITUMEN
DURCH UQATZ HOCHMOLBKULARER STUF?B.

v Es wurde in Maraberﬁcht auseinanderg esetzt
dass die Untersuchung zunSchst auf die Bestimmung des

Binflusses eines Zusatzes von Xunstharzen mit bekann-

ten Kennzahlen zu .einem bcstlmmten Lsphalt zu beschrin-
ken war.

N igleich scll der Tatsncqe; dass die Unter-
suchung mit ﬂrnl Typen Asphaltbitumen (Z. raue, normnalem

und -geblasenen Typuc) auszufuhren war, Rechnung getragen

werden. Weil erwartet wird, dass die Xunsthgrze sich

am hesten mit aromatischen Stoffen mischen lassen, wird
also zuerst das Verhalten der Kunstharzs in einem stark
aromatlscher Asphaltbitunsen untersucqt werden., Aus einen.
stark aromatischen Wonokrono(Java) Riickstand, der vorher
bis zu einem Schmelzpunkt R & B = 300C. geblasen wurde
wurde dazu ein Ditumen nit einer Pen, /25°C = 50~60
destilliert. Der Asphaltengehalt vetrug 18, 7ﬁ der Brech-
punkt PFraass -=-9°C,

Ein Teil des berciteten Bitumens wird ohne
weiteres mit Kunstharzen gemischt werdesn. Bventuell wer-
den aus dem Rest die Maltene gewcnnen werlen, zur Bag-
stimmung der Mischbarkeit mit Kunstharzen, falls es sich
zeigen sollte, dass das verwendete Bitumen an sich nicht
oder ungeniigend mit den Kunstharzen mischuvar ist.

Es hat sich n&mlich tei orienticerenden Unter-
suchungen herausgestellt, dass Zusatz eines Xunstharszes
mit mehr oder wenigex aliphatisclhrem Charakter zu einem
Asphaltbitumen, Ausflockung der Asphaltene zur. Folge

hatte

Um in diesem Falle die i#Hischbarkeit der Harze
mit dem Asphalitbitumen besszr studieren zu k8nnen, halten
wir es fir wunschenswert diz Versuche mit Malitenen aus-
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zufithren, in,wélcheh Falle das Bild nicht durch aus-
geflockte Agsphaltene gestdrt wird. Weill die Mischwal-
zen doch noch nicht fertig sind, konnte die Bereitung

der Mischuagen noch nicht in Angriff genomzen werden.

ENTWICKLUNG IDEALER BRENNER ZUM HEIZEW, 'SCONEIDEN UND
SCHWEISSEN :MIT PROPAGAS UND BUTAGAS. .

- 1. Bei unseren theoretischen "Studien Uber die Flanme
" haben wicr eine Grundlage gefunden in der hHydrodynani-

schen Betrachtung des Verhaltens einer Digkontinuitédts~
fliche (der Verbrennungszcne). Daraus ergibi sich,dess
jenes Verhalten an erster Stelle dur-h die Druckver-
teilung unterhalb und oberhall dieser Verbrennungszone
bedingt wird, Wir haben cinige diesbeziigliche Hypothe-

‘sen vallig nachkalkulieren k¥nnen und nilssen nun an

Hand einer grossen Folge Messungen feststellen, wie das
wirklicle Verhalten ist. Diese lMessungen werden zweifel-
los einige Monate Forschungsarbeit fordern; dabei kann
die im wvorigen Monat ausgearbeitete genauve Gasanalysen-—
methode mit dem: Interferometer benutzt werden. Weiter’

wurde ein einfachzr Apparat konstruiert zur genauen

Messung der Flammenform, wie auch fir die Theorie @r-
forderlich. ‘

2. Die Arbeitén am Volksback- und Bratofen wurden fort-
gesetzt. Bs wurden einige Versuchsmodells angefertigt
und zur praktischern BErprobung ihrer Brauchbarkeit aus-

geliehen. o

3, Auf Veranlassung der Abt, Butagos "im Haag ‘wurden

mehrere Gutachten abgegeben und einige uns von der Abt.
Butagas im Haag eingesandte Butagazapparate repariert.
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I1-D. BEREITUNG VON CHEMISCH-
INDUSPRIELLEN ERZEUGNISSEHTN
AUF PBTROLETUMGRUNDLAGTE,

- :================================h==ﬁn:b‘=======ﬁ=ace==ah=

II-D~1.

IT-n-2.

bildeten S#uren wie auf den "unverseifbaren” Teil.

NEUE CEEMISCHE VERBINDUNGEN DURCH QXYDATION ¥VON -
OLEFINEN AUS TER CASOLSTRECKE. S -

Die TUntersuchung der bel der katalytiaschen ;ﬁj
Oxydation mit Luft erhaltenen Oxydationgprodukte von PR Ve
Ceten wurde fortgesetzt, sowohl . in bezug auf die ge=~ o

. Beim erstgeﬁannten Peil wurde die Bildung
von Tetonsiuren beobachtet, eine Erscheinung die beil

"der Oxydation von Paraffin in der Literatur nur selt:on

erwihnt wird. Die KetonsHuren zeigen sehr besondere.
Eigenschaften was das Verhalten ihrer Seifen betrifft;

‘diese 8ind mn#Emlich in nicht-polédren Ldsungsnmitteln:

gut 18slich. Diese Bigenschaft, die fir spezielle An-
wendungen wichtig sein kann, erschwert die Unter-
suchung in hohem Masse, da die Trennung des unverseif- '
baren Teiles und der Seifesd nur unvollstindig verlief.
Diese Beschwerden sind jetzt #berwunden und die Be-
stimmung ihrer relativen ienge im ganzen Oxydations-
produkt wird fortgesetzt. LA o

In unsrem vorigen Beriocht wurde bereits die
Isolierung des Cetenglytols aus dem uriverseifbaren
Poil, in einer ziemlich bedeutenden Menge, erwihnt.
Neben diesem Glykol wurde nun noch ein zweites Oxyda-
tionsprodukt isoliert, das einen Schmelzpunkt won
97,5°C aufwies urd dessen Analyse die richtige Zusan-—-
mensetzung ergeben wird. C T '

ANWERDUNG VON WLSSERSTOEEPEROX?U AUSlERDﬁLOXYDATIONS—
PRODUKTER IN DER ORGANISCH~-CHEMISCHBEN TECHNIK ZUK
SYNTHESE VON GLYKOLEIN. - S — ~

