BERICHTE AUS DER CHEMISCHEN TECHNIK )

Umschau

Hochreine Metalle. Die Gewinnung méglichst reiner Me-
talle ist aus verschiedenen Griinden immer wichtiger ge-
worden. Einmal kénnen die physikalischen Konstanten nur
an den Reinelementen gemessen werden, zum anderen ist
flir bestimmte Verwendungszwecke und sogar fiir Legie-
rungen nur reines Metall brauchbar. Beide Gesichtspunkte
sind in der Vergangenheit oft nicht beachtet worden, so daB
z. B. die Schmelzpunkte einiger Metalle dauernd revidiert
werden muBten, weil man vorher di¢ Schmelzpunkte von
Eutektika der Metalle mit ihren Verunreinigungen gemessen
hatte; der oft unternommene Versuch, Cu als Leitungsmate-
rial durch Zn zu ersetzen, scheiterte immer wieder, weil
man den Einfluf der Verunreinigungen des Zn nicht kannte.
Erst in neuerer Zeit' zeigte sich, daB in diesem Falle nur
hochreine Zinksorten . verwendbar sind. In einer Uebersicht
gibt K. Giesen!) den Stand der heutigen Metallgewinnung
im Bezug auf deren Reinheitsgrad bekannt. Die klassische
Methode von Wéhler, bei der Metalloxyde oder -haloge-
nide reduziert werden (Aluminothermie und Silicothermie),
ergibt im allgemeinen Metalle, die durch das Reduktionsmit-
tel verunreinigt sind, welches bis zu einem gewissen Grade
durch Losung entfernt werden kann. Bessere Resultate gibt
das Verfahren, wenn man es im Hochvakuum durchfiihrt.
Besondere Bedeutung haben Destillation und Sublimation
von Rohmetallen im Hochvakuum erlangt. So wird z. B. Roh-
beryllium bei 1400 bis 1500° C und Drucken von 10™% mm
Hg durch Destillation von Schlackeneinschliissen befreit und
ein Metall von 99,97 % Reinheit gewonnen, Reduziert man
Metalloxyde mit Kohlenstoff, so miissen die anfallenden Me-
talle in einer thermischen oder elektrolytischen Raffination
nachbehandelt werden. Thermische Verfahren werden beim
Blei angewendet und fithren zu 99,99 °» Reinheitsgrad. Ver-
einzelt wird Rohblei auch elektyolytisch zu einer Reinheit
von 99,999% raffiniert. Derartiges Blei ist auBerordentlich
korrosionsfest und wird besonders in Schwefelsdureanlagen
benutzt, da es auch bei hohen Temperaturen gegen HzSO4
resistent ist. Besonders wichtig ist Cu groBer Reinheit ge-
worden, da selbst Spuren von P, As, Fe u. a. in Konzentra-
tionen von 0,02 bis 0,05°% die Leitfihigkeit erheblich redu-
zieren. Thermisch hergestelltes Cu, das dann elektrolytis_ch
gereinigt wird, besitzt eine Reinheit von 99,99 */», seine Leit-
fihigkeit ist mit 59 m/£ mm? angegeben. Doppelt elektro-
lysiertes Cu weist bereits einen Wert von 62 m/Qmm? auf
und kommt damit nahe an die Leitfdhigkeit von Ag hex:an
(68,2 m/-mms?). Elektrolytische Raffination ist das ein-
zige groBStechnische Verfahren zur Gewinnung von A_l mlt
99,99 *s Reinheit?). Die Gewinnung von 99,99 %igem Feinzink
aus Hiittenrohzink erfolgt heute am besten na(;h dem New
Jersey-Verfahren, dessen Schema in Bild 1 wiedergegeben
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New Jersey-Verfahren der Zink-Raffination

ist. Als Nebenprodukte dieses Raffinationsverfahrens fallen
Hartzink, Zn-haltiges Blei, Zinn und Cadmium an. Das von
v. Arkel und de Boer vor einigen Jahren angegebene

1) K. Giesen, Die Technnik 2, 393/398 [1947].
?) Vgl. a. J. Fischer, diese Ztschr. B 20, 17 {1948].
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Verfahren, reine Metalle durch thermische Dissoziation ihrer
Halogenide im Vakuum darzustellen, ergibt Produkte be-
sonders hoher Reinheit, ist jedoch in der Praxis nicht leicht
durchzufithren. Beim Zirkon z. B. gestaltet sich das Verfah-
ren so, dafl man das rohe Ausgangsprodukt mit Jod zusam-
men am Boden eines Glasgefifies so weit erhitzt, daB sich
ZrJ¥ 4 bildet und gleichzeitig verdampft. Der Salzdampf wird

an heiBen W- oder Zr-Fiden bei 1400° C gespalten, Jod
kehrt in den KreisprozeB zuriick, wihrend Zr sich auf dem
Faden niederschligt. Der Aufwachsfaden wichst innerhalb
weniger Stunden von einem Durchmesser von 0,04 mm auf
einen solchen von 10,0 mm an. Fiir Nickel und Eisen wird
ein &dhnliches Zersetzungsverfahren mit ihren leicht bei
80° C herstellbaren und bei 180° C spaltbaren Carbonylen
Ni (CO), und Fe (CO), grofitechnisch durchgefiihrt. Die er-

reichbare Reinheit liegt fiir Fe bei 99,985 % und fiir Ni, das
in der Hochvakuumtechnik und als Katalysator in der or-
ganischen Chemie benutzt wird, bei 99,99 %,

Die interessanteste Anwendung finden die Reinstmetalle
in der Legierungstechnik. Hier strebt man im Gegensatz zu
fritheren Auffassungen immer mehr eine Grundlage hoher
Reinheit fiir die Legierungskomponenten an, besonders fiir
Aluminium. Solche Legierungen, wie etwa Al-Mg, Al-Mg-Si,
Al-Mg-Zn, sind besonders gut aushidrtbar und werden als
Dentallegierungen benutzt. [U 186] W.

