%

R U H R .0 IJ ._‘.G_'_.?n.b.‘ﬂ‘..d ‘ - o ‘ . Bottrofp", den 21012!:1938.
| Dr. Wi. /B, . | | - -

X
N rya\'?e ‘
T Bed | ’l¥ 13

qugsﬁ§@f’ fv “dan Extruktions—Versuch mit elgenem Losungsmlttel.

v

Begizn des Versuchs am 2, 1.39.

o Die Extrakbion (Xummer 12) fahrt 16" Stunden am Tag.
Ei:: spritzmlgg o , - : :
' 5 % K0h1=n + lO.t‘Eﬁsungsmittel/ét.

=" 3C_t Kohlon/Tg + 160 t Losungsmittel/Tag
,¢y v (3;/2A KohleéKonzentration)‘
" e

eryibt T,Tg. Reinf trat mit 27,2% Extrakt = 'GO‘t/Tg; Egtrakt;

b B

— 711 21 /

—Tr—Bawr 35: 24 Stundeanetrieb weruen 100 t Reinfiltrat pro

tet_r . v : '
_ , gﬁ t pro ”ag Extrakt. -
‘Es-ble;bgr ftr die- de*ierung dber.ﬁ . )
, 35’% Extrakt ‘== 1,38 t_pro Stunde. o

21y verar beil

[

Es fallen ant

L . 4—751 H,,,_- 'Eau‘ﬁgsmittn.l aus-Bau 15'—ft.iﬁi‘::fj:f‘:f*""’:’.;m_

Wittel6l aus Kammer 17 ( = 284 von 180 % Abstreifér;
S 12?’%, @.h. Jeden Tag fehlen 55’% Lbsungsmittel. o

;  - Bel Beglnn des Versuchs stehen mindestens 1200 t Ldsungsmittel zur
"fVequgung. Nae Tagen sind- 315052%9‘ ~ '

4 x 1 b Rein:?iltrat -%t (mit.

geqtapelt. Dann miss Bau 14 anfahren und erganzt das Ldsungsmittel,
- Qes sind fir Jeden Ext~aktionsbetriebatag 37 t. Bei durchgehendem
: "Beurleb 1n Bau 14 warea zZu dest llieren pro Tag.
e;f'”" 10 t Reinf*ltrat (mit 3 Extrakt) '
R 35’¥ Pechdestillat (mﬁglichst wenig unter 300 )
Smc 159 t 24 '= 6,6 t/ét.. , e ERR :1 T




e

Es fallen also ans

AEL 8Tt Lasungsmittel + .
/§Lﬁ "t Extraktmaische. -_{_;,,,

Von den é& t L anngsmittel gehen\ﬁg t zurdck als Losungsmlttel und
50 t werden als Mittelol verkauft. - = -

~ Das Ldsungamittal im Kreislauf setzt sich nach einer gewissen
Zeit wie folgt zusammen. , - - . _ _
' ' 7%+ aus Bsu 15 ,‘  D T .
,53'; aus Ban = 14 e er o ""J=‘ o ‘//;5
— __50 + aus Bau 17 o | |
: S8 E:G‘G‘t,m (Ww Y 45‘ //544 .r/{«ﬁ”";("’(/ /5/"'/

~'_»d.h. 31, 24 frisch hydriertes Lbsungsmittel werden ctandlg zugesetzt.,‘

it dem 80 zusammengesetzten Losungsmittel mgss_dinh_die_sxilakticn
durchhalten 1assen, vienn die Kammer -17 ni*ht mit zvsatzlichem M;tyelol }
m=(als Bosungsmittel)*belastet werden s0ll,

Die Kammer 17 hﬂt folgende Jinsprltzung-“

459Qf' ,$ 1,38 t Extrakt
75 1, 62 5 Pechdestillat (beigemlscht)

? 0 8 t Pech e . . ‘: ) . "_’ g ».~"_ PR
—*01?—~t~leerelz Teer ;fk‘ ——— " =

7 ,:»x»(vS,b t- Pechdestillat und AntqracenoT’

/
0 _4,0 .t Fntschlammung
T 14.40 t Finspritzung 12 000 1*ElLsp11bzung/éf
- Hur wenn dieser Plan Qurchﬂefhhrt we”den kanng,ist es mowllch, jie -
' Produktlon in der Kammer 17 auf" mindestens 180 ¢ Abotrelfer tugliCh za
halten, d. h, es findet keine Beeintrachtirung der bydwleLkammnr dliren
‘den. mltlaufenden lxtxaktlonsversuch statt,,._ o EE

- Ich bitte die ‘einzelnen lier7©Bn- evtlo Bedenken gegen die&-n PLan
vorzuorlngen. Bespreﬂhung dardbe? findet am Donner tag, uem 22 .12 38
1l.00 Uhr,_statt. ! B ‘

D'dr.. Herrn ‘Hugo Stlnnes, Mulhelm,
:  Dir.Dr.Eroche, .
Dir.Dr..inkler,
Dr.Frese,”
O.I.Richter, - S
Dr Tho.,DrQSChm.’Dr Ibo 7
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v bol 3359
ot verdokt,
inr leotiliation
2t ndende Loi.esie it in
iilel veruarelialirten und zun
vurde ¢os IUir die drlitte
Heihe wrher~’tete “ou uramit L; aoa ma.s destilliert, aber mur
bim 230%beti Fewdiniic e ~TUCK. oach dlieser e tiilntion war das
~Hsuurgmitiel wieder braouc bLer, suzr die optime.e Temperatur wirde
wieder bei 3259 Fe tzesteslt und es wurden ‘ulsciiusgrede von 82,8 4

erreicht. Iie -1iitrierbrriteit Lief z.%. Nocor im =2r zZu .-Anschen

Unrig.

iach o b el 0 den imuiicgrltteds lder dritten Reih
stellte es sich bal aliren ger vi=rten :leite hierrus, dap aile Auf-
schlisse glelch ob b»i 4007, 320°, 185° oder 380° :sefmiren wurde,
entweder verxoxt oder unii.irierhar waren, g0 defz die Reihe azbge-

brochen werden muante.

Un “gn Ursaci.en Zleser ULiGT mooth NG Selhiar vwurde
die Temperatureichung des ‘utokx iaven nochimaisg nacnzeprift und es

stellte sich heraus, daf dle B$@dcicurve der Thermometer nicht mehr

stimmte. wir waren von vornherein um 10 — 15% zu hoch gefahren.

Diese Tatseche gab uns nun ein sufschiupgreiches Bild itber
den Vorgang. ¥an magte a.iso annehmen; daf durch diese hohere Auf-
sch lugtenperatur neben der zohie~-xtraition such eine erh?hta'BiLe
dung von Kohledlien vor sich gegaigen war durch die zu hohe Tempera-—
tur der Ln.Ldaung gegangenen iohletelle. Ts muss also eine Krackung

von Extrakttelilchen vor sich gega.gen sein.

Ich michte ~nnehmen, da2 diese Xrackpewiede produkte

stark ungeshittigter Natur siad und bel weiterer Verwendung des
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2ilelreci end der 91 LG L e Tell

- - TV 3 ‘_ . -
3z AlpteayiZen Lt Jder MR- SRS o

sem der -untt elntroten, wo iy o

farp  Lltrioarm rieit. le ‘ufschilsge

-~ Tt . T gt meran - - -
ufach ligse 2 Ten e rien ot

- L - —~3 <
da llet -~uc2h seron &ie T Oa

dachdem W"?.Zr nurn nise -
wirde ein neuer ireieianivarsuc
420° und 7 Ytunden Verw~ .zoit.
Auferbeiten des 0o ~uvsc  lusa-8zU

gchlissen nur die Siitrierb®-risit

der Aufschluggrod wontroiliert, L::

80 wie er nmus dem ‘uitozisven nar,
8 2

pPackt und dss ~Isungarittel bis

gtiliiert. "elter wurdes 85 veria:

versuch., DLle ersteé itelhe wurde mit 20 ‘ufschiiissea welshren. Alle

mfscehiligsge hatten pute “Litrierberseit uangd ‘wifschauagrade von

84 ~ 86 .

