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Farsulfat-EZloktrolyse,

Jn Angohluss an dio Botriobnvorauche in der Schmidt-f’
Anluga ( Abteilung 45/6 ) wurden folgende Unterauqhungen ﬁ'
{z Lavoratoriun durchgofithrt, ¥

1. Diaghragzen, ' . ] o '/fgﬁ

~n{ 0.6
Die Yersuoho nit verachiodonon Diaphrngmen-ﬁatdt 1en

wardon fortgusetzt, Ho wurden vorwondet 1 Glasgesp;nat
Floxolith ( d. i, oin polymeros Aorylaﬁure-?rodukt A
porBapa Porzellan. (Siche auch Boricht Dr. Weldes~{em
11, Jull 1938 dber " Voscorstoffouperoxyd “.) Am; glin
stigoten vorhiolton sioh bishor dio porSsen Porzellan~38
sen P 28 b und F 26 b von dor etnatliohan Porzellan-ﬁann
faktiuyr Borlin. Bei Bokanntwerdon nouer Stoffe eol
ao Yorauthe fortgasotst worden, :

7, Sermtdt'schor Bloktrolysour,

Fur dlespo Untorauohunpen wurde oine Modellzelle mit an;
7,6 Lit., Jnhnlt nnch Angubon von U, Sehnidt im- Laborat"
riun zugaztiongeatellt, Die ElektrolyAOoVersuchs wurden
r{t vorschisdenon Anodon-Formen und - Grvasen durohge
fuhrt, Zo wurde bol gloichbloibender Stromaiohze an de;
Anode nit verachioden hoher Badbelastung gearbeitet.
Yerauche ergabon, ‘dass boi geeigncter Aunbildung der ‘Ele
troden cina hBhoare Bolastung dos Bades ohne weaenxlio
Spannungostoigorung niglioh 1ot. Eino entapraohend,
derung dor Slektroden soll an unserer Anlage 1n Abt.
arot bel woltoren Ausbau dorsalben durohgefﬂhrt wer :

(Jigha Efarnﬁrngﬂldaa VOB 12.9038 ub,"Eaagerwgtoffau‘perOxyﬂ
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Jn diegor Patont-Anzeldung beaohroibt Sohmidt eine ¥
den Diaphragma fost verbundene Blektrode, ‘welohe Bohrun—
gen und Aussparungon bosiist durch die der. Blokmrolyt e
ungehindert hindurchutramen kann. Die Bohrungen aollen
60 angaordned woin, dago-dor elokirolytische Widetatand
quer durch das Diaphragmen-Material aeringer 18ty ala e
dor Usweg ildor oino, freien Durohgung gewihrende Oeffnung;
( slohe Bi14 ), :

¥ir prufton die von Sohnidt gogobensn Unterlagen im Lab
nach, ks zolgte sich, dapo bei Verwendung oinéb'Kbhie;
rohres alg Xathods keine befriedigonden Brgahniase,zn
atolen sind, Bei dieser Bloktrolyse-Anordnung wurd' Per
sulfat nit paxigal 57 % Stromnuabeute erhalten.

Ench Rloksprache nit H. Sohnidt sollen nun Yatauoha
it oinor Bleikathodo in dorselben Heise durohgetuhrt we,;
den,

P

Hloktrolyt-Hoessungen,

Bos gollte gopruft worden, ob es miglich iat, den Ver- -
louf dor Porsulfat-Bloktrolyse durch Heaaung des Poten-
tiala odor deor Loitfuhigkeit im Bloktrolytan su beet1m~g
ran,

a) Potontinl-Mongungon,

Bie Fotentiale wurden in dor bekannten Wéiaéiénkflétiiig
ton Flutin gogon oine Kalcaal—ﬁormal-slektrode geﬁeééq

Dor L’laktrolyt enthiolt 167 g H,80, und 220 ( ¥, )2 - 80,
in Liter. Es wurden naoh Zusatz von Ammonpereulfat foIi
de ?atcntiala, bogogon auf waaueratoft 0, gemessen '
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(334)23208 ontopricht Potontius
Hy0, 81 By, Volt
25 S 1,351
30 1,35317
35 ' 1,3545
40 : 3,358L.