Rohstofflage und Beurteilung feuerfester Quarzite?). Die
besten Quarzite in Deutschland entstammen dem Tertidr
des Westerwaldes und des Siebengebirges und sind eine Ein-
kieselung in Klebsand (Typus Herschbach). Diese Reserven
werden jedoch durch steigenden Verbrauch und Export (sie
sind den Erzeugnissen aus dem englischen Oberkarbon von
Wales iberlegen) immer geringer, zudem treten Ton- und
Eisenminerale in grobkristalliger Verteilung stdrender auf.
Grofiere Quarzitvorkommen in Hessen und Hannover wer-
den ebenfalls im Tertiir, vereinzelt auch im Devon und
Karbon, gefunden und gehéren dem rauhen Typus an (Hes-
senquarzit), der kleinste Quarze neben gréSeren XKornern
enthdlt und der durch sorgfiltigen Brand aufbereitet werden
kann. Die mitteldeutschen Vorkommen sind bis auf die: von
Osterfeld und Haardorf in Thiiringen fast erschopft, die be-
gehrten Quarzite vom Herschbach-Typ werden nur noch sel-
ten gefunden. Bei dieser Rohstofflage mufl versucht werden,
die Tertidrquarzite durch Beigaben von Schrott aus Sili-
kasteinen und von Felsquarziten zu strecken und trotzdem
so hohe Qualitdten herzustellen, daB sie den Anforderungen
der Siemens-Martin-Oefen geniigen. Um diese Entwicklung
zu fordern und um Fehlschdge zu vermeiden, miissen syste-
matische Untersuchungen an den in Frage kommenden Quar-
ziten angestellt werden. Die Praxis hat gezeigt, daB die che-
mische Zusammensetzung nicht eine so groBe Rolle fiir die
Qualitit spielt wie die Struktur. Deshalb werden die Proben
der Quarzite in Diinnschliffbildern mikroskopisch untersucht,
wobei man das Bild auf einen mit quadriertem Papier ver-
sehenen Schirm wirft. Nach Rosiman konnen dann mit
dem Integrationstisch durch Auszdhlen quantitative Ergeb-
nisse gewonnen werden, die einmal AufschluB iiber absolute
GroBe und Kornform der Quarze, aber auch tiber die Neben-
bestandteile (Zirkon, Rutil, Apatit) geben.

AuBerdem konnen so Porenrdume, die beim Brennen
eine wichtige Rolle spielen, ermittelt werden. Die Ergeb-
nisse werden tabellarisch geordnet und aann durch ent-
sprechende Brennversuche ,geeicht“. Beim Brennen ent-
stechende Umwandlungen (870° C: Tridymit-Umwandlung
mit 14 % Volumenzunahme; 1470° C: Umwandlung in a-
Christobalit mit 2 bis 5% Volumenzunahme) werden eben-
falls in Dinnschliffen verfolgt. Diese Umwandlungen
koénnen auch durch Bestimmung der .Berechnungsexpo-
nenten untersucht werden, was mikroskopisch durch Ein-
tragen kleiner Splitter in Fliissigkeiten mit bekannten
Brechungsindizes mittels der Beckeschen Linien erfol-
gen kann. [U184] W

Organische und Mehrschichtengldser aus Acrylharzen. Die
Chemije und Anwendungstechnik des ,organischen Glases*
(Poly~-methylmethacrylat) ist in Deutschland von der Firma
Réhm & Haas, insbesondere Dr. R6hm selbst, aus den
kleinsten Anfidngen heraus entwickelt worden. Grundlage
war die Herstellung des Monomeren, die durch Umlagerung
des aus Aceton + Blausdure entstandenen Acetoncyanhy-
drins durch Schwefelsdure zu Methacrylsdureamid geschieht.
Von hier aus sind die anderen Methacrylsdure-Derivate zu-
ginglich. Die Reinigung muB sehr hoch getrieben werden,
da Spuren von Verunreinigungen, auch gasférmiger, die Po-
lymerisation beeinflussen und das Endprodukt unbrauchbar
machen konnen4).

3) W. Ahrens u. J. K. Hellmers, Die Technik 2, 420/22 [1947].
4 C, T. Kautter, Kunststoffe 37, 141/151 [1847].
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Bei der Polymerisation des Methylmethacrylats tritt eine
Schrumpfung von iiber 20% ein, was die Herstellung optisch
einwandfreier Platten sehr erschwert. Das GieBen aus L&-
sung erwies sich bei mehreren Millimeter dicken Platten
schon aus Zeitgriinden, das Abschilen aus Blocken oder
das Auswalzen wegen der mechanischen Schwierigkeiten
als unmoglich. Man mufBite also das Monomere in der
Form, d. h. zwischen zwei Platten, polymerisieren und
dabei dafiir Sorge tragen, daBl diese Platten sich in dem
MaBe n3hern, wie der Kunststoff sich zusammenzieht.
Ein englisches Verfahren, nach dem ein bereits vorpoly~
merisierter und zéhflissiger Ester in die Form gegossen
wird, konnte sich groBtechnisch nicht durchsetzen. Immer-
hin erwies es sich als méglich, die Abstandhalter der beiden
Platten nach 20% Umsatz zu entfernen, weil dann der Ester
geniigend zdh ist, um die Deckplatte zu tragen. Durch eine
besondere Richtmaschine gelingt es nun, zwischen zwei Spie-
gelglasplatten, auch ungleichmégiger Dicke, eine genau vor-
herbestimmbare Form zu schaffen und die Polymerisation
glatt durchzufiihren. Lange bandférmige Platten sind dabei
weniger der Gefahr des Durchbiegens der Deckplatte aus-
gesetzt als etwa quadratische,