. Die komplexer Verbindungen der Metalle Wo und
Mo, die bereiis im vorigen Monatsberieht erwdhnt wur-
den, sind einasr weiteren Untersuchung unterzogen wor-
den. Mittels der Skraup-Synthese wurde: das 5.p.Amyl-8e
oxychirolin b:ireitet und mittels cer Doetner-von Ril-
ler-Synthese das Athyl-n-propyl-o-oxychinolin. Diese
beiden Verbindungen ergzhen Xomplexe mit fast allen

Metallen; .obwohl diese Lomplexe: gut in organische

L&sungsmittel, und also such in Allylchlerid, 18slich
sind, konnten siec aber die Hydroxylierung nit Wasser-
stoffperoxyd nicht katalytisch beeinflussen.-
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2 N Da 695 eine Mdglichkeit gab, dass eine
saurere Reaktion des Komplexes vorteilhaft sein
k¥nnte, wurde noch die 2-n=Propyl-3~#thyl~chinolin-
E-suifonsiure bereitet; es stellte sich jedoch her-
aus, dass die Metallkomplexe mit dieser Verbindung
nicht in Allylchlorid 1éslich waren, .ebenso wenig
wie die 'Kompleke pit 2-n-Hexyl-3-n-smyl-8=chinolin-
sulfonsiure, ‘ ' Ce

Tie Untersuchung wird mit: einem Versuch,
zu noch unbekanrten neutralen Oxyden'vqn Wolfram und
Molybdin zu gelangen, fortgesetzt. AuSser durch ‘
seine Flilchitigkeit und Ldslichkeit in organische L8~
sur -~mittel unterscheidet sich das Osmiumoxyd auch.
du: -seine neutrale Reakbtion, es bildeb:ninmlich kei-

-ne Salzes - Dahingegen hzben die bekannten Vanadiun-,
Wolfram=- und Molybddnperoxyde ausgesprociten saurs
Bigenschaftsn, Die lidglichkeltl besteht, dass ez von
diesen Mebtallen gleichfalls ,neutrale, aber labile
Ozyde mit Dbesonderen Bigenschaften givt.

ILJPB. KONDENSATIOE,EALOGENHALTIGER YERBINFUNGEN‘DURCH ENT -
- ZIBRUNG 3SES EALOGENS. ' : S :

\ Dic Verdoppelung von Allylchlorid zu Di-
2llyl ist schon l#ngst aus der Literatur bekannt;
mit Hilfe von Magnesium in #therischer L¥sung be-
kommt man eine Ausbeute wvon etwa 70% dexr Theorie an
Diallyl, . ' 7 N - '

" Diese Msthods ist filr teohnibche Anwen-
dung natiirlich visl zu kostspielig. AnfEnglich wur-
de-versucnt Zink statt Magnesium zu benutzen; dies
gelingt jedoch aur wenn man Allylbromid statt Allyi-
chlorid verwendet. Obschon es m8glich ist das Brom
zuriickzugewinnen, wire diese Methode doch nicht bil-
i1ig, w.a. wegen der Verwendung kostspieliger LUsungs-
mittel, Inzwischen hatten wir bereits die Verwendung
von Natrium erwogen; dagegen iat jedoch eirnguwenden
dass Nebtrium sofort mit einer Schicht NaCl beldeckt
und die Reaktion dadurch gehemnt wird. Fihrt man den
Versuch bei .einer {dber desn Schmelzzunkt von Negirium
liegenden Tempewratur aus, o findet sine .tiefergehen-
de Zersetzung statt, wobei kein Diallyl entstehb.

Die LBsung dieser Schwierigisiten wurdie gefunden in
der Verwendung von Netrium in Foram vor Amalgamn. Unter
internsiven Riihren wurde das Natriumanalganm einen Ubex-
magss Allylchlorid.bei normzler oder stwas hodherer
Tamperatur zugeseitst., Die Resktionsgeschwindigkeit
ist wehrscheinlich grdsstenteils von der Riudhrintensi-
tit abasngig: Kach Ahlenf der Resktior setzt man ein
wenig Wasser zu und dampft das Diallyl~Allylilechlorid-
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'gemisch fiber. Hé@h Trennung der Wasserschicht und
Trocknung fraktioniert man und erhidlt eine Ausbeunte
von etwa T0% Diallyl.. '

Dieses Brgebnis erlaubt uns, auf eine somi-
technische Ausarbeitung fiberzugehen; dics hat jedcch
nur dann Zweck wenn-die Kondensation des Diallyls ent-
weder mit Salzsiure oder mit Ammonisk zum erwiinschten
sndstindigen Produkt gelungen ist. :

: Diese Ausfiihrungsarit der Wirtz-Fittigschen
Kondensation kann zweiffellos auch in anderen Féllen
angeweniet werden; vorkonmendenfalls werden wir spi-
ter hierauf zurilckkommen. ' '

T=D-4, ISCLIBRUNG VCN NI CHTXCHLENWAS SERSTOFFEN AUS ERDBL-— .
TRAXKTIONEN UND DEREN VERWENDUNG 1% DER CHEKISCHEXK - - !oa !
INDUSTRIE, ' , A _.!)._{_\:’V‘“‘" N

" Wie im vorigen Monatsbericht mitzgeteilt
worden ist, wird vorliufig an diesep Gegenstand .
nicht gearbeitet werden. = - o

I7-D-5.UNTERSUCHUNGEE NACH .DER QUALITATSVERBESSHRING WON
ESTERSALZEN AUS ERDOLOLEFINAEN UND DEREN VIRTENDUNG
ALS FETTFREILS SEIFENAUSTAUSCHPROLURT. |

- wie im vorigen Monstsberichnt mitgeteilt
worden ist, wird vorl¥ufig sn diescemn Gegensbend nicut
gearbeitet werden. ' : : '
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. II-E, ANWENDUNG VON S LPRODUKTERN
2 R BEREITUNG: VON 'P“F LANZENSCHUT o

_._._.--—————_-q———_.,.—_———_.——_—.—_.—-—_.—.——.—_.—-_ -—._._—_.._—...-—._.—_-.__._-._-—-...——_.—__...-,..

II-E-1, WEITERE ENTWICKLUNG VON CVIZIDEN FUR a;umans?ﬁ:rzumG.