Dennach aind dio Potontinl-Untorsohiode 80 garing, dad' -
hiornuf xeine filr don Dotriod gooignoto Kontroll-ﬁathode
aufgobaut werden kann,

b, laftfithiskeitancgoungan,

o »titfahi,koiSKuooauagon vurdeon mit der thatstone'~f‘f
gschon Brickenwrltung untor Yerwendung eines Triodometera
nls O-Jnotrusent durchgcfuhrt. Es wurden folgende apezi~_
fiycha Leftfihigkedton bootiont ( Temp. 18° c.) o y
Anolys (282 g/1 1!22%04 240 g/1 (NB ) SO ) k—O 538
Entholyt (326 g/1 H,80, 206 3/1 (HH4)2304) 0,578
alektrclst«Lioohungnn. AR

1,80, |spes.Loitf.nach Zusats von (,),804 - -
0 /1 200 g/1 300 g/1. -

S0 foreers 0,273 0,288 L
160 | 0,375 0,344 0,354
150 fesueens 0,437 0,413
200 {0,600 0,520 0,458
250 leesees 0,551 0,475 |
100 0,726 0,584 0, 490 (s.auch Bchaubild)
350 sessenna 0,594 secne Mm' -
400 0,740 0,605 0,494, 1
450 livesens 0,566 veres
500 0,700 0,431 0,443
800 0,460 0,311 | 0,28
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¥an aioht, dnso unnbhlinglg von dem Gohalt an Ammonsulfat

dio tooto Loitfuhigkeit imnmor boi den LYsungen mit’ 350 ~;j?
4C0 g/1 Johmofololfuro suftritt, Auoch hier nilrden die wahrend
dor Zlokirolyse bei Titerschwankungen von.l - 2 & Hy0, auf-
trotordon Aonderungon den H2804—Gohaltea nicht genUgen.z_;ii
uz durch Leitfuhigkeitnbootinoung eine Betriebskontrolle -
durchfuhron gu kinnen,

Forkarbonat,

Die VYoroucho sur Verbousserung der Haltburkoit das
rorkarbonitos durch Zudtze von Stnbilisatoren wurden fortge-
cotst, ' :

Ala stadilisioronde Zuc'itgo wurden folgende organieohe?
3toffo verwondot, wolchs mit Sohwornetallon komplexe Ver-'"'
bindungen zu bilden vorn¥gon i -

2 u. 3. baviache aliphatische Carbonsunren nnd Oxy-
earbonsliuren.

Aronatioche Carbonsiiuren u. Oxycarhonauuren.
Aninonhuro und  Anino-Yorbindungen,

Uit Auonahzo dor aohon als Stabiliaatoren bekannten

" 3alfoyloHiure und p-Anidophenol brachte keiner dor- Zuautze

aino wosortliche Vorbossorung der Zoraetgungs-3ahlen, Die
Ealtbarkoit dlesor nou stadbilisiorten Perkarhonate in Per-
sil-tiachung nuse ernt nooh goprift worden.. , '

Augsordou oind Vorsuche in Arbeit,un eine Stabilisie-
rung van Ferkardonat durch Uoborziehon nit einam waaserab-
stosnondon Hiutchon zu erroichen, : S
(3tcho hiersu auch t Aktonnotig Dr. Weldes vom 28.1 1959.1
betr. 1 Verauche zur Haltbnrkoit von Perborat 4in Hieohnng
nit Perkardtonat ),



Fortorag,
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Eo sollte unteroucht worden, auf wolohe Weise die in
unooren Botrieb ( Abt, 45/3 ) bliche Herstellung von Per"-_..f
bornt auo Lsungon von Letadorat und H202 kontinuierlioh .
durchgefuhrt worden konn, :