Die Polymerisation geschieht in HeiBluftschranken und
mulBl thermisch sehr genau gesteuert werden, um nicht durch
Stauungen der erheblichen Reaktionswidrme die optischen
Eigenschaften der Platten zu gefidhrden. Polymerisation in
fliissigem Medium, elwa in Wasser, beschleunigt zwar die
Wirmeabfuhr, jedoch zeigen so rasch polymerisierte Platten
einen die Durchsicht storenden ,Hammereffekt'. Alle Un-
gleichméiBigkeiten in der Wiarmeabfuhr, sei es auch nur
durch lokale Luftstromungen, verzerren das .optische Bild
der Platte. GroSitechnisch geht man so vor, daB die in den
Formen befindlichen Platten auf besonderen Wegen in eine
Art Windkanal eingefahren werden. Je dicker die Platten
sind, desto langsamer miissen sie polymerisiert werden, um
cine Zersetzung der inneren Teile zu verhiiten. Bei liber 15
Millimeter starken Blocken greift man auf die Polymerisa-
tion in Wasser zuriick. :

Die AuBlenhaut einer Platte hat einen héheren Polymeri-
sationsgrad als der Kern und ist durch die durch sie hin-
durchflieBende Wirmemenge thermisch vergiitet; anderer-
seit hdufen sich in ihr die Spannungen. Bei unsachgemiBer
Behandlung ergeben sich hieraus Rilbildungen.

Ist die Polymerisation, als deren Katalysator Benzoylper-
oxyd dient, beendet, so werden die Plattenpakete in Wasser
gestellt und lassen sich dann auseinandernehmen. Die Schei-
ben werden dann gewaschen, getrocknet, sorgfiltig gepriift
und zum Schutz der Oberfliache mit Papier beklebt. Bei der
Priifung wird auf optische Ablenkung und besonders auf
optische Unruhe (Wellenbildung, Flimmern usw.) geachtet.

Andere Polymerisationsverfahren haben sich nicht be-
wihrt. Nach dem gleichen Verfahren werden Sicherheitsgla-
ser mit einer 0,5—0,7 mm starken Mittelsanicht aus Poly-
methylmethacrylat (+ Weichmacher) hergestellt. Zwischen-
schichten aus Poly-methylacrylat werden aus Loésung ge-
gossen und getrocknet. Sie werden dann zwischen die
weichmacherbefeuchteten Glasplatten gebracht und verpreft.
Als beste Zwischenschichten, besonders hinsichtlich der Kilte-
bestindigkeit, haben sich Polyvinylacetale, z. B. Polyvinyl-
butyral, erwiesen.

Bei der Verarbeitung lassen sich die Acrylharzscheiben
sagen, bohren, frasen, schneiden, schleifen, hobeln, drehen,
verkleben, heillluftschweiflen und thermisch verformen. Fiir

Druckluff  —==— :ﬁ: 4 \
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Bild 2. Fliissigkeitsverformung von Acrylharzscheiben
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letzteres bestehen zwei giinstige Intervalle, nimlich 90—100°
(schnell) oder {iber 160° (langsame Verformung). Praktisch
arbeitet man meist bei 150—160°. Man kann die weichen
Platten ecinfach {iber die Form legen oder sie in Formen
saugen bezw. blasen. Fiir besondere Gebilde, die gute Optik
haben sollen, eignet sich die Verformung unter dem Gewicht
von Heizfllissigkeiten (Calciumchlorid-, Glycerin- oder Glu-
coseldsungen), die sogenannte Fliissigkeitsverformung, Bild 2.

[U 181] K. St.

Porzellan und keramische Sondermassen als technische
Werkstoffe’). Die Forderungen der elektrischen und vor
allem der chemischen Industrie steigerten die quantitativen
und qualitativen Eigenschaften keramischen Gutes in den
letzten Jahren ganz besonders stark. Durch geeignete Wahl
des Mischungsverhiltnisses aus Quarz, Kaolin und Feldspat
konnen die mechanische, elektrische oder die thermische Wi-
derstandskraft so spezifisch gedndert werden, daB alle For-
derungen der chemischen Industrie erfiillt werden kénnen,
ubgesehen davon, daf3 die allgemeinen Eigenschaften des
Porzellans, wie Resistenz gegen Laugen, Siuren (auBcr HF),
Gasen und Démpfen, die Mdglichkeit leichter Reinigung und
der Vorteil, keine Korrosionsprobleme aufzuwerfen, seine
Verwendung in einigen Zweigen der Industric (Nahrungs-
mittel, Farben, Mineraldle) schon immer foérderten. Durch
neue Arbeitsverfahren in der Keramik ist es jetzt auch mog-
lich, groBere Gerite in die Praxis einzufithren, die aus hoch-
temperaturbestindigen Porzellanen bestehen. GroBe Ab-
dampfschalen von 750 kg Gewicht und ecinem Inhalt von 300
bis 400 1 kdnnen ecinwandfrei gebrannt werden und haben
sich in der Praxis bewidhrt. Wasch-, Destillier-, Absorptions-
und Kihltliirme bis 12 m Hohe werden hergestellt, indem zy-
lindrische Rohre mittels aufgekitteter Metallflanschen und
Dichtungsringe aufeinandergesetzt werden. Dichtungsflichen
von Einzelteilen werden heute durch Spezialmaschinen ein-
geschliffen und ermoglichen einen einwandfrei dichten Zu-
sammenbau durch Zusammenpressen. Lochplatten als Zwi-
schen- und Austauschbdden, Fiillringe, Schalen und andere
Hilfskdorper aus HartporzeHan werden eingebaut, um die
wirksame Oberfliche zu vergréBern. Besonders gut sind die
sog. ,,Glockenbsden* fiir Destillationskolonnen. Wenn cs auf
besonders maBgerecht® Herstellung von Apparaten an-
kommt, stellt man heute meist Teilstiicke her, die dann an
ihren Verbindungsstellen bei 800—900° C mit Schmelzglasu-
ren verbunden werden. So ist es moglich gewesen, Spezial-
pumpen fiir Mineralsiuren und Laugen aus Porzellan her-
zustellen, die bei 1500 bis 3000 U/min und einer Forderhdhe
von 454 m eine Leistung von 55 m3h aufweisen, und deren
Laufrider ebenfalls aus Spezialporzellanen bestehen. Klei-
nere Kreiselpumpen (18 m3/h, Férderhohe etwa 6 m) sind
wegen ihrer hygienischen Handhabung in der Nahrungsmit-
telchemie gebriauchlich. Keramische Zahnradpumpen mit
einer Leistung von 1800 cm3?/h und einer Forderhohe von
100 m werden fur Oele und Petroleum benutzt.