. Bel der zweiten Reihe w

Ll

ortimalen tufsch lunbedingunsan, »

trierbarkeit und “ufachiugor-de von cn. 83 = 56 3,

. ! O
L A Tur voia OC

L~ ‘ulsch.isge "agtten yute 3il-

-
L : SoLUTTL @ el 30
- B - ’ M
LoNn muC. ., i WL w0 r awela
i Dol eile L&l il £ann
. o~ - . ~ . gt v i
DY - So N SR S U e To R 204 s aG wlrken,

~C M Sy
ECY qonite Gnan wolle noen eln
cooap Jr LwiEr L iornd WAX o 8chion

T Cca. 827 -

;v oler ~onl.tlle Mancte dann lange
s el niedr¥feoren Tameraturen
a:, dis . LC t VATEOLL WO relie Aber
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utul-aven asu “2elc.it hiatten,
~toninl ren und gwar wieueranm bel
Qe gar rofei ver.uste belnm
HZeinfiitrat warde von den Hohsuf-
cerengsen und asle 5 Lufgehllisse
¢bri;gn‘wurae der -ion.gufgechuag,
in die ~eatiiliervinge elnge-

100 Lei gewdshindlehien Lruck ab de~

red wie bel de: er=ten aAreiglisuf-
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aren suenh wieder 400 , 2 h dile
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‘Karnap, den 5. Doaohber 1938,

lﬁilanz‘der_thleextraktian{'

- e e W e W e s e e e we we

, Bel dem’ &rosaversuch der Kohleextraktion in Oktohnr und
vﬂevember traten gewisse nbsungsmittelverluate auf. Diese ?erluate
.betrugen bis zu 14 %, bezogen auf Extrakt. Der fehlende Anteil '*ff 5
des Losungsmittels ging zugunsten des Extrektes verloren und es
 wurde deshalb die Ansicht sungesprochen, dess zwieehen dem Tetra-

1in und dem Extrakt Kondensationen. einﬁraéen,,ﬁei unseren friheren- :
Versuchen habén wir nie solche Verluste beobaehtet.‘Es héitte denn .357
j& auch bei den fruheren Bilanzversuchen schon ein solch grusser EERRD

;1abor'nochmuls ein genauer . Bilanzversuch der Kohleextraktiqn
gefdhrt! das’ Resultat ersieht man amﬁbesten aus der folgenden

Upersient, o —

~——Der-Schmelzpunkt— "=_? raktes betrug 189°; der Asc,_e;ﬁmg"
halt des bxtraktes 0,1 %« - Nt . EIEE
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Wenn man von 500 g Kbhle ausgeht, muss.man zu der Extraktbilanz

den aus dem;Losungsmittel in die kohla ﬁbergetretenen Waseerstotf
zurechnen und umgekehrt von den 750 g Losungsmittel ebziehen. Bu:

in den Extrakt gehende asserstoff betrhgt gewichtsméssig 6 [ T

Wir. gehen deshalb bei_ﬁer Berechnung der Bllanz.sinfacher Weiee

- von 506 g Kohle + Vesserstoff und von T44 & Lbsungamittel - Waaser—

stoff aus. Im folgenden eine Tzbelle der B11anz in Prozenten aug~
gedrﬁekt, getrennt fir Kohle und Lﬁsungsmittel: '

~ Extraktbilenz
St | f. =92 b Gas
) gv N o | o - Asche
' ’ Wasser
. Restkohle
Extrakt _
Verrmst —

'Losungsmittelbilanz

o = L T1,3 % i Aetralinpxresol
1 193,6 g © . = 26,0 %  TNaphthalin
2040 - ) = 2,794 Liygrlust |

‘wﬁl 744’ ‘ g == i B T:_ PR 77_”;_.‘ 100’0 % o ‘. _rh B

-Die Verluste betragen im ganzen 29,3 & Diese traten hauptwyj_
such11ch ein bel der Filtration Gnd der’Bestillation. Bei der Fil—;;'
tration.sznd es wohl die im'aohaufechluns noch gelssten Gzse und :
ganz niedrlg siedende Kohlemwasserstoffe, die trotz Hintersohal— '

.*tung von 2 Tiefkﬁhlgeféssen durch. das Vekuum mitgerissen Werﬂen.
‘Hierbei gingen 17,% g verlustig. Dazu kommen noch 12 g Verlust
. bei der JDestillation, die ebenfalls dureh Vakuum mitgerissen sein
‘durften, susserdem gehen natiirlich die geringen Verlust dureh -
";H&ngenhleiben von 61 nnd Extrakt in der &pparatur in dieae Zahlen o
mit ein. ' : : ‘ : . :

N Es diirften diese ?érluste auch bei qorgféltigstenmﬁrbei n
mit den Autoklaven kaum.unterschritten werden. konnen. Aus der Bi- g§~
‘lanz genht aber r_ganz eindeutig‘hervar, dass wir keine Zunahme an Exb ,
trakt bexommen zunngunsten des’ Losungsmittels. Bei éiner solchen

B - e . .
) )v;z‘r;.‘lt!!;.':-:é2:.'.‘\.{&}'5':}:’-.11




e

" Zunehme der Extraktmenge um 14 %, bez. auf Extrekt, hitten wir
rd. 55 g mehr bei der Extraktbilanz und dasselbe weniger bei der
Lﬁaungsmittelbilanz finden mnilssen. Das sind sber solch grosee |
Mengen, die uns_auch bel ganz oberflachlicher'Arbeit nicht hiitten -
-entgehen.kénnen._”' . - o

Ich bin deehalb der Ansicht, dass die Verlaet?an LBsungs—_
mittel, die sich- in Welhim ergeben haben, nicht suf einen chemi-
schen Vorgang zurﬁckzufﬁhren sind. Ein chemischer Vorgeng, wie -
T aie angénoiimene Kondensstion des Tetralin mit dem Bxtrakt, wiirde
1sich unter sllen Umstanden auch beim Kleinversuch bemerkbar maehan.
gumsl bei solehen Ausmassen, wie eg in Welheim der kall war, L

2 : : T

gez.ﬁﬁ;léi.'
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ho/Br. L : Bottrop~Eoy, den 7. Jull 1938,

Bﬁg Targe ' | | oy

o738 - Ul* ktemmosts.

Be*ﬁmz Yersuche ﬁbar die ham‘t:ellung der Extrawaaimho in Ban 14.

—_—

1 -

| fu dem Versuch wurde ein Reinfiltrat verwendet,

das von Ban 44 geliefert war., Ooe Reinfiltres wer gewonnen durch edm
nen fSieinkohlesmfeochlul mit ent nenziniewem, getéygtm Abpireifer _
- {Frektion 195-950" C.‘} und hatte eine Extreis Eenzem:mtion von aa.za %- S n

J T

verauch Zf.i S ' i ' ' '

. = e Dne ne:mfz.l‘srat warde e.u:f GO % e:m%,eangt Ae h. »

ﬁ‘ﬁf ,ﬁilcksﬁsanr a:m:hzel% 47 % M‘x‘*ra}rt und 53 % 01. 23 warde sine =
T ‘ ?iskcsitaﬁ von 6@*% bei 1 Q""‘ und ein

""“toalcg unks von 45° o - g :
a3 ‘-~~‘“am.nalyag &Qa uea'hi.&lates lm"s r.ea falgeﬁde &sm

a&ebe&m.z 1! 1?5

Rﬁckatandt 6,3 %
Yerlust: . 0,5 % /.

-




Versueh I¥s . e

: bag 1 eini’iltra.t warde bis auf 50 % s@ingeen;_,t
de Do, der Rilckstand ﬂatate -s;icn zusammen aus 56 ?»S x‘re.kt tmd. 44 %
3% uné hatte eine - : ' ot
| ' yigx soaitit von z?a 3 boi 1353° wnd elnen”
Stockpunkt ven ?50 Ceo.

nestillad ha She folzende 3is aea..ml se:

;iedé%aggaﬂ:'ljéo_é

._hj; eimieu*i{, hervor, .
_ sebildat Lab.n, deun
withmend das s;usﬁ,ng& .;aan*fs;u"bfal giren Sieée‘iaegimi vor 191° hatte
und bis 195% e 155 ¢ “’berg.ni,an, nette dad ""3ungamittel sisch der
Asx*f*rak-i;:.on cinen aa.eaeaeginn von A7L beav. 176° wna bz.s 195?31113@11
3y 5 ,v Zoere Hihex s:x. den de Anteile dgr” -;::u.ledle 31:1“ n«“‘ﬁzaezﬁéﬁ aach
: 1:1 den hdner gisdenden Fraktionsens , . S

' Llléemem\g,,m: ous den ?3x~sawen mch hezvor,
- daB8 auf bvunu dieser Versueha sine Ixtraktionsmaische von v:asentlich

_ be:r 55 # .x"rangeh,alt kaus vamcmdbar se:m wird, cia die Viakositéit
zZu star ansteigt. "

R } - . - o ’ t ey
T
1 .

.io .ulz*’ J.}I"o BTQ/ Te ..-:'iZ'Q U"I‘. & 111/ ﬁo 31’. Seimi./ He DI‘. 136 . f .10 DY ’:hﬁ-

!




Br¢ThQ/Ez; - , _ Bottrop-Eoy, den 7. Jull 1938

Zetriffy: Versuche uUber die levrst allung der Ixtruimelsche in Bou 14s

pLE— - - . ool N - -
S - : . P S -
!

¥

, Coruoen ‘<“fuca'Jnrma ein ‘e1n+i1trat vearvendet,
aes voir 2 ¢ seliefert weve Duo deinfilirat wer gewvonnen durch el
nan Siein ) ’&aufsﬂﬁluﬁ'mln @ntavnainivrtam, gotoppien Abstreifar

{Frattion 195= b“Q S, 1 “attﬂ clne uztriktsa&z@nﬁration van ea.aa_ﬁ.