. Wir ¥ommen noch zurllck auf “den zweitletzten
Absatz im vorigen Mopatstcricht, der ciner paheren o
ErtButerung bedarf,

- Bei der Untersuchung nach der oviziden Wirkung
von Dinitroc-o—~krescll®sungen auf Mehlmotteneier huat sich -
herausgestellt, dass, wenn bei einem py Uher §, bei dem
dae Dinitro-o-krescl fast ganz jn Ionen gespalten ist,
die Eonzentration der L%sung gesteigert wird - undé 4ie v
Konzentration der Dinitrc-o-kresolatiopen also zunimmt =
die Toxizit3dt kaum ansteigt. Ausgetragen in ein Diagranm
‘bilden die Punkte, welche die Ronzentrationen darstellen,
die benBtigt sind um Lel einem bestimmtoen py 100 ¢ “er
Eier abzutdten, eine Linie welche bel hohem pg dexr py-hchse
asymptotisch parellel wird. Dies ist wahrscheinlich nur
erkl®rlich wenn man annimmt, dass 2ie Dinitro-o-kresolat-
i*dn en praktisch keinen toxischen Wert besitzen. .

Auch ist es unwahrscheinlich, cass dieinicht-dissoziierten
 Selzmolekaln eine.toxische Wirkung ausliten, weil eine
Steigerung des py 4er LY%sung von 7 bis 9, also eine
ErhBhung der Salzmolekelnkonzentratiop; eine Erniedrigung
der toxischen Wirkung verursacht. o ’

"Hingegen hat es sich Lvestitigh, Qass die
toxgische Wirkung de8 Dipitrn-~—-kresnls in eiper sauren
L¥sung sehr viel grosser ist als in einer alkalischen.

Der plBtzliche Fall der Toxizitdt einer L¥sung bel
Erh¥hung des py vom 3 auf 5, geht volkommen narallel
mit. einer Honzentrationsabpahme Aer nicht-dissoziierten
‘Molekcln. Die toxische Wirkung ist algso der ifirkung der
‘picht-dissoziierten Dinitro-o-kresolmolekeln szugzuschre*™ -
In einer_alkalischen,L%sung, in der sich nur elnige Spuren
dieser Molekelnm befinden, ist «ie Konzemtration wahrschein-
1ich zu gering um ohne weiteres die wahrgenmommcne AbtBtung
erkldren zu kSnnen. Mep wird deshalb apnehmen missen,
dass das nicht—-dissoziierte Dinitro-o-kresol aus der
IBsung stark an “er Eiwand adsorbigért wird, wolei eich
ein Gleichgewicht einstellt. ™ ' '

> Bei gegenseitigem Vergleich verschiedener
Dinitro-o-kresolsalzc hat sich herausgestellt, cdass ihre
Giftwirkungen vergchicden.sind, Das immoniumsalz hat eine
stirkere toxische Wirkung als das Kalium-, Natrium-- cder
Lithiumsalz,.wenn alle vier unter gleichen py- un? Konzen-
trationsbedingungen vorwendet werden, Ec ist wahrscheinlich,
dase dieser Untcrschied in Toxizit®t nicht einer verschie-
denen YTirkung des nicht-dissoziierten Salzes, sondern
einer h®horcn Ronzentration des picht-dissoziierten
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Dinitro-~ov=krssole beim Ammoniumsalz im Vergleich zu
den drei anderen Salzen zugeschrieben‘werden soll,

Die Ergebnisse dieser Untersuchung wurden "uf
Blattlauseier srientierend nachgepriift, wobei ein in

‘grossen 3ligen Bhnliches Resultat erhalien wurde.

'JetZt 18t eine ausgedehnte Untefsuchung mit
Eiern von:Blattlaus und roter Spibne im Gang, :
Uber die Ergebnisse.werden wir-erst nach elnlger

Zeit Berichtierstatten k¥nnen.

'FESTSTELLUNG .DER INSERTIZIDEN-, PHYTOZIDEN- UND
~ FUNGIZIDEN VIPKUNG VON PFLANZENSGHUTZMITTELN

Bestimmung der ‘insektiziden W1rkung.

-l o 2 e ot o o = O ey - e e s = e e D e

Die BerlchtSPerlode war nach zu fru% in der
Saison um Yiber eine geniligende Anzahl Insekten ver-
fligen zu kBnnen, so dass die Untersuchung nur in
bteschrinktem Maszstab in Angrlff gonommen werden
konnte. Es gelang uns gedoch in den.TreibhBusern
eine Anzahl BlattlBuse zu zlichten. Diese wurden
an erster Stelle fiir die RZontrolle des van. uns
2uf den Markt gobrachten Inscektizidenpriparats
Shell Nitrum verwendet, Obwohl dieses Yriparat,
das pur als zeitweiliger Ersatz fiir fiikxotinhaltige
Inscktiziden vorgesehen ist, jenmem in abtStender
Wirkung nachsteht, wurden doch befriedigende Brgeb-
nisse erreicht, welche durch Erfahrungen in der

'Prayis bestatlgt werden.

Feiter wurden Versuche mlt Tetrqmethyl-
ammoniumchlorld angestellt, einem FPri8parat, dessen
insektizide Wirkung upns schop aus friiherem Ver-
suchen bekannt war, Es wurde nun nachgepriift, ob

-ein Unterschied in py auch einen Unterschied in
toxischer Wirkung zufolge habe, wie dies in s

hohem Messe Lei Dinitrokresol der Fall ist. Es konnte
jedoch zunBchst kein cinziger BEinfluss nachge-

Die gefundenen Ziffern wurden nun éusser-
dem einer eingehenden mathematischen Bearbeltung

unterzogen, in der. Absicht, nachzuprufend

a) ot das Material sich Wberhaupt fiir einme
.derartige Bearbeitung eigne;

bh) bejsahendenfells, ob eine dérartlgequrg~
fEltige:Bearbeitung die anfanﬂlichc,
-f'annahernle Folgerung abandern wﬁrd

Diese mathematische benandlung der Erge
nisse “ioclogischer Untersuchungen ist nAmlich sehr
wichtig, weil:siec eilne intensivere Auswertung der
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Bg wurde festgestellt, dass eine derartige Bearbeitung
nur moglich 18t wenn sie mit n¥glichst grosser Versicht
und ven Sachverstindigen ausgefithrt wird. Im vorliegenden
Fall wurde die anf¥ngliche Folzerung durch dlese Bear-
beitung nicht ge¥ndert. : .

Weiter wurde eine Anzahl Untersuchungen filir
Dritte ausgeffihri., :
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Bestimmung der phytoziden Wirkuﬁg.