Besondere Zukunft als Werkstoffe haben die keramischen
Sondermassen. Ihre Verarbeitung und Herstellung entspre-
chen weitgehend denen der normalen Porzellane. Am wich-
tigsten sind die unter den Namen Calit und Frequenta be-
kannten Massen, welche Mg-Silikate enthalten. Die besonde-
ren Eigenschaften gehen aus folgenden Vergleichen hervor:
(i. d. Klammern die entsprechenden Werte fiir Hartporzellan):
Calit besitzt in glasiertem Zustande eine Zugfestigkeit von
650 bis 950 kg/cm?® (300—500), eine Druckfestigkeit von 9500
bis 10000 kg/cm? (4500—5500) und cine Biegeféstigkeit von
1400 bis 1600 kg/cm? (900—1000). Der Elastizitdtsmodul von
Calit liegt bei 11 000 bis 13 000 kg/mm? (7000—8000), iibertrifft
damit den von Stahl und erreicht etwa den halben Wert
fur Federstahl (22000 kg/mm?), so dal man bereits Druck-
federn aus Calit herstellen kann. Die elektrischen Eigen-
schaften, wie hohe Durchschlagsfestigkeit und groBer Isola-
tionswiderstand, ermdoglichen die Benutzung in dey Hoch-
frequenztechnik. Diese Eigenschaften sind aber noch ausge-
pragter bei Massen, denen TiO: in Form von Rutil zugegeben
sind, wodurch man sowohl in den USA wie auch in Deutsch-
land zu besonders guten dielektrischen Werkstoffen gekom-
men ist. Solche Massen sind Condensa und Kerafar mit
Dielektrizititskonstanten von 100 und mehr. Soweit diese
Koérper Mg-Titanate enthalten, ist die Dielektrizitatskon-
stante praktisch von der Temperatur unabhingig. Schliefilich
ist es in jlngster Zeit gelungen, kleinste magnetisierbare
und . unmagnetische, elektrisch isolicrende Teilchen zu che-
mischen Verbindungen zusammenzusintern und so zu mag-
netisierbaren Sondermassen zu kommen, die unter dem Na-
men ,Manifer® in den Handel gebracht werden. Sehr gute
elektrische Leitfdhigkeiten bei guter Wairmebesténdigkeit
besitzt ,Fesi“, das als Ersatz fiir Ni- oder Cr-haltige Roh-
stoffe in Elektrowirmegeridten und Laboratoriumsofen Ver-
wendung findet. [U 183] W.

5 0. Neum ann, Die Technik 2, 385/92 [1947]. Vgl. a. diese Ztschr,
B 19, 146/47 [1947].
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Neuere Entwicklungen auf dera Verpackungsgebiet in den
USA. Aus amerikanischen Verofientlichungen und einem Be-
richt ciner englischen Forschungsstelle iiber einc Reise in
die Ver. Staaten von Amerika ergibt sich tolgendes Bild%:

Um den widhrend des Kricges gesteigerten Anforderun-
gen nach haltbaren und fiir Wasser, Wasserdampf, Gase, Oele
und Fette undurchldssigen Verpackungen nachzukommen,
wurden zahlreiche Kunst- und veredclte Naturstoffe ge-
schaffen, z. B. Paraffin + mikrokristallines Wachs (evtl. un-
ter Zusatz von Kautschuk), Asphalt, verbesserie Naturharze.
Folien aus Polyvinylchloridacetat (Vita-Film, Geon, Vinylite),
Polyvinylidenchlorid (Saranj, Celluloseacetat (Lumarith, Vue-
pack), Cellophan, Kautschukhydrochlorid (Pliofilm, Plasto-
film) und cyclisiertem Kautschuk (Pliolite). Phenolharze
und Aethylcellulose dienen fiir Verpackungsgefidfle, wihrend
Kunstharzdispersionen und Lacke aus Nitrocellulose und
neuerdings aus Siliconen auf Papier oder andere Unterlagen
aufgetragen werden.

Papiere werden auch durch Zusatz von Harnstoff~ oder
Melaminharzen in ihrer NaSfestigkeit verbessert, Pappen
durch Zusatz von Asphalt.

Es wird eine Einteilung der verschiedenen Verpackungs-
mittel nach threr Wasser- und Wasserdampfdichtigkeit sowie
nach der Fettdichtigkeit gegeben; einige Sonderverpackun-
gen werden beschrieben. Insgesamt iiberwiegt z. Zt. der Ver-
brauch an Naturstoffen den an Kunststoffen noch sehr er-
heblich.