T

Vaysugh I Lo ' e - ﬂ
e L M‘iﬁ&il&fm"ﬁu?ﬁe’&ﬂfLﬂg‘g elngoengt de Re,
déw'ﬂdc;at&n@ enshielt 47 é'sxtrﬁﬁt und 53 31 2 wurse aine
Viskositit von 6% 5 bei 130° une eﬁn

uae“sunﬁt vva q)a

o

iy po

-\xxvfﬁ‘m
N g
288 EY




Versugh It
- ues ..oinfil x'::rt wurde bio a.u‘. 50 & am;fgééngt'
de e, der dickstand setazte gich zusammen esuz 56 4 Sxtrokd und 44 %
01 und hatte eine R Co T
| |  Vigkositht von 27° 3 bei 236° und einen
| Stockpunkt ven 75° g, -
v nwfa*w :_alrrz’we J::.e Qauxsz.lyse:

Liemtw ﬁ.vmz l'i'ﬁa

C Aoy
74

L 205
216

228

237

243
264
78
——

ﬁ» .

. g ,14::'5

das rieh bei aer fmraktiun Ger Kahle ! Zohledle *ebilﬁe* huben, demn
xzc.fu_z’ezzﬁ f*’*‘;a,s ass*ng,s- éﬂmamftd cinen Sme@eba&m; von. '593.9 natte
und big-195° R 1 1 as—&berging@, ‘hatte dgg IdSsunzamiteal nseh der
 Extraktion einen Siedebeginn von 171 bezwe 176° und bis 195° gingen
3¢5 %~-Gber. Hdher siedende inteile dex &th»ule sind na"ﬁr@ﬁmm &wﬁ
~in den hﬁhﬁr siaaend.en Ter&:tiaamc L - ‘*‘

‘ .. Al1lgemein g2ht ausx Gen ?ermmhm nech hamr,
ﬁaﬁ,nm w*u.n& 2ieser Versuche eine Mxtr&ktiansmaiaene von wegsentlich
Uber 55 : * fxtraktgehalt kaus verwendbar sein ma, 4g die Viskositst
zu staps ansteigtﬁ e T SO

\

.,Z«‘»é..?. ul‘oﬁmf'ﬂ. é«‘il" Dig T iﬂ/ﬂo QI'Q uohmi./ﬁ. Dr. 333./4. z)‘“g .Lno,

LR, . ",

o

a,us %eium 31“*713.;11..;,1?5&31 ‘m-%:% aind "m':.ié, aewor, .



uzu;hafu$. - , _botirop=Zoy, den 7o duli 1938 -

.-
o~
PR

~Alkboonotize

-

!

Eetrﬂff%s Vergsuube Ubex uie “G;Nic;lwnv uer hxzrdemische-in.Bau 14.

&a ﬁem'?@rmacﬁ varde ein Reinfiltrat verwendet,
das von Dau 4 @'ﬂﬂliafar@«wm . Junp teinfiltret wor gewonnel duroh ele
nen Steinkohlesufschlufl mit entbensiniorten, getoppyem sbutreifer
(¥ Fraktion 195-35{3“’:’ &) und hatte olno i ..'&z*mrﬁ"amemtrmtian von aa.:».’B 5%.

-?@rﬂuch Ly - -““'- LT N L ‘ A - _
R - - = seind iibr ¢ owurde suf 60 & ¢ ﬁgéang@ﬁé; Bes

- dex iﬁcsﬁtap *ﬂzniﬁl* LY SR e r*y* und 53 Flvlh ﬁs‘wum&e_a’ T
J Viskositiit von 6° 3 vei 1§L and sin
Chogkounid von 45° ¢ - . S

i '@au?lvzﬂ dee peptillates hetés folgsnde SusSommone

Sy

Sickastond:
Varjusd: |




see “ainfil&xu% er\ﬁ uiu auf 50 ﬁ.eiﬁgeeﬁgt
de e, dor Ilekotend setnte sich susmamen ans 56 gzﬁzakﬁfund 44 %
83 une hette eine . S ‘\' ‘ c ?v '
S ) 'Viﬂk&ﬁiﬁﬁt*vau 2?° % bed 3309 g -einen
gﬁpckmuﬂk“vﬁn*YE? €« o

uan . &atillnu_3~ tte folmonde Hie Fenalymer

iodebesringg 1

&
o
1

W

Py
G e
N e

\4
v

4
&
LY R

Gy N

W AT O

=

g

- . hns beide yeen gehi cindeutig hﬁﬁan&,
-dal uich b&i;‘_”';x:réﬁi”ﬁw der “ahle Eshle§1@~¢éb*;dvt hzben, denn
@Wyﬂé%% dne fug 1::”L~R$E£&§3ﬁ*t?&l eluen {fded eheQiLa. ven 191% ﬁa#te
up.é bl 1957 wemdo 1,5 5 dbewgingen, hatte iy __»uaw::;%:s_maz neeh 4
vf&&tﬁ@ﬂ Wiﬁ&.-~ibﬁ shoginn ?Qu.17l buﬂw. 1769 una bi” 1935° gingen
: dBher & siedende Antsile 4 2r 2 Tokle¥le ging na*ﬁrgsméﬁ annhf

sien ch Fraktlonens : : ' -

. y » 111ﬂemaia gebt aug aeanersuczan nach harvbzy_.VJ"

dad auf Crumd aigs@r Versushe sins ixtrartionsmsische ven wesentlieh
‘Bomz 55 mz*rakt"analt k&um verwendbar sain wird, da die Viakositht

—_ o

- ; o _ _ ‘
o DYires Held Mr.ﬁrq/u.diﬁaﬁrb 1@?&.335ucnmi./h.ﬁrbSS-/L.&rbﬂha..

—
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Fraktionsbezeichnung: ...\

Zeit der Probenahme:

Stelle der Probenahme:

Verantwortlich fiir Probenahme:

Eingang:

Dichte bei 159

.. _Englerdestillafion: ~

85

95 -

- “Riickstand: s ~ | TiefkiihlgefsB:

B . Vordr. Nr. 1207.

B S

o




Destillation Bau 20 u. 21

‘Fraktionsbezeichnung: Q Ald s

Zeit der Probenahme:

' Stelle Ooer Probenahme:.

Verantwortllch fiir Probenahme

Analyse Nr

| Emgang Ausgang

'chhte bel 15° //? %
; Englerbeshllatnon %‘ . / /" % ﬁ@
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Dr.Dﬁ/granA : .. . Bottrop-Boy, den 22. Juni 1938,
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Cogeret o
4E§aﬁ2 o ggedhuﬁg eines Teiles des Losungsmlttels -

é?GBES v von einem thrakt-uosungsmittelgemisch
QL - durch Dest;llatlon mit Hempelkolonne.,w

——

BES s oll hierbei ;estgestellt werden, in welcher Kon-v
zentratlon das uaphtalln im Rucxstand verblelbtu - :

Ausgangsproaukt?g Stelnkohleaextrakt (Vaka) S
g - o ' stillat aus Bau 24 (vom 1°°5°38)

Zusemmensetzung des ﬂestlllatesaﬁ; 18,6 % Kresol .
- L o | . 7. 33,3 % HWaphtalin
I f;.- > 48,17 Tétralin

s -

Es wur aen 30 ﬂnlla__ngraht in 70 chlen’ txll at belost. Dleues Ge--'~

: IIl.LoC..L WAree O.esui.u.i Tty

. . - - \'m .
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T " - ] L)) " g 1} . . K ' ,_" 64 » n ‘ _3 36 ) ,‘ : A ' o

_\_v/i”;

- Versuch " g *

Es wurden 57 p “des Losunﬁsmlttels destllllert._lw; ,
s 7 éuSammenoeuz des Dﬂstlllates ~_(durch Analyse) s
— 22,0 % Kzesol B— i
‘ 2553 % Naphtalin i
B 52,7 % Tetralin : -
Zusammensetzung des im Rilcksbtand verbleibenden

uooungsmlttel (prrechnet)
| ‘14,2 % Xresol
43,8 % Haphtalin
‘ : 42,0 % Tetralln . . -
e ‘__i¥égemn@ch verblleben im Ricksband: iﬁli\% des gesamten Haphtali“@
S ' ’ - eqtllllert warden 43,5 iR

éfockpunktvﬁés;ﬁﬁckstanaes 'a) 590 ”;i
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Es wurden 75 9% des I ungumlttels dest111lert.
‘ Zusarmensetzuns des’ Destillates (durch Analyse):.
. 2048 % Kresol - . -
| 27,7 % Haphtalin o
St 51,5 &% ¢etra11n :
. Zusesmmensetzuags des im Wuckstand VPrble&benuen -
| - Losunssmittel (errechnet):
12,0 % Kresol -
"5033 v Haphtalin
e - 3797 % Tetralin ‘
Dmmnach verblicben ia‘Rﬁc stands 35,9 ¢ deg gesamtcn H phtalins,ﬂl

o IR QQSbmlllefu wurdens 6451 o
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L Dr.Bro./D. e e Essen, den 28. Mai 1938,