Es wurde eine Anzahl Versuchg suf Gﬁrkenpflanzenv

mit in spezieller Weise behandelten Olen angestellt
- {siehe auch II-E=4). Zuerst wurden Emulsiomen von mit

Lauge oder alkohollscher Lauge behandten Ulen verspritszt
(II<E-4 unter a). Diese Dehandlung ergab- jedoch keinme
Phytozidititsabnahme: die behandelten Ole warem oeher mehr
2ls weniger phytszide als die AusgangsBle. ‘

. Unwandlung von Schwefelvertindungen durch -
Behandlung mit Natriumhypochlorit {siehe II-E-4 unter a)
ergab. such keine Abnahme. der phytoziden Wirkung., Eine
teilweise Entfernung der Schwefelverbindungen durch
partielle Hydrierung (siehe ebemss II-E-4 unter a) _
ergab einen merklichen obwohl bei weitem nicht genfigenden
RUeckgang der phytoziden Eigenschaften (siehe II-E-4 unter
e). Entferpung der Aromate durch vollsténdige Hydrierung
fihrte zu Olen, Wwelche unter den gegebenen Bedingungen
nicht mehr phytczide waren. - :

Ein “hnliches Resultat wurcde mittels der iiblichen.
Reffinierungsmethoden erreicht {Furfurolextraktion
und Behapdlung mit Oleum: siehe ebenso IT-E-4 unter c). .

Bs zeigt sich zlso, dass -Entfernung der Lromate
eins sehr starkz Verringerung der phytoziden Eigenschaften
ergehen kann, was Ubrigens schon durch die tetreffenden
amerikavischen Spezifikaticnen suggeriert wurde.

Die Untersuchung wird in dicser Lkhichtung fort-
gesetzt. s ' _
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, semer 7 Dies vom uns durchgefithrten und noch
aurchzufithrenden, sowbhl srientierepden-vwis ein-
gehenden_ Versuche (siche vorigen Monatsberiecht,
Seite 56) lassen sich in-zwei Gruppen tcilon,
p8mlich Versuche mit: _ ‘ y

1§ #ipntorschutzaitteln
o) Sommerscauntzmitteln.

1) Winterschubzmittels
' ~ Diese wordem verspritzt. senn. in
unserem gemfssigten Kliima die Pflanzen sich in
Ruhe befinden und die Insekten .entweder in Bi-
>der Puppenstadium, oder als Larve oder erwachsen
versteckt iberwintern. ;

De die BAumz ip dleser Zeit hlatterlos
eind, hat man keine BeschBdigung der ObstbEume
durch die’ Schutzmittel zu. dbefirchten Map ksnn
also hohé;?rozentsétze_Préparate»mit-einer stark
shtBtenden Wirkung verspritzen, Dies 18t in -
dicser Jahreszeit auch erforderlich, de di¢ Eier
bestindigér sind gegen =io Einwirkung. der Schutz-
mittclals die Lerven und erwachsene ILnsekten.
Aucgerdem s2ll die Spritzflliissigkeid in allse
Spalten der rohem Rindz der dicken Stémme ein-
Aringen um die darin verstocdkten Insekben er-
rs ichen zu k¥nnen. :

‘ _w’Die’Einterschutzmittclversucho wurden
fieses Jahr s¥mtlich zwischen den 1.Marz und 4en
17.M8rz vorgenommen. Im Anfang dieser Period=
fipgen die RXpnspen zu schwellen on, &n Ende
schimmerte 3zs erste Grinm bersits. durch.,fuch
waren ﬁsbn Aie ersten BlattlBuse schon auvs Acm
Ei gekrochen. JER A

o v
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, In cer Zeit, wenn 7ie BRume Eldtter
heben, 8511 m~n sehr vorsicht sein b%ei ‘er An-
wencung von Schutzmitteln, dz sonst Blettbesch?-
Aigung suftritt unc socmit “ie resunce Eptwicklung
der ObstbZume beeintrichtigt wird, Zum Att™ten
der auf den Blattern letenden Insekten geniigen
jedoch weniger krigtig virkende Mittel als zum
Abtten der Bier,

. Ip dieser Periosdec sollen such des
Mycelium uncd die Sommerspornen der Schimmel
'3le sich auf Rosten cer D1l3tter nnhren, bek8npfi
werden.
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' Dpie ersten Versuchsspritzungenimit fungiziden
Mitteln (fUr Rechnung von Dritten) 'wurden bSercits Enie
‘MBrz und Anfang ‘April vorgemommen., Auch wurdcn am ‘
19. und 22.Mirz Versuche mit Mischungen von Winterschutz-
mitteln und fungiziden Mitteln ausgefiihrt. Dies hat zum
Zweck zu prifen inwiefern die Winterspritzung mit cer
crsten Spritzung fungizider Mittel kombinlert werden oo
kann. Wihrend dieser Spritzung zeigten die Rmospen bereits’
ein wenig Grim und hatte ¢iz erste Sporenflucht Zer Apfel-
unc Birmenschorffungi (Venturiz insgequalics und V.pirinsa)
schon stattgefunien; einc ernstec Besch¥digung -ler Xnospen
war ‘damals noch nicht zu beflrchten.

. : Es wird noch wohl einige Zeit dauern che “ie
Resultate diessr Spritzungen bekannt sindé Die Rontreolle
fordert momentan viel Zeit und Aufmerkssmkeit,

P RhY

II-E<4. STUDIUM DEE AN MINERALJLE ZU STELLENDEN ANSPRUCHE FUR
ANWENDUNG IN PFLANZENSCHUTZMITTELN, - .

Coe %ie im vorigen Bericht erwihnt, wurde éin
. Beginn gemacht mit der Bestimmung fer dhytoziden uni insek-
tiziden Wirkung als Fumktion des Raffinagegrades, Zer Raffinege-
methocde uni der Viskosit®Bt des Minex=1%ls. angefeangcen wurde
. mit dem Stidium des Einflusses von Olen verschiedener Herkunft
auf die Phytoziditit. Zu diesem Zweck wurden von diesen Ulen

(es handelte sich um ein venezolanisches schwefelreiches Ul

und ein rumBnisches schwefelarmes 01) Spindeldestillate mid
ungefBhr gleicher Viskositit bereitet. Diese Viskosith#t hatte
man 2o gewbBhlt, dass die aus diesen Destillzten hergestellten
Raffinate ungefBhr gleich viskos wurden wie die normal filir

diese Anwendung gebracuhten Ole (etwa 5 -~ 8° ERO)'

: - Bber cie Natur der Kompotient®n, welche Zie

Phyt-zicit8t wenig raffinierter Miperai®le yerursachen, ist
. man noch.im unklaren. Mep hofft, dsss die auf “iesem Gebiet-
anzustellenden Unt e rsuchmmgen inige Einsieht- in: diese Materie
geben werden. . T CE e

1) An erster Stelle wird untersucht werdem, ob cdie-betreffenden
Komponenten. durch Behandlung dés Ules mit Lauge entfornt
werden. Zu diesem Zweck wurde ein veneZglanisches Spintel-
destillat mit Lauge bzw, 2lkoholischer Lauge raffiniert und
dznach mit Terrana bshandelt.