1) Pentirmung dor Kristalliusationswiirme,

Es war gunlichat notwondig, den hﬂrmehauehalt bod der- -
Fertoratkrintallisation aus Motaborat- und H202-Ldaungen
fostzustollen, Zu diogen Zwocke wurde die bel der Kristalli-
sation von Perborat nuftrotende Wirmemenge bestimmt. .Als -
Ynlorinetor wurde bohelfozlicsig ein Dewar! aohsa Ger&ss i
verwondot,

Zed don Vorauchen orgeb sich @ » L
a) 4% fantex: kristnllisforten Porborat 76,7 oul/ g j
drraun btorochnat 11,811 K cal/ilol,

b) zit lotatorat -~ ¢ H202-Lﬂnung

nug oiner gonittigton Ferboratlsung 67,75 6é1/35{ ‘7
édarngn torochnet 10,433 K oal/Hdlkff'

o) Jn dor Litoratur angegoton
Molekulare L¥sungewiirme fir Porborat:
11,564 K oal/nol.

Ea dio vorsohfodonen Wirmotnungen nioht weaentlioh o
vorachloden wvind, iat koino besondore Bildungewﬁrme fur das
ferborat saszunekzon., Dio hior vorlicgenden Unterschiede. -
aind verzutlich durch Uobnruuttigungaeraoheinungen verur-'"
sacht worden und wirdon boi Yfteren Wiederholen der Bestim-.
zungen su oinsn gloichon littolwert fuhreno PR

?2) Fordorat-Horatellun;u-Verfahron,

Die btoin Ausrithren von Porborat aus uetaborat- und 82027
Lisungen ouftrotende gexinge Kristallisationswirme laest ea‘”
ala ndglich erscheinon, das Perborat auf diesem VWege in ei—
nen xontinuterlichen Verfehren zu Gewinnen. Es musate hier—
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fir nooh untorauchs wordon, auf wolcho Veigo ( Temperatur,
Lisungaverhliltninse ) grobo Kristalle arhalten werden, -

-6 -

Durch Laboratoriunsvorsiche wurden als gﬂnatigete
Arboltabedingungon ornittels

a) die Konsontration dor Laaung ontaprioht der inm Betrieb
angowandten :
fur Lotabornt ....eevvsvsnes 69,5 g/l NaOH
330,0 g/1 Borax
fur Wasgorstoffouporoxyd....214 g/1 H202

b) die LJaungen wordon in Yorhil¢nis
2 Yol.,-lNetatorat auf 1 Vol, 3202 angewandt, und dieee
quivalentmilengon gloichseitig unter kithren. zusammange-'
goben, : T '

o) dio Aouporutur dor L#oung inm Rihrwerk wird gleiohmassig :
auf 2 - } C gohalten,

Dio Arboitewoiso 1ut im folgenden Verauehabeiapiel be-
azhriobon ¢ :

u 2,3 Lit. Muttorlauge, wolche _

99,5 g Lorax, 21,2 g MaOH und 3542 g H202
enthiclton, wurdon nach Zugebo 0,2 g Porborat als Jmpfealz i
und Lg-311{knt-Paste allo 1/2 Stunde ' _

100 c:’ Lotaboratl¥sung ( = 33 g Borax + 6,95 5 HaOH )f

50 ez’ Hassorstoffouporoxyd ( = 11,9 g 3202)

einlaufen gelagson. Dic LYsung wurde dauornd gorlthrt. und
duroh Auuaonkﬂhlung dao Gofliouen eine gleiohmﬁssige Tempe-'j
ratur von 2 - 3° ¢ eingohnlten. Hach 7 1/2 Stunden wurde..
dio zanzo Lisung filtriort und das nuxuokbleibende Salz auff
dor Nutoche gowaschen. Es wurden orhalten i &
3,870 Lit. Xutterlouge ( Ablasstiter. 1 2 om /10 cm3)
796 g Pordorat nit :

21,04 4 H,0, Siebzahlen

42,65 % HaBo, ' zg é a. g. '?8
8¢ o’ .