Bhg Target
| é'?"_a’“ag o4 x‘.’f_*_e_nrn_o_t__z_z_,_ |

v Betr.s gx_pierung des Extraktione-ﬂaphthaline

Bei der gestrigen Besprechung in Welbeim (Dr.Broche, -
'Dr.Winkler, Dr.Schmitz, Dr.Thomes) wurde die Tetralinurrage fﬁr 3
,&19 Extraktion-mit folgendem Exrgebnis eingehend erﬁrterts\ '

.@{“

1) - Es steht fest, dass des durch Dehydriernng~bei der nxtraks :‘
tion ‘aus Tetralin entstandene Naphthalin,_im folgenden kurz "Q_
SOhleudernaphthalin genannt, durch eine einfache Umdestillation

‘ dernaphthalin, welches im ursprﬁnglichen Zustqnd nzdht oder nur
uwmit%einmaitgem*KontaktaufW§ﬁa_hydrie‘fﬁhig ist, kann nach Um- i
destillation bei 7= bis S-maliger Kontaktverwendnng~ohne weiteres
zZu Tetralin hydriert. werden.‘Es ist mithin gwar nicht genauso rein
_ ~wie mit ‘Hatrionm gareinigtes Warmpressgut (10- bis 12-melige Kon- .
' taktverwendung), aber praktisch so rein, wie des frither auf der ,
' /Vaka gewonnena—Schleudernaphthalin. — - - A

o Die Vorgiftung des Sohleudernanhthalins beruht nicht euf
‘51Verunféinigungen -dureh- Schwafel, denn der Schwefelgehalt dleses
Schleudernaphthalina 1iegt in der 3. Dezimale: ausserdem wire die=
ses Naphthalin. danﬂ‘nicht durch einfaches Umdestillieren wieder
ﬂjhydraerfahig zu ‘mechen., Die schlechte Hydrierbarkeit ist off offenbar
' 'dureh _Anwesenheit hdher siedender Ole (verdlter Kontakt) bedlngt.
Es muss mithin mﬁglioh sein, durch eine von Anfang an richtig ge--
;leitete Abdestillation derraphthalinhaltigan LBsungsmittel eus '
dem Reinfiltrat in Bau 14 und 15 sofott ein normal hydrierfﬁhiges
‘ Schlendernaphthalin z2u bekommen. Demnach ist fﬁr das Schleuder— SMER
naphthalin weder eine Reinigung durch Kaltpressen, noch eine Reini
_gnng‘ﬁurch Natrium-Destillation. noch eine Reinigung durch Ausbpﬁ-
xlen mit Verﬂrﬁngungsmitteln erforderlich,Aeofern fﬁr eine .soTrg- o

' 2&12235 Destillation gesorgt 1st. v - : _ _
faltige B ‘ o T ol




°_2;

_ben des naphthal;nhaltigen Losurgsmittels 1m Bau 14 aus dem mit
dem Anmaieeh&l versetzten Reinfiltrat derart vorgegangen werden
muss, dass das abgetriebene Ldsunnsmittel bestimmt frei von hdher-
siedenden J1len- 1st. und man dafur lieber ein Verbleiben gewieser
Raphtha’inmengen im Extrekt in Kauf nimmt. Dieses Vaphthalin wird
in aer Hydrierkammer 17 entweder in Benzin (Bekalin) oder-in Te-
tralin varwandelt.vba es sieh als zwecklos und sogar als uner-
wiinecht ‘erwiessn hat, das Rohbenzin im Bau 20 zu hoch abzuschnei- o

' den, wirg dort eine Schwerbenzin—Fraktioa, Bsledend etwa vom - - N
200 - 23@°, anfellen, in welcher des Petralin enthalten ist und

’ deren Zugebe zum LSeungsmitbel vorgesehen wird. '

—

2)_ é' Im Hya atlabor werden.. unverzﬁglich Extraktionsversuehe

— 3 - ,-' » na |,-’.._-v Nif) ’a-," YEZFeds " 36 ._,‘ raktio - e T S
zur Yerfﬁgnng stehende—ﬁxtraationsmittel auf die optimalen Ex—uﬁ
tra?tionstemperaturen zu prdfen. : S :

_ Ausaerdem w1rd geprﬁft, welche Anteile tetralinhaltigee
wSchwerbenzin dem Extraktionsmittel ohne 1rgendwelche Naehteile
gugegebden werden kﬁnnen. (lan- wird hier wohl mit dem Zusatsz ziem» .
lich hoeh gehen konnen, da frihereé Versuche ja dle Eignung dieser~ ,?'

‘Fraktion eselbst als. Extraktionsmittgl_gxwiesen haben.)véw EE——

*"f37—~——ﬂ§5i Bestatigung der Eignung der tetralinhaltigen Schwer-“

_ venzin-Fraktion kann der Anfall derselben durch Zugabe von Warm-
_pressgut in die Einspritzung verstirkt werden.- ‘Hierbei ist letzto
Erdes das Ziel zu erreichen, das gesamte Warmpressgut, welches

= als Ereatz fiir die. Tetralinverluste in den Prozess neu einge-
Tilhrt werden muea, statt es mit Katrium _Za reinigen, darch die A
bumpfkammer - mBglichst ale znsétzlichen Durchsatz - mit hindnrch

-—*zugebeno Men kdnnte sich vorsteIlen, unter diesen Umsthnden die
Patéinmdestillattbn fur Warmpressgut ﬂberhaupt zu ersparen, éae
'ganze Warmpresegut durch die Snmpfkammer Zu geben und die SOhweru,g,"

ffbensin-Frak$1on in den Extraktionsm1ttel-Kreislauf einzufiigen.
Rimmt men beispielsweise an, dass 5 - 10 % Naphthaliu, auf Extrak
’bezogen, durch: Warmpreesgut ersetzt werden mussten. indem ein o
Teii des Naphthalina in der ﬁxnnx Snmpfkammer zn Benzin (Dekalin)




o ) <

7ugwotabgebaut wird, 50 miissten bei einer'tﬁglichoh'Erzeugungxﬁbn

100 t Extrakt je Tag 5 - 10 % Varmpressgut der Sumpfkermer zZuge-— .
fﬁhrf werdsn. Nach wie vor beh#lt selbstverstindlich_ die Hydrieo_l
rung der w2ait grossereﬁ’&enge des Scwleudernaphthalins {(bei |
100 t tiglich ca. 40 L chleudernaphthalin taglich) dureh die

Hiederdrucmhydri@rung 1m Beun 22 1hre volle Bedéutung. -€ Ent-
. lastung der Sumpfkammer nsw.). : :

Es werden unverznglich in der Kanmer 17 grdseere ﬁengen _
‘ %armpressgat (cee 6 ¢ tiHglich) mit dur@agesetzt und der Tetralin- ‘
anfail in-der Schwerbenzin—Fraktion beobachtet. S

Dr.Fre.3
Dro Schmi o9
.Mﬁ 3

Draﬁuo :




froBi’D./T’o . o R 'ESSan, der. 28. Mal 19380 -

_ qarget -
'Z§;?§353 r‘.‘) ,l¥ \_}ifi;ﬁ_g_y;ftf{.ﬁ.?.?_f..

 Betr.s ‘Anthrécenzs1'_'a-er~ Teérf'a;iu?:né 'ﬁi’.St;i/é fiir Welhéiin.'

IR Auf Grund der 6Cﬁtr1gpn Besprechurg Welheam (Dr.Breehe,
3r.W4ﬂL3er, bw.Fﬂeae, Dr.8 chmiuz, Er,Thumaa) iat beziigiich der. .
Qaaiﬁtat des von 4ar TesrPfabrik M. 5t. .1/2 nsoh Welheim laufend zu

“Anf@?ndan ﬁnthracﬁno1s fnlgendes festgestpllt woréen:

/ L s PN
- . Die Lruhere Forderung, dass das ﬁnthracen 31 keine unterhailt
300o ézeden&en Anteil ie enthalter darf und demszufolge. bei 300° ¢ .
scharf abgesehn;tten sein muss, ist durch die- inzw;schen e;ngetre-‘
uene Enﬁw;ek¢ung dberha;t und kommt in. Fortfal;. Das Anthracenﬁl
BOll—V—'i—el—m = such—kiinf —gqt‘v-‘.»ﬂél’l’r?iclﬂ[[:i“'fﬁ r bghalten, o
‘darf also mit anderen worten aAnt eile, welehe unterhalb 300° 313—' :
den, besitzen. j - S --g-z e SN '

: Dieses ﬁnthracenol wizrd direkt der Hydrzerkammer zugefﬁhrt
80 dass die 1eichts;edenden Antelle nicht stﬁrea. nur Anmalschnng
des bxtraxtesvwird scharf bei ca. 300° abgeschnit enes Heig8l ver-
Wendeb, welcnes dem Reinflltrat beigegeben wird, 80 dacs die ar-

—’

‘““tionsmittel szcnergeste&it ist,

a

_ Pir die Teerfobrik d.st 1/2 ergibt_sieh demnach, dase die
zurichst vorgesehene Anordnung von Kolonnenaufeatzen auf die Teer—v
blasen in PFortfall kommt. _ - B .;, c o

e

. D!'.‘Wi. *
Dr.Enzen.,

- Rumm, ,
IUr.Fres, "
-r?obehfdo) T

' -_Bz‘.f_hi_g,_.‘_,




., -Terget
B2g \ o
'htr,?qa gnwxh“mg des Abctreifou nm! aoinor Doatﬂlat:lonnprohktt M
glinstigen Fahrporiodc ‘vom 15« und 16. IV, 1938 .