2) Die MSglichkeit bestéht weiter, dass die phytczicen HKompo-
nenten Schwelfelderivete sind, die in venezolanischem 01 zu
einem bedéutend hBheren Prozentsatz vorkommen 21s in rumi-
pischem 81, Es wird versucht diese Schwefelverbindungsn zu

“ inaktivieren durch Behandlung von asphalt8sem venezolanischenm
Spindeldestillat mit Natronlesuge und NatriumhypochloritlSsung
(bet 20° und bei 95° C). Aus eciner andren llenge des vepezo-
lanischen Destillates, sowie aus einem asphaltBsen rumanischen
S:indellestillat wurien die Schwefelverkindungen grosctenteils
durch perticlle katclytische Hydrierung enmtfernt.
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3) Aus Resultaten in cer Praxis hat sich schion herauc-
gestellt, cass ein U1, aus dem durch Raffinierung
die aromate grosstenteils entfernt waren, 'bedeu-
tend weniger phytozile ist z21ls eip nicht raffinier-
tes O1. ‘Zur nBheren Priifung wurde von den hereits
'genannten venezolanischen und rum¥nischen Spindel-
destillaten ein Muster vollstEndigz katalytisch
hydriert, wodurch nicht pur die Schwefelverbin-.
dungen zum grossten Teil entfernt, sondern’ ausser-
dem die im Ol anwesenden Aromate umgesetzt wurden.,.

Entfernung eines Teiles der Aromate aus
dem 01 wurde erreicht durch Anwendung 2er Ublichen
Raffinegemethoden {(Extraktion mit Furfurql, Eehand-
lung mit 10 f-igem Oleum). In Jdieser Weise wurden

aus venezolanischem Spindeldestillat und aus
.rumenischem Spindeldestillet Reihen von Mustern
bekommen mit variierendem Raffinagegrad. Durch
Purfurolextraktion wurde erst ein normales Raffinat
berecitet, wovon Teile sine weehselnde inzzahl

Male (1- 6) mit 107-igem Hleum b=handelt wurden.

DlGSc Reihen werden noch mit Raffinaten
~paraff1noser venezolanlscher und rumnnlscher Ole
erganzt werden., - :

Fﬂr das Resultst der phvtmz;ﬂen Versuche
mit diesen Produkten wir. auf’ II-E-a,yerwiesen.

BmREITUNG "VON DINITROKRESGLHALTIGEN SUSPENSIONEN
' Im vorigen MonatSJericht h“ben
wtr~erwahnt, dass der py von mit Nitroleum berei-

teten L3sungen nicht unter 5 oder #iber: 7.5 $ liegen

Aurfte. Ausserdem sollte das Dinitrokresol in einem
mSglichst feinverteilten Zustand im konzentricrten

. Pr@parat anwesend sein, um eine maximale LBsungs-

geschwindigkeit zu erreichen. Der letzts Anforderung
war, 4das8 das Pr¥parat sich auch magh:-léngerer

. Lagerung schnell . und homogen in kaltem Wasser

verteiltn 1asst.

Im Zusemmenhang mit den zwei letzt-
genannten Anpforderungen wurde, was die Form des
Nitroleum (Produktion 1943) a2nbelangt, ‘die ‘edner
Paste als Ale meist geelgnete betrachtet, haupt-

s%ichlich weil die. Herstellung eines - feinen npulver=
formigen trocknen Produktes in Ermengelung der

dazu benStigten aApparatur grosse Beschwerdeéen mit
gsich brEchte, Man kSnnie ncch die Herétellung einer
dunnflussigen, wisserigen Suspension érwigen, abar
demgegenuber hat eine Pasta den Vﬂrteil, dass die
Absetzung gehemmt und der Leckschad bei” Verwendung
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"von 'schlecht-gchlieseenten Veors ac{ungsmateri 2 beschrankt
wird, Schliesslich kann in eine Paste ein hSherer
Dinitrokreaolgehalt inkorporiert werlen als in ein cdlon-
flissiges Praparat, was die Trans**rtkv%ten ermdssigt.

Zur Dismergicrung 228 ‘Dinitrs>kKresols in Wasser standen

uns wegen 4er Zeitverhiltnisse pnur venig Emulgatoren zur
Verfiigung. Unsere Versuche stelltcn hareus, dass von “desen
Stoffen Sulfltlougg sich 2m meisten fur unseren Zweck
elgnet, Um mit cdieser Louge eipe moglichst feipne Vertcilung
des DNR inm Wasser zu erhaltsn war &s ncotwendig Adas DNK in
geachmslzenem Zustan? in einen méglichst konzentrierten
warmen SulfitlaugelBsung zu emulgieren. duch dis Abkiihl-
geschwindizgkeit Wbte cipmen grossen Einfluss szuf “ei Disper-
sionsgred des DNK zus, Die feinstc Verteilung erhielt mon
bel m¥glichst schnellcr Kﬁhlung ﬁes 'roﬁuxtus unter stetigem
Rihren.. : :

Fur die 2ercitung eines Produktes, desser py “eil
Vérﬂﬁnnung mit weichem Wasser nicht niedriger als 5.9 wurde,
wahr 'nd dieser >ei Verdlinnung wmit hartem Wasser nicht [ker
7% hlnnusstiug, war <8 motwemilig, das DNR Aurch L:zugesusntz
“zu der wisserigen DNK-Duspension, tcilweise zu neutralisiercn.
Die sb erhaltene Mischung von freisr S¥ure und Selz Bi1ld:te
einen genligenden Puffer gegen Ferclinnung mit ¥aszcr von
verschiedenen p. o L RN : '

l‘l

ahrend dzr Untarsuchung wurdce 3%z Leuge dureh
Ammﬁnia ersetzt, 2le bislogischs Upntarsuchunt crwies n¥mlich,
dass das Ammoniumsalz von-Dinitroiresol taxischer ist als

die Mbrigen Dinitrokre insalzo (siche Soitw &3).