Auch unter den Klebemitteln steht Pflanzenleim im Vor-
dergrund. Aethylcellulose, Polyvinylalkohol und Klebestrei-
fen aus Celluloseacetat dringen allméhlich vor.

Zur Prifung der Verpackungsmaterialien und fertiger
Verpackungen sind zahlreiche Normen und Verfahren aus-
gearbeitet worden. Auch Grundlagenforschung, z. B. tber
Wasserdampfdurchlissigkeit, wurde in Zusammenhang mit
der Verpackungstechnik getrieben.

Die Maschinenindustrie baut Verpackungsautomaten, die
bis zu 80 Beutel je Minute herstellen. Besonders wichtig sind
heiBklebende Folien geworden, die das Verschweilen der
Packungen erlauben.

Bei der Verpackung von Lebensmitteln wird auf hygie-
nische Einwandfreiheit, Feuchtigkeits- und Gasdichtheit so-
wie in weit gréflerem Umfang als in Deutschland auf wer-
bende und kaufanreizende Wirkung Wert gelegt. Ein ge-
nauer Vergleich mit deutschen Verhiltnissen zeigt, wie sehr
die USA durch giinstigere Rohstoffverhaltnisse und die Ent-
wicklung einiger hier noch nicht erhiltlicher Kunststoffe be-
giinstigt sind. Anregungen fiir den weiteren Ausbau deut-
scher Entwicklungen werden gegeben. (U 182] K. St.

Entwicklung im Autoklavenbau?’). Eine Bewegung des
Inhaltes ist bisher bei Drucken von inchrercn hundert At-
mosphiren nur durch Eigenrotation des Autoklaven moglich
gewesen, Die ncuesten Typen dieser sog. Sturzautoklaven
arbeiten bei Drucken bis 500 at und Temperaturen von 400
bis 500° C mit einer Drehzahl von 30 U/min. Diese¢n Appara-
ten ohne bewegliche T8ile stehen nunmehr aber auch Auto-
klaven bis zu einem Fassungsvermssgen von 5000 ] gegen-
iiber, die mit Riihrwerken ausgestattet sind. Zwei Modelle
haben sich hierbei durchgesetzt, einmal die sog. .Ankerrith-
rer, bei denen der Riihrer in Form eines Ankers auch bel
groflen Abmessungen ohne Quertraversen konstruiert und
zwischen Behilterwand und Boden als Ankerblatt eirgebaut
ist, und zum anderen die Intensiviitiirwerke. Diese sind als
Axialpumpen ausgebildet und koénnen mit Heiz- oder Kiihl-
elementen ausgeriistet werden, so dal} sie allen Anforlerun-
gen bei der Durchmischung flissigen Gutes mit festen Stof-
fen (z. B. Katalysatoren) geniigen.

Zur Erhodhung der Betriebssicherheit sind bei modernen
Autoklaven auBer zwei unabhingig voneinander arbeiten-
den Manometern Brechplatten- oder Brechklappen-Sichd-
rungen in mit der Auflenatmosphire kommunizierenden Ge-
hiusen eingebaut, die bei eincm bestimmten Druck birechen.
Die kleineren Apparate werden meistens durch elektrische
Strahlungsheizung beheizt; bei groBeren Autoklaven.— so-
weit sie nicht aus amagnetischem Material wie austeniti-
schen Chrom-Nickel-Stdhlen bestehen -~ hat sich die In-
duktionsheizung durchgesetzt. Eingegossene Wiarmerohre nach
Frederking sind bei modernen StahlguB - Autoklaven
nicht verwendbar, stattdessen werden solchc Rohre coft noch
rachtriglich aufgeschweiit. Dadurch ist es moglich, Dampf
und Hei3wasser mit Spannungen bis zum kritischen Druck
und liochsiedende Flissigkeiten (Mineraiible, Gemische von
Diphenyl-Diphenyloxyd) zu verwenden. Abbildungen von
Autoklaven der Fa. Sulzer, Winterthur (Schweiz), die auch
bei hohen Temperaturcn absolut gasdicht sind, befinden sich
in der Arbeit von Egloff. iU 179] w.

Filtermittel ans Metall.® Die Filter der Micro Metallic
omp. werden aus einem Metallpulver hergestellt, das aus
8% Cr, 8% Ni und Molybdén oder 20% Cr, 12% Ni und
8) Kunststoffe 37, 173/75 [1947).

7) H. C. Egloff, Chimia 1, 71/74 [1947].
8) C. O. Brown, Ind. Engng. Chem. ind. Edit. 39, 2; 7la [1947).
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Mo/Ni-Legierungen besteht. Diese Werkstoffe werden zu-
néchst als ganze Stlicke hitzebehandelt und dann bis zu ver-
schiedener Feinheit zerkleinert, wobei aber jedes Pulver-
korn eine einheitliche Zusammensetzung aufweist. Das Pul-
ver wird zu dinnen Platten und Spezialkorpern verarbeitet,
die direkt zum Aufbau von Filteranlagen geeignet sind. Die
Filter sind sehr widerstandsfihig und durch Spiilungen unter
hoheren Driicken leicht zu reinigen, Ihre hohe Korrosions-
festigkeit ermoglicht die Benutzung fiir heiBe konzentrierte
Schwefelsdure und Salpetersdurc und fiir hochkonzentrierte
Kalilauge. Bei 530 mm Hg wird die Filterleistung mit 1,25
bis 456 1/cm® angegeben. [U 1771 Bo.