Aktennotis

-Der Abstraifor mu'(h n:lt der 50 om Rmnpolkolnm in Labantoriu

'”'"'doetmiert. Die analytiaehen Warl:o desx Produktc simi a.laa mit ﬂamm 1a Botricb

dcatﬂlierten nur teilweise vorglcichbar.

Abstreifer .abstraifcr ;

 vom 15 4e . . vom 16s 4e

T ——

i Englerdastillation t . . o o .
o S:.eaeuegixm o 79° ¢ : R 86’ ¢ .
T 100° 0,7 vol.f - 1,0 vl
| o 209° y 5;’3 a7 _ 7,06 " e
’.7777:.”77__‘2109; g el V&;O* o
c 2% g0 v - gE
o .30° . 280 L 27,5 =
'-360"-% -~ 650 % - &30

o
i -
!

Dichte bei15° ¢ . .06 R 'i}osx -

liakosit.:b beiZG c Y 5,6%°m

Phenol
Ré;k—\génlz"i»n ".—Dio'a’el;abll“ '”;‘_xaisﬁl S
150 4o 160 4o 155 4e F 16e 4 15ehe’ 160 4e -

°g.. 216°¢  325°
o 225% W 326°
- L
224°»  338°
250% e T 347°
o 2s51° " 360°
©o268% e
273° - |
281° =
. 291: : :}.‘,TT .




-

o Roh-Benzin Dieselsdl ~— BHe 1281
_ . 15 4e 6. 4o 15 4e 16, ‘4.v 150 40‘ ] 1€. F. 9 B

e L

Dichte bei 15° 0,906 = 0,891 © 1,004 - 0,998 1,119 1,108

mnidgmpurkt <= 50° . (5% - e e -

Vigkesitét ’ .
- bei 20° 86® &
“nfﬁdéon - o o - o | S | N .
Pezt ; — - . 2,5 %

Aephalt = S RIS . 1,554

l 10’4% -. ,_'.-7" . 6'7%‘

68

. asserztoff 953 ¢

Heizwort L 2
~ unterer : S e , ' = ‘ e
(keal/xg) 9450 9480 - 9400 9130 9200

. ¥elheim, den 26. 4 38 e

7




Bhg | 'i‘a'r’éet' 4 k>t s2ano t i‘s R

2733 - O/4. ,;* ” o

' Betr:lfft 3 Verteiltng doa Chlors inm Abatr-ifor auf dio c:lnzolm
stillations rodukto Probon m 1 : « 38 )

K

-

Abstreifer  0,023% C1

__Rohn b f,njz tn 09'005»5‘ 3531

Schwerbenzin  0,0054 % Cl

.Dieselsl = . ..0,0830 % €1

Eesssi T Gosoga

o




J_., .

Bag Target |
SRS IITEI LY

Eydratistor | o E.-Kornap, den 13. 4. 38.
DI“":&./ ‘\‘Vv. i . - .

i

Emr;a ;uafmlam von Extrakt sus Heinfilivet: duzah mm;lbanzin.

¥amch frﬁberen Beobachtungen konnte sue Leznfiltrat mit ‘Hormale
benzin ein gnacﬁmelzbarer und unldalzcher Extrakt ausgef&llt verden,
Teh habe diese Frg ebnisee zuAﬂaproa zieren versucht, aonnte sie aber

nlhh bestitigen.. ' = : z |
Wiy haben ezrt eiﬁm&l 1“0 7 Welb°im~?einfiltrat mitwé l Hbrmalé

bengin gefiIlt und fanden 33,0 g aaagefpllten Extrakt., Per Extrakt

hatte den Schmelzpunkt 183 - 185°, -
Lcslwchkeit des Extro¥tes in aetr911npxresclz

gl

o

e
T

b@% rzin *e“ llt erbﬂb 3,, £ EIxtrakt voﬁ
' Sehmelzpunkt 178 -,1&00

" timapuner . 5085

1&2 g mormﬂldu4shh1u99reir iltrat + 400 con Tbrmzlbenzin ergaben EjV‘

3246 £ Extrakt vom. Schmelz unkt 172 - 175%

“LBslichkeit des Bxtralies in metralinsﬁresel.,;u
mmmwmwm L
—— : - c . S

) R s el 2 =% s 15 %

T T mbogTe, 2T
\ " 1500 61,51
v 206° 51,63 %

. "béf‘v rouch wurde nochmgls wzede*holﬁ und wir bekeﬁen Wiedernm
33 2085 xirMLt,-ochmelv““ﬁkt 162. -_j65——1“ - - ‘ |
- _ Zundpunkt  509° -
De“ T rakt sieht erunlléh aus. R

- —

us kann nan der. fﬂhhere Befund nur 80 arklart weraen, daee eina

geringere Benzinkonzentrotion zum Ausféllen des Extrektes gewihlt wun»if"

de, ‘bei der . dag inm Reznfiltrat vorhan&ene ?etralin-ﬁ%esol die leichw

ter A%slichen Anteile des thruktna noch in Llistng hielt und nay die

schverlbslichen und ungchmelzbaren Extraktuntexle gefillt wurden. Es -

kamn aber auch Bein, dasg bei den 1rﬁberen Vérauchen ein unter anﬁerenf

Bedingungen hergestellter Extrakt benutzt wurde, dexr seuerstoffreicherf,
- war und infalgedeasen wohl viel mehr zZum Unschmelzbarwerden noigen .
' Wird, ' e :

géz.:, Dr. ﬁaller.'




Bag Target' “

) 07393 ~ U/4.1 aot‘brOp—Bo'y,' den 11, .Mﬁr’z,193';8‘-~_'

'Rohaufschluss Kemmer 12 vom 9.3,38.

- Restkohle - -} 'Filtrierharkeit .

12,8 |- 100

9%9 | S s

90 | ool T s
e AN I L
' | | ?1'15_;- S

15

Ly




Rohaufschlnss&urchschnitt vom 9.3.3%38 :
10°° 21 (1/2 stﬁndlich)

‘15 " Filtrierbarkeit '

10,8 % Restkohle -
22,6 % Asche i.d. Restkohle
28,0 % Extrakt-im Rohoufschluss
73,8 % Aufschlussgrad bez. auf Ausgangskohle
78,4 % m - w_ n Beinkohle

s e e e e ——

 Destillat :

17,0 % Kresdl o
45,0 % Tetraliy -

38 o % Naphthalin

f"Ausgggggloaungsmittel s
L 21 ,0 & Naphthalin.

[

Aﬁ;gangskohle = 5,9 % Asche. Aufschlussgrad errechnet ans Asche ;55?
aAuSgangsknhle" und Asche “Restkbhle" R ;

e,




g

T B % Fa
Bbg Target

2738 ~ U/4.11
3uhm»omm Eormer. 12

Bottxop~Boy, den 3. Mirs 1933,

m % Q’nmﬁ

Res‘bggomL :

N 200,
. #iltricrdorkeil

51
L Te2
9.4
9,8
6,7

8.1 |

15
15
66
50
'&;a.
30

By3

nte

. B’{%:_ e

' m@- W@steut

matillat v.Raintilmt

16 & mm, 31,9 & anhthazin




gQAni Y 134&38
(1/2 stwscn}

a0 Piltrierderkelt
8,9 % Rentkohle
29,8 % Asche i, de ﬂesthom.a g
32,7 % Extrakt in Rahmzfmlmms

??é ot Anfaahluaamd %em aut .&uémmbhl& o
ﬁ*%% e " Reinkohle |

ﬁmanggt |
( 15, 'mmz.
47;1 ;‘3’,‘ &ﬁt&&lﬁi’l
36,9 mg;htbalin

‘ | fmgms&ome = 5yT ‘;? ﬁaehe.‘Aufaeiﬁussmd mm@«g aus Asehe
L “Msganges}mﬁla" und ﬁacm .‘Reatkohle” : '




vom _ 260 2_‘ 1938, _ '

_—

nottrop-noy, den 1. Mirs 1938, SR
42&V¢5Qnyéi,~wf
="

2

%
o estkog;e

9,2-
8,0
533
6,8
9,0
9,5
9,1

Filtiiérbarkeit

100"
7o
40"
15"
- =>300"
300"
- 300"
5000
:>3oo"". -

3: |
. 5’/
6,6

9,0

Z0% - .
15"
15,.. B
: 15w
5"