Dem Absetzen des Produktes beil lipgerer Lagtrung Xonnto nlcnt
v31llig abgeholfen werden. Durch Zusstz von. utwa 3 bis § ¢
Pfeifentcn wurds die Absetzgeschwind iigkeif*Jednch aonug*n-
zrm¥ssigt, whhrsnd das Prodankt auch nach Lagurung moeutend
in kaltem Weasser aufgerithrt: werden ko nnte.

1.
h

\ Nzach Adiusen Richtlinien und <ém in dieser ¥e
eusgearbeitetcn RKezept wurie “de Nitroleumproduktion 1«
die Pernis-Anlage ausgefiihrt. ‘ -

isa
43 “uv
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1'i.e im vorigen ‘Monatsbhericht -ervihnt, ist
die Frage der Dasierung <Jer den Spritzfliszigkeiten
besopders -zuzusetzenden Netzmittel von grosser-Be-
feutung. Zur.EBEeantwoertung diessr Frage i t eine-
gutu Beurteilungsmathode ungntbchrlich.

-Dis Beurtcilunb,yon Netzmitteln fan bisher,

susser durch Spritzversuche auf Obétheumen, im Labo-

ratorium nit  der Karnaubawechsmeth 23 stutt,

ﬁarnaubawachs ist einc Wachssort welche

sich durch Wacser etwas scl wierzger'kls Birn-
blatt uyl viel schwierigcr =ls Apfalltlatt
henetzen lasst. Die Bestinmung tes: Netzver-
nSgens wird mit Glasplatten, Jiie zuvor mit einer
dinpen Schicht Barnsubawaehs bedesckt worden sind,
ansgeffihrt. Dazu werden die Platten . in eibe
‘Losung-aiesas Wachses in Chlorsform-unterge-
tawcht und danach wahrend wenigstens einer
Stunde en Acr Luft getrocknet. Bas Hetszverm¥gen
einer L%eung wird durch Untertauchung der
Platten in dieselbe whhreni § Sekun’en bostimmk.
Naechdenm Aie Platten wiesder aus lar Flidssigkelitb.
genomngn sind, 1%sst man.sie w2hrénd 5 Sekunien
abtrbpfelns Es wird festgeclegt bei welcher Konzen-

draticsn des Netzmittels die %achb*kerflﬁcue
gerace fﬁr 100 Z tenatzt wird.

Die Aktivit it verschlecener Netzwlttn 1l%sst
sich mit Jdieser Methoce ziemlich gut vergleichen,
Men kann von der in der Praxis benBtigten Mengz Netz~
mittels cinen Eincdruck gewinnen durch Vergleich der
mit cinem unbekannten Netzmittel arheltencn Ergeh-
nisse mit denen 3ines Stanu_rfnetznittels Aessen
Wirkupg “us Bespritzumgen in der Praxis bokannt ist.
Wenn jed-ch die zu beurteillende SaritzflﬁQQigcbit fcstc
Poilchen enthilt (Kezlifornische Briithe; Spritzfllise
keiten die mit hartem Wasser Flockung gchen) ergi“t
iie Rarnsubawachsmethccde keine vergleichbarcn Resul-
tate.

Zum Erhalten cines Mzcszes fir 4as VermSgen
von Spritzfliissigkeiten, ip Insektenkolonicn coler
in AphZufungen von Imsektenelern einzudringen, ist
die Xarmpaubawachsprobe v3llig ungcelgnet. Orientie-
rande Versuch:z erwiesen, dass a2uch LRandrinkelmescungsn
a2uf Rarnaubawache oloer ouf BlYttern sich wahrschein-
lich etznsowenig als Mess fur <1. Benetzung eignen.
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Mit unsern Untorsuchungen beabsichtigen »ir 2em auch

an erster _Stelle <inupn Vergleich zu machen zwischen
Laboratsriumsmetholen zur Lostimmung cder Scenpnetzung

‘(BEintauchversuche mit Karnsubewzchssherfiichen una

mit Bl¥ittern und Zwcigen) un? Spritszvsrsuchen (cuf
ﬁnumwachstcrfléchen un? Pflﬂnzen ausg efﬁhrt)

T'j.r werden gleichfalls “versuchen -Jas
Eindrlngungsvermwpen von Sphritzfllssigkeiten in
Anh3iufungen von Eiern »der Insek#ienk:lopien nachzu-
prifen Aurch Messung der Eindringupg der Fliissigkeit
in mit Karnaubawachs kﬂgelchen cler Kreidﬂ*ulver
gefu]lte EShrchen.

Benetzung furch U1.

Dieser Punkt wird erst sdater ip die ‘
Untersuchung aufgenommen werden, s->bald uns flir dicsen .
Gegenstand mehr Zeit:gur Verfligung steht.

SCHUTZ VON FﬁSQERN GEGEN SAUKRE INSMKTIZIDENEMULSIJNuN
MITTELN SAUREBESTLNDIGER anZE. :

o Im vorigen Monatsbcricht,teilten wir
mit, dass wir die Abwencung eines von uns entwickel-
ten Kunstharzes auf modifizierter Lnilin-Formaldehyi-
basis zur L3sung unserer Vnruackungsscawieripxcitcn
erwogen und rﬂs< wir einen reparierbaren Schutz fir
mehrmals zu gobreuchende Ejsenf¥sscr suchten, die szwar:
nlcht sterlllziert zu werden brauchen, Jed»ch sawohl
saure— “lv olbestundlg sein gonllen.

Wir hedben dicse Uarze jetzt einer v.r-
l3aufigen teurt ilung unterzogen, wobei es sich heraus—
gest 11t hat, 2ess sie schon in vielzn Hinsichten
den gestullton inforierunge :n entsprechon (siz sin?
u.a. unl®slich in Benzin und J1 und bil en leicht zu

eparierendie Filme, welche eine gute Haftung am Mebtull
zeigen) Sie¢ hnben jedoch momentan noch einen Wher—
wiegenden Nachteil, pamlich eine zu groasse Spritig-
kXeit un? damit zusammemh=zngende ungenligende Schlag-
fcstigkait Ein Wbliches lNittel inm Jdercrtigen Fallen,
namllch ?lastifizierung durch Zusatz vom Erweichern,
mirle 2ank der grossen Hirte des srhaltenen Films
zmar anwendbar sein, aber weil "ie Erweicher selbst
im allgemeinen nicht sowohl sHurc- wio'ﬁlbcstaﬁdig
sind, %ann dieses Mittel hier nicht teputzt werden.
Uir missen “eshealb zauch vinen Brvsicher suchen, cer
diesen Anforderungen entspricht un? sussersem mit
unsrem Harz mischbhar ist; hierzun XBme viclleicht
Alkxylizrung des ursprUnglichen Anilinharzes anm sich
in Betracht,
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Diesc nlkyli»rung ist jbtzt im Gzng un---
- wir. mYissen =bwartcn, o» das zu erhaltends Pro ukt cils

soleches kreuchbar sdin wird -~der. :% es zur Erhzltung der

erwlinschtan Eigenschaften mit sincnm nicht—ﬂlkyligrtcn
Hnrz gemischt werden soll.
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AVALYTISChE UNTERSUCHUNGEN ZUR UNTERSTUTZUNG DER FOR-
SCHUNGSARBEITEN; ENTWICKLUNG VON LABORATORIUMAPPARATU?.