Entfernung von HCN aus Kohlendestillationsgasen. Um
die Korrosion der Rohrleitungen zu vermeiden, muB HCN
aus den Gasen entfernt werden. Bei normalem feuchten
Stadtgas werden im Jahre 8 g je m? der Rohroberfliche ab-
getragen, in Anwesenheit von HCN kann diese Zahl auf
75 g/m* ansteigen. Sind gleichzeitig Schwefelverbindungen
anwesend, so treten gummiartige Ablagerungen stérend auf,
die immer betrichtliche Mengen HCN enthalten und die pri-
mdr aus hdohermolekularen Kohlenwasserstoffen entstehen.
Die Abscheidung des Cyanwasserstoffs braucht heute nicht
mehr unter dem Gesichtspunkt geschehen, dadurch CN-Ver-
bindungen zu gewinnen, weil diese durch neuere synthe-
tische Verfahren leicht zugingig geworden sind. Bisher sind
zwei Verfahren gebrauchlich, einmal die Abscheidung mit
Eisensalzen unter Bildung von Fe-CN-Verbindungen und
zum anderen die Reaktion mit alkalischen Polysulfiden zu
Rhodan-Koérpern. Das Eisenverfahren arbeitet “mit dreh-
baren Waschern, Hordenwaschern und Hochdruckkolonnen,
doch treten immer wieder Betriebsstérungen durch Ver-
stopfungen auf; zudem ist das Verfahren nur fiir verhiltnis-
maBig geringe Gasbelastungen brauchbar, und die Aufarbei-
tung der anfallenden Cyanschlimme ist umstidndlich. Das
Rhodanverfahren hat sich nicht durchsetzen kénnen, weil der
hohe Schwefelverbrauch und die schlechte Absatzmdglichkeit
der anfallenden Rhodanverbindungen die Methode unwirt-
schaftlich gestalten. Von C. Eymann® wird nun ein neues
Verfahren beschrieben, wonach man das HCN-haltige Gas
mit Wasser -wéscht und das ausgewaschsene HCN austreibt,
indem das Wasser zur Kiihlung und Wiasche von Generator-
gas und Unterfeuerungsgasen benutzt wird; bei der anschlie-
Benden Beheizung der Kohlendestillationséfen wird der Cy-
anwasserstoff dann im Gemisch mit den anderen Gasen
quantitativ verbrannt. HCN wird von Wasser besonders gut
aufgenommen, fir 1000 m* Kokercigas mit einem HCN-Ge-
halt von 0,4 bis 0,8 g/m™ bendtigt man bei 18°C etwa 4 m?
und bei 30°C etwa 5 m?® Wasser. Bei verdichteten Gasen,
wie sie in der Praxis vorkommen, sinkt der Wasserverbrauch
entsprechend dem zunehmenden Druck, fir 20 at wird nur
noch der 20. Teil bendtigt. In der Praxis soll ein Teil des
Wassers, das am Kreislauf der Generatorgaskiihlung betei-
ligt ist, abgczweigt werden und vor seinem Eintritt in die
Generatorgaskiithler in Cyan-Wascher geleitet werden. Das
aus der Generatorgaskiihlung austretende Wasser kann nach
Befreiung von HCN wieder kondensiert und dem Kreislauf
zugefithrt werden. Die Auswaschgeschwindigkeit ist sehr
giinstig, bei einer Aufenthaltszeit des Gases von 20 s im
Wascher werden 95°% des HCN entfernt. Als laufende Un-
kosten des neuen Verfahrens treten nur die Kosten fiir die
Cyanwascher-Berieselungspumpen auf. [U 185) W.

Schnellmethode zur Bestimmung des Chlorgehalts von
Polymerisaten. Unter den zur Ermittlung des Halogengehalts
organischer Verbindungen bekannten Verfahren hat die Me-
thode von Carius sich mit Recht den Ruf der grofiten Ge-
nauigkeit, der besten Reproduzierbarkeit der Analysen-
werte und des breitesten Anwendungsbereichs erworben. Sie
dient daher auch Standard- und Schiedsmethode bei der
Untersuchung halogenhaltiger Polymerisate. Fir diesen Son-
derzweck wurden weiter vorgeschlagen dic Methoden von
Parr (Natriumperoxyd-Aufschluf in Kalorimeterbombe),
Baubigny und Chavanne (Zersetzung mit chromat-
haltiger Schwefelsiure), Grote und Krekeler (Verbren-
nung im Quarzrohr) sowie Hofmeier und Schroder
(Zersetzung mit Schwefelsiure-Salpetersdure). Allen diesen
Verfahren haftet der Nachteil ihres groBen Zeitbedarfs,
z. T. auch der einer komplizierten und empfindlichen Appa-
ratur an.

Um zu einer Analysenmethode zu kommen, die bei ein-
fachster Apparatur und raschester Arbeitsmethode Resultate
mit fir das Betriebslaboratorium geniigender Genauigkeit
ergibt, wurden die Verfahren von Parr und von Prings-
heim fir diesen Sonderzweck weiterentwickelt'*). Eine Mi-
schung von Natriumperoxyd-Soda 3:1 oxydiert in 20facher
Menge zugesetzt pulverférmiges Polyvinylchlorid im Schmelz-
fluB mit geeigneter Vollstindigkeit und Geschwindigkeit
(AufschluBdauer 2—3 Minuten bei schwacher Rotglut), ohne
anderseits Storungen durch Verspritzen zu verursachen. Die

9) C. Eymann, Gas- und Wasserfach, 88, 86/89 [1947).
10) K. Stoeck hert, Kunststoffe 37, 53/54 [1947]).
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nach dem Abkiihlen in Wasser geliste Schmelze kann in der
tiblichen Weise gravimetrisch oder titrimetrisch zur Silber-
bestimmung dienen, nachdem der Peroxyd-Uberschul mit
Sulfit reduziert wurde.