9,0

e s
+

Pro&ukt nochmal auruh die
Khmmer 8esehickt ‘

" unfiltriéiaar\-j

L —

8,4
Tod
T+9
8,3
T45 -
748
637"
6,3
;5 8

B 1L
. op® :
a5m

S0
30'!
agn -
. o0n
20"
20




Rohaufschlussdurchachnitt ‘wom 26, 2.'58 :
4899 o 299 (1/2 s'btindl:lch) - o

- o™ Filtrierbarkeit :

6,9 % Restkohle'
26,5 T%“Asehe 1, d. Restkohle
28,2 % Extrekt im Rohsufschluss

78,5 % Aufechlussgrad bez, auf Auégangekohle
83,3 [ « * Reinkohle

Bestnz'a.t EY
15,5 % Kresol’
54,0 % Tetrslin

30,5 % Kaphthalin- B S

Ansgﬂngslosungsmﬂtdl s
13 ;-v Eaphthalin.

b . ) -

'? £ gawusvohle = 5.7 Asche. &ufschlussgraa errechnet aus

‘v’ ,AusQéEgﬁkﬁhia**un&-ﬁsehe—ﬁaestkahla"

" -gezs Arendt,

-

I e ety e T g e bt R i e

g
. "

T TORT IR AP SO S .
o R TR




RSt <y
ANl PR,

. Bottrop-Boy, den 18. Februar 1938,

Rohaufschlusgs Extr@ktionakémmer 12 vom 17.2.38. g

- Piltrierbarkeit

 Um 163° auf Lseungs-
mittel umgestellt. -

,ﬁohaﬁfschlussdﬁrchschnitt’ vom 17+2.38 &
11°° - 16 ( 1/2 stindlich )

30“ Filtrierbarkait

;,; 7,4 % Restiohle =
' 29,45 % Asche i. de Restknhle
25,0 % Extrakt im nohaufachlusa
80,6 % anfechlussgrad bezs auf knagangskohle
85,7 %* AL T R Reinknhle; o




15,3 % Kresol
54'7 % B.’etralin '
30,0 % Kaphthalm

A

Ausgangamm.e = 5.7 Asche‘ Aufsohlussgrad etrechnet aus
Asche ..Anagangskohle" und Asche .,!lestlmhle"

_ges. Arendt.




T /ZZ@&&&( %?%,_é44Q¢1mu@¢ﬂt¢. 'T\g

B;ag : Targe B°“‘1'°P"B°Yg slen 15. Fcbruar 1938.
2738~ O/4.11 R

Rohaufschluss Extraitionskammer 12 vvcin_‘!S._Z.B_B. '

Restgohl* ) Ex*;ﬂkﬁ : f_’iltrierbarkéi!t T Bemeﬂnmgen '

P

30"
30
T
=300" y"

s N
e ——

' 15
~ Um 20°7- guf I.Saungmitt
umbe&rtent.

4,3 % Restlwhle , S
31935 %- Asche i.d. Reathahle
27,4 ;‘-’: Extrakt im Rohaufachluss = :
81,5 # Aafgchlussgrad ‘aez. aaf Ansgangskahlo
e 36'5 ¢;; v SR o ﬁ_ _-’8 Remhle -

\__‘_-

‘,ﬂesfﬁﬁ,gts T

15,3 & Kresol o
‘!'8,,5 "v'i; Efnxshﬂmi.in

. -




m&wmn&mu von 2 = 2’“ (_ﬁzx.:mgh}_a.

(Rohaufschluss sum 2, Male durch die Extrakxionsknmmcr;
Rammertemperatur aber 10~ niedriger 1) . |

10° mnrs.erbarkeit

345. % Reatkobla '
31.35 % Asche 1.4, Restkchlo '
‘ & Extrakt im Rchsufachluas
81,5 % Aufachlussgrad bez. auf &nagangsknhlo
86,5 £ " " " Beimkohle

]

" Per nieérige Rsstknhleu-uné Extraktgehalt &at darch,me&ﬂnnan
des Rchanfachlusaea mzt Baaungsmit tel 208 erklﬁren, ‘ :

| fner Aufsehlnssgrad istAaus éer'asche ,Ausg&ngeknhle“ unﬂ Aseha u‘




PN

.})r-'l’ho/m-’, . B_ag Tar,gé £ _BottrOp-qu; df%:1 3. Januar 1938,

2738 ~ G/4.1 o )

Aktennotiz.

It A 2

Betriffts utellunonahme zu den Berichten von Herrn Dr. hﬁller
. vom 29.110 ungd 5.1?.380 -

b

. o In ﬂlelnversuchen und in der Vaka vurde tbereinn
Astimmend fGSugeutellt, ded mit stelgender Temperamur<uie Verweil-
- zeit beim XufschlieBen der Kohle nicht nur verkiirzt werden kann, -
’ ’gondern auf jsden Fall verkﬁrzt werden ma, éa sonst Verkrustungan
und schlochtere Aufeschlullas rade eintreten (vergl. hierzu meinen Be—
”1CJt vomn 18.3.36). Hach den Jaborversuohen ist en une. aamals aller~
 ;7 dings nicht gelungen, bei 4500 <rustenfreie kufschlusse zn erlangen.f,,
~Im Betrieb der Vaka warén bei 450 und einey Verwellzeit von cas 0,5. *
Stde die Autoklaven nzch C8e 24 Stde vollstandig verkokt. Yach UNSew

fah r*#on in ¥ leinveruuchen unp in. uerlﬁasa llegt die_ghezg

: :ﬁhh<' . wDic Gase und Teerbilaung bei allen thermischen

.dehanalungea der thle iet nlcht nur von dexr Temperatur, sondenn
vor .allem- auch von der VerWﬂilaeit bei der ‘betreffenden ¢emperatur
abhiingigs Auf dieﬁgefunuene Gaqmenge kann m. Ee nicht allzugroser,‘

_l uert sglegt werden._qs ist bekannt, daﬁ im’ RohaufschluB erhebliche

Hz-Gehalt im.Gas.' is iat‘aurchaus maglich,:aas lezcate ule,wdie hei R
Au.schlussen.mit noher Jemperatur entstehen, bedl diesen Versuchen

“, *arnicht erfaBt werden’ kbnnen. Dr. Miller hat 29 3 g Verluste bei
Filtration und Pestillation (Benzin ?), d. s. 0, ? bezogen auf

.

v L0°un"smittel oder auf Xohle bis zZu 0,8 Soe :
| : : ‘ Aus dem Berlcht geht die Kchlekonzentration bedim
{ﬁ% nu&gehluﬁ nicht hervor. Unter der Annahme dexr glelchen &ischung wie
 in Welneim, nimlieh ca. 33,% Xohle und 67 % Losungsmittel ,  findet
Dre Hiiller cae. 0,5 & un&esattigte Kohledle inm. Destillat, deis bezbgen
auf fohle 1 %« Da aber mlt Sicherheit gereahnet werdien kann, daB Zlke- L
mindest dle dalfte der Xohledle  aus gesattigten Konlenwasserstoffan “
bestcnen, S0 ergeben sich auf Kohle berechnet mindestens 2 % Kohle—
le oe zw. unter Berlicksiohtigung der Filtrations~ und bestillazions-
vcrluste bis zZr 2,8 % Wenn es also gelingen wurae, die Lasungsmit-
telverluste zu beseitiben, 59 dprfté im Gegensatz Zu Dre ﬁﬁller
doca eine nicht unerh,bliohe Anreieherung der Kohleble im. '




Lﬁsungsmittel eintreten.

In ﬁbereinstimmung mit Dr. Mﬂller haben wir in.Kloinp
und’ Bilanzversuchen griBere Idsungsmittelverluste, wie sie in der ‘
Betriebsperiode im November 1938 suftraten, nicht feststellen kin- R

" nens Interessant ist jedoch, dz8 nach den Analysen und Boroohnangon
‘der Betriebskontrolle sich diese Verluate Uber alle Bauten otwa o

8leichma3ig verteilensfl-' : B

T cae Y3 hlnter der &ammer 12

""“w/3 in Bau 13 und Tanklager 23
,_ Lom Y5 in Ba‘a 14, | o S ‘
Ger&&e 6ieser Punkt = Verbleib des Losuhgamittelé —Akcnnte n00h>

" .nicht geklirt werdens * . - - bt
- - Auffsllend 1st in h

drige Scnmelzpunkt .des

e -
ol N

w D'Are s HeDireDreWine

/ T




DreTho/Bre . Bottrop-Boy, den 3.’ Januar 1938.

 Akternotiz.