1. ohlenmonoxydbestlmmung in Ga3°n..

propuipinguniuuinprfudiviaguaiuin AusgndinieuPiuibopuagringuinpyng _ S gringiighahus fouiyuingind

' Die Bestimmung des Kohlenoxyd'chalte8ﬁvon' 4 éwd'
Gasen bringt hiufig Schwierigkeiten mit sich, und
zwar besonders wenn in den zu untersuchenden Gdsen _L;&M,_
auch ‘gesittigte und (oder) ungusattlvto Kohlenwas~
serstoffe anwesend sxnd. .

Da wir naturgemass mehrmals dle Aufgabe haben,
den Kohlenoxngehalt in Kohlenwassers%offhaltiger Ga-
sen genau zu bestimmen, haben wir die Brauchbarkcit
der Kohlenmonoxydbestimmingsmethoden aus der Litera-~
“tur, bei deren Anwendung .die Anwesenheit von Xohlen-
wasserstoffen vermutllch nich$ stﬁrenf sein wiirde,
nachge]ruft.“ o :

Im Schrifttum werden n&mlich elnige Methoden
an¢eguben, welche sich unsrer Meinung nach, fiir unse-
re Zwecke eignen, n#wmlich die HamOﬂlobinemethodn nach
Nlcloux, vesonders THr Gasc mit einem se¢hr niedrigen
C0-Gehalt, und die Silberoxydmethode nach Manchot
und Lehmann, dié sich zur Anwendung auf Gase mit einem
CO=Gehalt von elnlgen Prozenten und hdher sehr gut
elgnet.

Die beidenvMethoden wurden von uns auf'Ge-,
nauigkeit gepriift. Fiir Einzelheiten verweisen wir
auf den im vorigen Monat erschiensnen Bericht.

Die ¥Wicloux-=Methode beruht auf der Kohlen-
nonoxyd-Hinoglobinbildung durch CO-Adsorption in
eine verdiinnte Blutlésurz., Durch das Entstehen die-
ser Verbindung wird das dunkle Band inm Wamovloblnsnek-
trun gespalten. . -

" Mit denm von uns konstruiertem Apparat konn-
ten CO-Gehalte =zwischen 0,01 una 0,001 Vol. % mit einer
Genaulgkeit von etwa 10% bestlmmt Werdﬁn. =

"Die Silberoxydmethode beruht auf der Oxyia-
tion von Kohlenmonoxyd durch frisch niedergeschlaje-
nes Silbégroxyd, das - ‘in Ubermass anwesend sein nuss.

:

Manchot und Lehmann-hacen dlese Methode
hauptséchlich flir Gase mit hohem CO-~Gehalt ausgear-
beitet, wahrend wir'insbeSondere der Anwendungsndg-
lichkeit dieser Methode fiir Gase mit einem CO-Gehalt
unter 2% und in Geg enwart von Kohlenwa sserstoffen
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unsre Aufmerksamkeit gewidmet -haben.

‘Wenn die Methode nach der von uns ausge-
arbeiteoten Vorschrift ausgafithrt wird, betrfgt die Ge=
"nauigkeit etwa 2% der anwesenden Menge Kohlenoxyd und
kann sie auch bei. Anwesenhelit von Kohlenwasserstoffen
‘angewendet werden, jedoch unter der Bedingung, dass das
Kohlendioxyd zuvor éntfernt worden ist.

D S G TP G WL SRG AP CUD TR UES GEb GMD WS TER GNP D GER Gnp TS TS TES VES Vs VNP SEm may NP AR W AR W T G W ) G G GnG S G S D D W P

2. Elektrisches Relais zZum Gebrauch im Laboratorium.

Das im allgemelnen von uns angewandte Relais,
Vertex P15, ist fdr den normalen Gebrauch im Laborato-
rium Busserst geelgnet Das Schaltvermbgen ist etwa 2 KW
und die "Kontaktenergie" des Hlllsstromskrelses betrégt
durchschnittlich 4 We :

In besonderen F&llon, z,B. beim Arbeiten
mit einem offenén Quecksilberkontakt ist diese ‘Kontakt—
energie jedoch zu hodéh, so dass die Queck81lberoberf1§che
durch Oxydation verdorben W1rd.

In solchen Fallcn muss éin’ sogenanntes funk~
freies Relais angewandt werden, in dem durch Anderung der
Gitterspannung eines. Radiorohres im Anodenkrels eine
Magnetspule beelnflusst w1rd.

- _ Der betreffende hlertangebﬂrgerte Typus
entsprach nicht ganz den Anforderungen. Bin dabei gebrauch-
tes ?mechanlsches) Telephonrelais gab Anlass zu Stdrung,
wdhrend das Relais ausserdem, wegen einer hohen Selbst-~
induktion im zu unterbrechenden Stromkreis, doch nicht
ganz funkenfrel arbeltete.

: .

5 : Es wurden drei neune Typen funkenfrele Relais,
denen diese Nachteile abgingen, entworfen.. Das Telephon-
relais kam zZanz in Fortfell und es wurde eine L8sung ge-
funden, wodurch das Bilement mit hoher Selbstinduktion aus
dem Steuwerstromkreis eiitfernt werden kann. Die Kontakt-
energien dieser-3 Typen sind Jetzt'

1§ Typus Ostar (verbessar‘b)durcbschnlttllch 0,3 Mil1i W

2 " C 453 1, 0"

3 Sicherheibstypus I S 0,9 "™
Diese drei Relals Blnd nunmehr in der Pra-

xis wahrend lEZngerer Zeit erprobt und haben sich dabeil

als vollkommen.zZuverlidssig: bewahrt.,Besohadigung, selbst

derxr subtllsten Kontaktstelle, ist.: ausgescnlossen.