Ergebnisse:
Pojymerisat Chlorgehalt ¢,

Art Sall | Gefunden, Mitte!
Polyvinylchlorid 55,4 1 1,0 54,1
Mischpolymerisat 46,5 + 1,0 46,7
Mischpolymerisat 28,5 + 1,0 29,7
Polyvinylchlorid 55,5 + 0,8 54,9
Mischpolymerisat 34,0 4-0,5 34,0

[U 160] K. St.
Normung
R

Glasnormung. Der Fachnormenausschuf3 Laboratoriums-
gerdte hat seine Tétigkeit in vollem Umfang in Ilmenau/
Thiir,, Poststr. 16 wieder aufgenommen, vgl. diese Ztschr. 19,
17 (1947) und gibt laufend ,Mitteilungen aus der Glas-
normung® heraus. Heft 1 berichtet iiber Zukunftsaufgaben
der.Normung auf dem Glasgebiet. [N 613] —er.

Neue Blicher

Modern Plastics Encyclopedia 1947. Bd. 1 bis 3. 1552 S.
mit 899 Bildern und 10 Falttafeln. Plastics Catalogue Cor-
poration. New York 1947. Preis 8.50 Dollar in USA, 12 Dol-
lar im Ausland.

Dieses Buch legt ein beredtes Zeugnis ab von dem enor-
men Aufschwung, den die Kunststoffindustrie in den Ver-
einigten Staaten von Amerika genommen hat. Es erschien
erstmals im Jahre 1936 als Sonderausgabe der Zeitschrift
»Modern Plastics* in einem Umfang von 332 GroBformat-
Seiten und einer Falttafel. Inzwischen ist der Umfang auf
etwa das Fiinffache angewachsen, und die Zahl der Tafeln
wurde auf 10 vermehrt. Schon dies gibt einen Begriff von
dern dargebotenen Stoff. GroBziigig im Aufbau und der
Durchfithrung zeigt die enge Verbindung von Text und An-
zeigen, dafl eine sehr beachtliche redaktionelle Vorarbeit
geleistelt worden ist. Nicht ganz die Hilfte — etwa 700 Sei-
ten — entfallen auf Anzeigenseiten, aber diese Anzeigen
sind in vielen Fillen eine wertvolle Erginzung und Berei-
cherung des Textes. So wirkt das Buch bei seiner vorziig-
lichen Ausstattung trotzdem als ein geschlossenes Ganzes.

Es enthdlt zunédchst eine bebilderte Uebersicht liber die
letzten anwendungstechnischen Entwicklungen auf dem
Kunststoffgebiet. Es folgt sodann ein Kapitel iiber Mate-
rialien, in dem praktisch alle vorkommenden Kunststoffe
monographienartig besprochen werden. In jedem Kapitel wird
zuniichst — und dies zwar erstmalig gegeniiber den friiheren
Ausgaben — ein Ueberblick liber die letzten Entwicklungen
gegeben. Es folgen dann Angaben liber den Chemismus, die
allgemeinen Eigenschaften, die Verarbeitung und die Einsatz-
gebiete und schlieBlich Querverweisungen auf andere Ab-
schnitte des Buches sowie Schrifttumsangaben. Jeder dieser
51 Werkstoffberichte ist in sich abgeschlossen. In #hnlicher
Weise werden danach Filme in 11 Berichten, Fasern in 9
Berichten, Schichtstoffe und Vulkanfiber in 14 Berichten,
sowie Hartholzer in 4 Berichten behandelt. Den Abschlufl
des 1. Bandes bildet das Kapitel ,,Technische Daten“. Auf 67
Seiten werden Analysenverfahren, Priifverfahren, Eigen-
schaftstafeln gem&B Priifvorschriften (Typentafeln) zusam-
mengestellt, dabei sind auf 4 Seiten die Berichte iber deut-
sche Kunststoffe bibliographisch zusammengestellt, und zwar
als Zitierung der PB (Publication Board). schliefllich sind
eine Reihe von Eigenschaftswerten in Forin von Tabellen
und Diagrammen sowie statistische Zahlen iiber die Kunst-
stofferzeugung in USA in diesem Kapitel enthalten, das
allein schon als eine besondere Bereicherung unseres Kunst-
stoffschrifttums anzusehen ist.

Band 2 enthiilt zunichst einen Abschn!t liber Formenbau
mit 4 Berichten, sodann i{iber das Vorwirmen, Pressen,
Strangpressen und Spritzen mit 13 Berichten, {iber die Wei-
terbearbeitung mit 13 Berichten, sowie iiber die maschinelle
Einrichtung mit 12 Berichten. In diesem letzten Kapitel
findet man ausfihrliche Angaben liber Pressen, Strangpres-
sen, Spritzautomaten, die eine besondere Weiterentwicklung
aufzuzeigen haben, iliber Tablettiermaschinen, Schweiima-
schinen usw. Das SchluBlkapitel enthélt die Bezugsquellenver-
zeichnisse, die sich auf den amerikanischen Markt beschrén-
ken, Verzeichnis von Schutzmarken, Handelsnamen usw.

Der 3. Band enthédlt die 10 Falttafeln, die in dieser
Form bei uns noch nicht zu sehen waren; behandelt werden:
Identifizierung von Kunststoffen, Eigenschaftswerte, che-
mischer Aufbau, Weichmacher, Lé&sungsmittel, Klebefolien
(adhesives), Ueberziige, Fasern, synth. Kautschukarten, sowie
unter niedrigem Druck hirtende Harze.