0,27 % Haol 4% 4. 8. 70

SochUttgewicht 630,



1

Yon dor uttorlnngo wurden 2,3 1 fir einen neuen f
Angatsz und 1,0 Lit. fur noue Metaborat-Lisung gebrauoht ; .
0,47 Lit, MHuttorlauge nmussten alg Uobornchuas weggeschuttet
worden,

-7 -

el Zortfdhrung deo Vorfahrons ergab aioh nnoh 3 Tagen
folgondoe o
Bilung fur den Chomikulion - Verbrauch :

Borax HaOH H0,
Sinants 1555 g 3258 505 g

Zrhkalton ¢ "
in 2301 g Forborat 1412 g 3058 4853 g

Atgtoute 91 % 94 % 97,4 %  .

Torluste 9 ¢ 6 % 2,6 % .

Yorbrauch fur 1 ¢ Porbornt

sus 4. Vers, bor. 675 kg 141 kg 220 kg

Iurchuchnitt inm o
Tatried 45/3 647 v 141 v 218 ",

lnn gioht, daso on niglioh iot, die n ohemisohe"Perborat-
horateilung aus Borax-latronlaugo- und \'Iusaerstoffeuperoxyd-i
uﬁJangon boi gleich~bloibonder Tomperatur mit gohr guten :
Lrgebniaooen durchzufihron. Fir einen Fubrikationsbetrieb ist
diea von grosper Zodoutung, da hiorboi die Khlte-Anlage '
gleichziloadger belnatot 4ot und vermutlich die KUhlschlangen
woniger o4t Jalzabacheidungen vorkrustot werden. Un den prak-
tiuchon dort den Yerfahrens nachzuprilfon, missten in Abt, -
45/3 batriobonlianige Vorsucho nach der bosohriebenen Arbeits-
ueloo durchgefuihrt worden, s

Aufnrtoltung von gabrauchton Hickolkatalypators -

Lie Euockgowinnung dos Hiokols aus gebrauchten Katalji ;f

gator-Lagoen unsores Fotthlirtungobetrioboes sollte im Labora-

torlus veruucht werden. Da dlo oloktrolytische Niokel-Ab- -

ao‘"ld&ﬂt oler oino Ausfiilllung dor Verunreinigungen durch
nendialdien zu teuor oruohien, wurde die Gewinnung einas,gutv

ki
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kristnlliuiorton Hiokol-Annonium-Sulfatob’auageaibeifat{A

o4 don Laborantoriums~Yorsuohon wurde eine Rﬁdkgéh
winnung von 67 % dos in Kntalysatorsohlamm enthaltenan t
Nicxols orroioht. Uobor die Binsolhoiton des Verfahrana 1Bt?'
in ofnor Aktennotis von Dr. Woldou/Piokhnrd an’ 31 1.1939 '
torichtet wordon,

§lakt;olytlncho Jeifonaspaltung,

Pol dor Nnohprufung dos dor Hansa-lihle geschiitzten -
Yorfahrons * sur olektrolytischen Gewinmung von Petts&ﬂré'
aus Soifenntookl¥sungen " ( DRR 658 986 ) szeigte éioh,”daeéT’
ee durch asinen hohen Stronmverbrauch schr unmirtschaftlioh
artoitot, : v

Aus ungoron Yorsuchen ontwiokelten wir ein neues Ver—i?
fahron ( unscre Doutuche Patont-Anmoldung D 526-vom 13, 12, -
1930 ) boi den durch Zusats organischor Lésungemittel dfe .
Iadspannung horudbgesetst und dadurch der BtromverbrauchfWéiﬁ
sentlich poringer wird. (8icho auch Aktonnotis Dr. Weldea
w6 25.11,1933, botr. 1 ® Yorf. s. Gew. von Fettsanren aus
Aeron Snleon durch kloktrolyse von Enuloionen ".) E

Die Yersuche wordon tortgonotat,um oins fir die batriebs
nisoige Durchfuhrung geoignoto \rboituweine g ermittoln.

Ao