. Fur nahere Elnzelhelten verwelsen wir auf
Bericht Nr. 9015, 'der in.der Berichiperiode erschien.
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Wenn die Teilchen einer Suspension oder Emul-
sion kleiner als 1 sind, siecht man sie im Mikroskop
nur als Biegungsscheibghen, deren Gr8Bsse nicht mehr
durch die wirklichs Abmessung des Teilchens bedingb . -
wird. Anl#sslich einer Anfrage um von einigen Suspen-
sionen doch die Teilchengr&sse anzugeben, wurden die
beiden nachfolgenden Methoden, gegenseitig verglichen.

a) Von der Suspension wird ein mikroskopisches Pri-
parat bereitet. Mit Hilfe eines. Zeichenprismas werden
die Bahnen, welche eine. Anzahl der-Teilchen unter
Einfluss der Brown'schen Bewegung beschreiben, regis~
triert. Boim Ausmessen dieser Bahnen bestimmt man

dann immer in einem gleichun Zeitintervall die Bewe-
gung eines Teilchens in zwel gegenseitig-senkrechte
Richtungen. Mit derx Einstein-Smoluchowski tschen Formel
kXann der Durchmessar eines jeden in dieser Weise Te-
gistrierten Teilchens berechnet werden. ‘

‘ Bei deser ziemlich zeitraubenden Methode
werden nur einige diskrete Teilchen aus der Suspension
gewihlt, so dass man eigentlich keinen Mitteldurch- -
messer bestimmib,

b) Mcn kommt viel gemnauer zu einem Mitteldurchmesser
der Teilckhen, wenn man die durchschnittliche Anzahl
Peilchen der Suspension in einem bekannten Volumen he-
stimmt. Dabei soll dann auch die Volumenkonzentration
der Suspension, d.h, dieé Anzahl cc dispergierter Sub-
stanz pro cc Suspension bekannt sein. Wir benutzen da-
zu -ein Spaltenultramikroskop, bei dem eine bekannte
Schichtstdirke in der Fliissigkeit eingestellt werden
kann, und zwar derart, dass alle darin befindliche
Teilchen wahrgenommen werden. ' ' -
- 8

Im Sehfeld des Wahrnehmungsmikroskops wird
eine Blende mit einer Anzahl LScher angebracht, so
dass die Teilchen nur sichtbar werden in den mit diesen
LEchern korrespondierenden Fiachern in der Kivette. :
Das Volumen dieser Ficher konnte bestimmt werden. An
bestimmten Seitpunkten wird nun, mit eciner konstanten
Zeitdifferenz, jedes Mal die Anzahl Teilchen in jedem
Fach gezidhlt. Nach einmaliger Beobachtung aller FiAcher
hat sich infolge der Brown'schen Bewegung die Anzahl
Teilchen im ersten Fach vollkommen geindért und kann
man von neuem mit der Beobachtung der Pacher anfangen.
Die mittlere Anzahl Teilchen pro Fach darf dabei
3 bis 4 betragen, so dass Anzahlen variierend von O
bis maximal 6 bis 7 Teilchen gezihlt werden.

Mittels einer grossen Anzahl Beobachtungen
komnmt man so zu einem gehdrigen Durchschnitt der An-
zahl Teilchen pro Fach. Aus =allen bekannten Daten kann
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dann ‘der Mitteldurchmegser berechnet werden. Die Gag=-
nauigkeit kdnnen wir bei dleser Bestimmung auf etwa

5% fostsetzen. -

. ' Vergleich der belden Methoden ergad eine
zufrleﬁenstellende Ubereinstimmung. Die dAirekte Bestim— -
mung aus der Brownfschen Bewegung nach der. erstbeschrie=
benen Methode (wozu nur eine einfache Apparatur erfor-
derlich ist), gibt tatgichlich einen guten Blndruck

iiber dle Grbsse der Teilchen.
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III. FORSCHUNGS s RBEITEN
FUR DIE ZHENGANIA-0S8SEG
. MINER'LOLYWEREE A G.

FYr die Berlchterstattung ibér die in diese
Kategorle fallenden hLrbeiten sei auf <Jen. sacparat er-
schiememen "Monatsbericht Untersuchungen Arbeitsplan
Bhenania® verwiesen. .
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IV UNTERSUCHUNGEHN F t®" DIE
ROHOLGEWINNUNG AG., I E N,
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UNTERSUCHUNGEN VON GESTEINSPROBEN (KERNP?OBLN)
AUS TIEFBOHRUNGEN DER R.4,G.

 Zweck dieser Untersuchung 1st,,zu prifen,
ob im Terti®r des Wienmer Beckens Zonen auf Grunc
von schweren Mineralien unterschieden werden kSnnen.

Diz Untersuchungsmethciec ist in dicsem
Bericht unter II-A-2 beschrieben-.’

Von den Bohrungen R'u.G. 2 und 11 wurden
275 Muster zur Untersuchung erhqlten uncd am 26.MErz
in Bearbeitung gencmmen. ‘

Von der Bohrung R.4.G. 2, wovon bis zu einecr
Tiefe von 1455 m Muster zur Verfligumg stander, wurden
“bisher:72 Muster bis zu einer Tlefc ven 1150 m mikros~,
kopisch untersucht. ’

Bei etwa 920 Bndert sich die Zusammensetzung
Aer Mineralassoziationen, so dass auf dieser Tiefe
.die Grenzec zwviscéhen zwei schwersfi Mineralienzonen liegt.
Es waren j=2doch zwischen 642 und 1730 m nur 6 Muster
vorhanden, so cdass die Grenze zwischen beidcn Zonen
nicht genau =sngegeben werden kann. : -

Die Uptersuchung wird fortgesetszt,
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F‘VQ‘U,n TERSUCHUNGEN VON
SPEZIALYLEN UND AUSFUHRUNG
VON BONTROLLANALTYSEHN
. F#R DIE . | :
BROALTISCHE SHETLL (% AGREB).

———— i - e W
e o T T L T T I e T R R R R S e e e S o s T e b St e e S

;CJ.

‘ An diesen Gegebstﬁnden"wﬁéde in.der
'Berichtperiode nicht gearbeitet.

'VI. FORSCHUNGSARBEITEN
FUR DRITTEN, -

—— — B ok e i A G P g O B et e
T N L L N I N T L T L e N s S m e s e om v v v o em e

Pro memoria,

(.
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. ViII.BERATUNGEN FUYR DIE
AMSTERDAMER £LN-L AGEN,
HAUPT STELLE UJ¥D B.I.M.
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-——
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: In der Berichtperiode wurden keine
Reaultate grundsitzlicher Bedeutung erhalten,
Aie fir Berichterstattung in Eetracht kimen.
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