Dieses Buch ist durch die Fiille des Gebotenen fur jeden
auf dem Kunststoffgebiet Titigen eine Fundgrube in tech-
nischer und anwendungstechnischer Hinsicht, Es ist be-
dauerlich, daB bei den gegenwirtigen Verhiltnissen nur we-
nigen unserer Leser dieses Werk zur Einsichtnahme und
Vertiefung zur Verfiigung stehen kann. [NB 703] E. Rémer.
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Uniallvorhulung

Priifung und Behandlung von Druckgastiaschen und Be-
hiltern fiir Druckgas. In Uebernahme der gemiB § 7 Abs.
2 der Bayer. Druckgasverordnung vom 24. Mirz 1936 (GVBI.
S. 45) gegebenen Zustindigkeit des Deutschen Druckgas-
ausschusses, welcher nicht mehr besteht, hat das Bayer.
Staatsministerium fiir Arbeit und Soziale Fiirsorge mit Zu-
stimmung der Bayer. Staatsministerien des Innern und fiir
Wirtschaft -durch Bekanntmachung vom 26. Januar 1948
Nr. VA 3362/47 (BayStAnz. Nr. 5/1948) eine allgemeine An-
ordnung tiiber die Priifung und Behandlung von Druckgas-
flaschen und Druckgasbehiltern erlassen.

Durch diese Anordnung wird die wihrend des Krieges
vom Deutschen Druckgasausschuss im Reichswirtschafts-Mi-
nisterium erteilte Genehmigung zur Verldngerung der Prii-
fungsfristen fir Druckgasflaschen vom 29. Mai 1942 —
DGA. 157/42 1 — (RWMBI. S. 318) widerrufen. Verschiedene
zeitbedingte Schwierigkeiten erméglichen es noch nicht, die
in Ziffer 25 der Technischen Grundsitze zur Druckgasver-
ordnung vorgeschriebenen Priifungsfristen allgemein einzu-
halten. Zur Ueberleitung auf diese Priifungsfristen wird da-
her in der Anordnung auf Antrag des Technischen Ueber-
wachungsvereins folgende Uebergangsregelung in jederzeit
widerruflicher Weise allgemein genehmigt:

I. Fir Sauerstoff-, Wasserstoff-, Stickstoff-, PrefBluft-
und Azetylenflaschen deutscher Herkunft, die nicht Eigen-
tum der fritheren Wehrmacht waren, Behilter fiir die ver-
flissigten Treibgase (verfliissigte  Kohlenwasserstoffe) mit
einem Prifdruck bis zu 50 kg/cm? und verfliissigtes Propan
gilt folgende Regelung:

1. Flaschen, deren- letztes Prifungsdatum ilter als
acht Jahre ist, diirfen ohne vorausgehende Priifung
durch den Technischen Ueberwachungsverein nicht
mehr gefiillt werden.

2. Flaschen, deren letztes Priifungsdatum &lter als
sieben Jahre ist, diirfen nur mehr bis zum 30. 6.
1948 gefullt werden.

3. Flaschen, deren letztes Priifungsdatum ilter als
sechs Jahre ist, diirfen nur mehr bis zum 31. 12.
1948 und

4. Flaschen, deren letztes Prufungsaatum é&lter als
fiinf Jahre ist, nur mehr bis zum 30. 6. 1949 gefiillt
werden.

5. Ab 1. 7. 1949 gilt fiir alle Flaschen opiger Art die
durch die Druckgasverordnung vorgeschriebene Prii-
fungsfrist von fiinf Jahren.

II. Behilter fiir Leuchtgas (Stadtgas, Ferngas, Kokerei-
gas), Methan und Klérgas, sowie alle Beh#lter aus Leicht-
metall missen nach Ablauf eines Jahres einer Nachpriifung
unterzogen werden.

III. Fiur alle ubrigen Flaschen und Behidlter gelten mit
sofortiger Wirkung die in Ziffer 25 der Technischen Grund-
sidtze zur Druckgasverordnung vorgeschriebenen Priifungs-
fristén.

IV. Ausléndische Flaschen diirfen nur dann gefiillt wer-
den, wenn sie vom Technischen Ueberwachungsverein ge-
prift worden sind und den Bestimmungen der Druckgas-
verordnung entsprechen.

V. Flaschen, die friher Eigentum der Wehrmacht waren,
dirfen nur gefiillt werden, wenn sie nach dem 8. 5. 1945
vom Technischen Ueberwachungsverein nachgepriift worden
sind. Die Priufungsfristen der Druckgasverordnung sind ein-
zuhalten.

VI. Es besteht Veranlassung, die Eigentiumer und die
Werke zum Fiillen von Behiltern fir verdichtete, verfllis-
sigte oder unter Druck gelGste Gase auf die genaue Be-
achtung nachstehender Bestimmungen der Druckgasverord-
nung hinzuweisen:

1. Flaschen, die wechselweise mit Leuchtgas oder
Methan gefiillt werden sollen, miissen die Einpri-
gung beider Gasarten tragen. Es diirfen allgemein
nur diejenigen Gasarten eingefiillt werden, die auf
den Flaschen eingeprigt sind.

2. Einprigungsidnderungen auf Druckgasflaschen diir-
fen nur im Benehmen mit dem Sachverstindigen des
Technischen Ueberwachungsvereins nach vorheriger
Priifung durch denselben vorgenommen werden.

3. Jede eigenmichtige Verdnderung von Einprigungen
ist durch die Druckgasverordnung streng untersagt.
Zuwiderhandlungen werden auf Grund des § 11
der Druckgasverordnung bestraft.

4. Flaschen, bei denen eigenméichtige Verdnderungen
oder unsachgemifle Einpriagungen vorgenommen
wurden, sind von jeder weiteren Fiillung auszu-
schlieen. Flaschen, die sich als sicherheitsgefidhr-
lich erweisen, sind unbrauchbar zu machen.

5. Auf die Beachtung von Punkt 4 hat auch der Sach-
verstéindige sein besonderes Augenmerk zu richten.

[UV 809] B.Wi.
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