Betriffts Stellungnehme zu den Berichten von Herwn Drw Mﬂller

vom 290 11. una Se 12. 38-

=

In,Kleinversuchen,und in derxr Vaka wurde ﬁbereinp

:,stlmmend festgestellt. da8 mit steigender Temperatur die Verweile L
zeit beim AufschlieBen der Kohle nicht nur verkiirzt werden kamn, =

sondern-auf jeden Fall verkﬁrzt werden muB, da sonst Verkruatungen
und schlechtere Aufschluﬂgrade eintreten (vergl.” hierzu meinen Be- .
_richt vom 18.3.36). Hach den Laborversuch&n‘ist es une damals aller-
“dings nicht gelungen, bei 450° krustenfreie Aufschliisse zu erlangen,
Im Betrieb der Vaka waren bei 450° und etdier Verweilzeit von cas 0,5
Std. die Autoklaven nach cae 24 Stde vollsténdig verkokt. Hach unae-
-ren &rfahrungen in Kleinvereuchgn und 1n der Vaka lieg% die obere
Temperaturgrenze bei ca. 435% ° '

B ‘ ' Die Gase. und Teerhildung bedi alien thermisehen
Behandlungen der Kohle iet nicht nur von derAQemyeratur,As“ij ‘
vor allem auch von der Verweilzeit bei der betreffenden Temperatur@

abhangzg. 4uf die gefnndene Gasmenge kann me Ee nieht allzugroaer

'~ Wert gelegt werden. Es ist hekannt, daﬁ in Rohaufschlus erhebliehe S

- Gasmengen gelost bleiben.. Auffallend ist der verhéltnismﬁﬁig hohe'
H2—Gehalt im Gas.‘bs ist dnrchaus moglich&*da&mlg']

Aufschlussen mit hoher Temperatur entstelien, bei diesen Verauchan R
. -garnicht erfadt werden, kinnen. Ir. HMiller nat 29,3 g VErluste bei o
Filtration und Destillation (Benzin ?), de R 0,4 % bezogen auf PR
Losungsmittel oaer auf Kohle bis Zu” 0,8 Ghe

, . Aus demﬁBgricht geh* die’ Kohlekonzentration beim 3y
Aufochluﬂ niéﬁm‘hervor. Unter der Annahme der gleichen Hischnng wie Jj
in Welheim, némlich ca. 33 % Kohle und 67 % Lésungamittel ; findet .
Dre Jﬁller ea. 045 b4 ungesattigte Kohledle im,gestillat, d.x. bez*.utgvang't
auf Kohle 1 %. Da aber mit Sicherheit gerechnet werdenfkann, de8 gu= |
mindesh die Hilfte der Kohleole aus gesattigten.Konlenwaseerstoffmn ;
bestehen, so ergeben ‘sich auf“Kohle beréchnet mindestens 2 % Kbhle— wé
'ole bezw. unter Berucksicntlgung der Filtrations- und Destillaxions— :
verlusté bis zu 2,8 Fe Wemn es also gelingen wiirde, die I¥sungsmit- S
telverluste zu beseitigen, so diirfte 1m Gégensatz zu Dr. ﬁﬁlier SR

- doch eine nicht unerhebliche Anreicharung aer«Kohleﬁle im




L
T 2-

Ldsungsmittel aintreten. e :

 In Ubereinetimmung mit Dr. Miller haben wir in Klein-
und Bilanzversuchen griBere Lisungsmittelverluste, wie sis in -der
Betriebsperiode im November 1938 auftraten, nicht feststellen kbne

nen,. Interessant ist jedoch, da8 nach den Analysen und Bereohnnngon -

der Betriebskontrolle ‘sich diese Vezluste ﬂber alle‘Banxen etwa
»gleichmaBig verteilens_ ‘ = .

ca. VB hlnter der Kammer 12

: " L

" V3 in Bau 14.

Gerade Qieser Punkt - Verbleib des Lésungsmittels - zonnte noch  ';ﬁ:

-"nicht gekldrt werdens = - o - . i
“Auffallend 15% 1n aem Berlcat von.nr. Hﬁller der nie-

.,urige Scnmelzpankt des Extraktes von- nur 1890. uS 1st anzunehmen,
—dal der ExtraXt noch Losungsmzttel enfﬁalt. , f e

g e

i’
ny
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' Dr.Tho/Bz. : S ' Bottrop-Boy, den 3. Jenuar

-

Aktennotize.

!
Betriffts Stellungnahme zu den Berichten von Herrn Dr. Mﬁller
, vom 29. 11. und 5 12.38.

- In Kleinversuchen und in der Vaka wurde iiberein~
stimmend festgestells, daB mit steigender Temperatur die Verweil-
zgit beim Aufschlieﬁénﬁaer Kohle nicht nur verkiirzt werden kann,

sondern auf jeden Fall-verkiirzt werden mu8, da sonst Verkrustungen
und schlechtere Aufochlaﬁgrade elntreten (vergl. hierzu meznen Be-

_ rlcht von 18.3.36). Nacll den Laborversuchen ist es uns- damals aller-
~dings nicht gelungen, bel 450b krustenfreid Aufschliisse za erlangen.

. Im Betrieb der Vaka waren bei 450° und einer- Verweilzeit von cas G,5
'Std. die Autoklaven nach. ca. 24 Stda’ vollstandig verkoxt. Nach unse--j';
ren mr?ahrungen in }J lelnversuchen und in der Vaka llegt‘gle obere c

Temperauurgrenze bei cae 435 . 1, - - ' o
- Die Gas——und Teerbildung bel allen thermischen )
‘5ehana1un°en der Kohle st nicht nur von der "Pemperatur, sondenn o
vor allem auch. von ‘der Verwellzeit bei der betreffenden Temperatur -~
abhunglg. Aaf die gefundene Gasmenge ‘kann me E. nicht allzugroéer' .
 Wert belegt werden. BEs ist bekannt, dabB im RohaufschluB erhebliche
>Gasmengen gelost blelben. Anffallend 1st derxr verhaltnisméﬁig hohe
Hy, |
Aufsch1ussenfmit—hcher*Temperatur‘@ﬁfEféﬁén, bei diesen Versuchen
garnicht erfaBt-werden kénnen. Dr. Muller hat 29,3 g Verluste ‘bei
Filtration und Destillation (Benzin ?), de 5. O, 4 % bezogen auf ]
' Losunnsmitte1 oder zuf Kohle bis zu 0,8 %. S
"Aus dem Berlcht geht die Kohlekonzentratian beim
Aufschlus nicht hervor. Unter der Annshme der- gleichen Mischung wie .
in Welheim, némlich ca. 33 % Kohle und 67 % Losungsmittel , findet
Dr. Ltller cae O, 5 # ungeséttigte Kohleble im>Destillax, ‘Gedo bezogeﬁugﬁﬁﬁ
auf Kohle 1 %u_Da aber mit Sicherheit gerechnet werden kann, . daB zu-
. mindest die H#lfte der Kohleble aus gesdttigten Kohlenwasqerstoffen
bestehen, so ergeben sieh:-auf Kohle berechnet mindestens 2 % Kohle-
8le bezw. unter Beruckszchtigung dér letrations- und Destillations—
. wverluste bis zu 2,8 %. Wemnn es also- gellngen wiirde,. die Lésungsmi t= B
telverluste zu beseltlgen,,so dtirfte - imJGegensatz zZu Dre Mﬁller, :
.doch eine nicht unerhgbllchevAnreicherung @er Kohle&le.im « 7

W




r

’Losungsmittel eintreten. ~ : ‘

In ﬁbereinstimmung mit Dr. Miiller haben wir in Klein~
und Bilanzversuchen gridflere LBsungsmittelverluste, wie sie in der
Betriebsper;ode im November 1938 suftraten, nicht feststellen,kﬁnp r
nen. Interessant ist jedoch, da8 nach den Analysen und Berechnnngun :

. dexr Betriebskontrolle sieh diese Verluste {iber alle Bauten etva 3
. gleichmiBig verteilem | i |

—

Ca. Y3 hinter der Kammer 12
VB in Bau’ 13 und Tanklager 23
" Y3 in Bau 14, ' L

Gerade dieser Punkt - Verblemb des Losungsmittels - konnxe ncch i b
nicht geklﬁrt werden.xg R S -8 . :
Auffallend ist in dem Bericht von;Dr. Mﬁller_&er nie-

Y

" D'4r.: H.Dir.Dr.Win.




lﬁr;"i"co/lsi'. Bag T dr g kﬁgt*rap-noy, den 3, i auua:.: 1328,
2738 ~ Uy . o

Aktennotiz,.

S v
=...~-—""-.-...~.—“' ——ImNms

~

1Betrifft: btellununanme zu den berlchten von Herrn Ure Niiller
e vom 292 11. unr_‘r Del2¢ 384 -

o CoIn Alelnvnrsuchen unu—in der Vaka, vurde bereine~.
stimmend Tes 3:ehucllt, daB mit rcteifenuer Temneratu; die Verweil-
zeit bein Anrfechlielen der Zohle nicht nur verkiiret wb*ﬁan kanm,
monxeza uul Jederr ¥all veriiirnt wevden muﬁ, da sons Vﬁrhruotungan
und—schlechtere ”ukmchluﬁgraﬁe eintreten (v»rvl. hiﬁrou wainen Bew -
 riebt vom 18.3.36). Nsch den daborversuohen.ist es uns demals aller*
dings nicht gelungen, bei 450° xristonfreie Aufschliisse gu~er1angen.
| Im Betrieb . der Vike Yoaren bei . 50 ‘&v edlnex Verwe¢1a°;£ VOR CZe u.S
 $%&. ﬁle Auboklexﬂﬁ nECh CRe 24 Stde voll%taAuig VwrkOuuo “aeh unB&;_A
ren Srfahrungen in Kleix vef uch34 und in der Veka llegt die obere '
wmtur;z'enm Lei‘"f Be 4354 = ‘ -
el ‘ Toarb lddnc, bei Allen therni schan ’
neh“uﬁluf s811 dor : i a” luht nur yoq dex, “ﬁﬂpcratur, sondern
vor aliem auch von-der» erweilzelt bei der be uieffen en 4emparatur
abhﬁngig; Euf_ die gefundene Gasmenge Xann m. Be nicht allzubIOSer.
l%eft'xelevt "erﬁen. is is T bek“nr*, dal imfAOAuufaghluB erAebliche
Gaam endenAgelﬁst bl?ihen. fulfallend ist dop ve“hal*nisuimlg hohe
T =Genalt i Gas. B ist durchous’ oo licH; 4ab TeienteUle, die bei .
Aufscnlissen mit nchex bmper“tu¢ un::cenen, Led alusen Yg:suchen
”“gzrnlchm erfalt werden kcnnen.- Dre IWller hat 29 3 g Verluste bel
'¢iltwatieu uﬂduQEQtillutAOn (fenzin” ?l,‘;. Be-Tgd ﬁ be&ogen auf
Losungemittel oder sad Xohle bis zu 0, 8 7.
: ;;,' o Aunz dem Bericht zeht die Iohlenonzeniration beim -
au!ﬂcnlu“ hi oht aarvcr. ﬁnter daxr xnnahme der glezuhen f‘schung wiem_n,
 in welheinm, namllch ca~*33 £ Xohle und €7 % Tosunbamittel findet 4
fﬁ;_;jgg;;:;;ler cae. 0,5 Founge Sdttl@te Kohledle im Jestillat, “dedie bezoge-
‘auf Kohle 1 #. :2a aber mit oicherheit gerechnet werdsn kann, &&8 zue
fnindedt die dalfte dey -ohledle aus geaéttigten.nonlenwasserstoffen,
‘bestehen, so. eben sich euf Xohle hnrecbnet uinu@eteneve # Zohlew
- 8le. bezvs untar Jer}casicatigung der Piltrations- und Destillaziona
*verluste bis za 2,8 ¥ Wonn es also gelingen wﬁrde, die Lisungomite -
*telverlaste zu - beseitigen, so dﬁrfte im Gegensatz zu Ire Ltiller -

doch eine nidht unﬁrnebliche Anreieherung der Kohleﬁle im

.|
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Ldsungsmittel eintreten.

. In Ubereinstimmung mit Dr. Miller haben wir in Klein-
und Bilanzversuchen griBere LBsungsmittalverluste, wie sie in dexr
Betriebsperiode im November 1938 auftraten, nicht feststellen kbne
nen. Interessant iet jedoch, daB naoh den.Analysan und Beraohnnngan i
der Betriebskontrolle aich &iese.Verluate {iber alle Bauten etwa -
'&leichmasig verteilen:

cae Y3 hinter der Kammer 12 |
" V} in Bau 13-und anklagerfé3
" 1/' 3 iﬁ Bau 149; :

Gera&e ieser Punkt -»Yerbleib des ubsungsmittels - zonnte noch
",nicht reklért werden. ‘ e
: Auffellend ist in dem Bericht von Dre willer der nie-
.sdri&e chmelznunxt des Sxtrektes von nur 189 - Hp 1st anzunshmen,
',@%xtrakt noch uomm"amn.t‘tal anthmt. ' ‘ »
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-‘ Bag’ Target |
, D?.‘.Schin/l)r. ' 073 3 - U4 B‘otfrop - Boy, den 20. August 19357,

.y

—Herrn
Draw;v.nkiier.,

In der Anlave {iberreiche ich Ihnen einen Bericht
fiber Extraktionsversuche mit Abstrelferdlfraktlonen, die

Herr Dobbelstein in der Zeit vom 5. = 10, Aug.d.Js. wunschge-

mif zur Stdtzung dexr Versuchsergebnlsse der Herren Dr.Thomas
und DL ischenborn (s'Berlcht vom 1.7.37) durchgefithrt hatg




~§”k tennoti 2.

Betrug.Durchfﬁhrung-einiger‘D:uckextrq@tionsversuoﬁe nach
' Angeben der Horren Dr.Thomas un&‘Dr.mﬁschenbonn.

Die” Optimalen Aufsehlussbedingungen fur die Eitraktion
aer-%+3t.—6askoh1e mid Abstreiferdlen sus der Extrakthydriemuag
warden wie folgt angegebens o . . v

1.) Anheizzeit: 45
Z.) Beaskiiomszeits . 3D .
' 3,) Reaktionstemperstur: 430°¢ (413Qc gemessen)

(20%.= 450%)

| Zusommensetzung der Meisches , B
o 00 g Xohle St. L

1250 & EinsatZ'{% 5%.

T 750 g ﬂbstrelferﬁl ﬁ’275°c |

'stiedeanalyse ﬁes Abstreiferoles -aus- éemfﬁeﬁ“zfﬁﬁ§§ﬁaregversuch

 ”-275°0 getoppt. (e 845; 3 ass_24/22_n;MW,mJﬂ,ww

4

‘Begznnq 2770 c _
" 10 %
20 %
30 %
40 &

286°¢
294%¢
300%
309%¢.

50 %

~316°¢. .

6o %

70 %

80 %

90 %f

1.) Anheizzeit:
2¢) Reaktionszeitt

- 459 |
30°

- 335%
- 346%
- '365%

(2e°c

3,) Reaktionstemaperatur: 430°c (44390 gemessan)

1

_Zusammensetzung der Haisches

_,2_ g Binsatz {200 & Kbklé M,St,

750 g Abstreifbrﬁl |

>3o¢:>°c

'Sze&eanalyse des 6les aus dem 600 Atmcsphﬁrenversuch -300°0 |
getoppt. (mg'225, Pags 109/110) PR SR




(I

- 310°

20 # - 317°
| - 323°
40 % - 330°
50 ¢ - 336°
60 - 346°
£ - 355°

% - 360°

caaaaaaaa

Auswertung der Yersuche A und B:
- A.) —500 g Xohle ~= 6,3 & Asche
B L A ,5 g Asche -

| l

->é g & tasa 5} Re1nkoh1e
] *f ) 101,0 Restkphle ) 3k
— — - 39-~g¢£ﬁcha“*30,0"§ asche

Ny

) _1_g mnpuestkohle | AN 8 Restkohle :
' , LT (ascheffei!)

/

;~;§2§‘g Rainkohle (aufgeschléséen}l

-—"uﬁ # Anfﬂehlussgrad (bez. euf Reinmkohle, 'bas:.erend anx_w
| der~Restkohlenmenge) e

[T e

.85,3 Aaéschlussgrad (ermiitelt .2G8 ﬁem Verhai%nis Asche -
' ~ 2L Ausgqngskohle s Asche Restkohle)

-

l

. 500 g Kéhle S *.‘2_ Aécﬁe'y
| - 2 ,5 é Asche
,3’ — .

;Af*469 Reinkohle '

;ﬁi L S 11 £ Eestkohle
1 A

88 e Restkohle o 5, % Asche 4
(aschefrei!) : . :

B
| .. . - 30 g Asche
”75 g Reinknhle - : v v
_ (aufgesnhlcsaen!) L

o R

.«_J




. -3~

% Aufschlueagrad (baaierend auf der Restkohlen—'
R menge, bezogen auf Reinknhle)

?T\E?sehlussgrad (ermittelt oup dem Verhiltnis -
~ Asg%e)Ausgangskohle ] Asche Rest-
C konle

s

Aus der Auswertung der beiden Versuche geht hervor, dass man - bei
- der Druckextrzktion der I, St.~Gaskohle nit- Abstreiferolfraktianen
unter den ovtimclen—Bedlngungan Aufschlussgraae zwischen 80 una :
85 % erzielt."' :

- L T e - : . . -

-, Bottrop - Boy, den 15.August 1937 -
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Bag Targeﬂelheim, den 1. Ju1t 1937.5
2738 ~ U/4.11 - ]

Kerrn

General@irektot Dr. Po t ¢
Direktion.

i In der Anlage ﬁberreiche den Ih-nen einen ;
Bericht iber Extraktionsversuche mit der Bitte um gefl.

Kbnntnisnahme. L e

D.ﬂrugk: H. Dr.Broehe, o
' ' DroWinkler,
Dr. Scheer,
Dr.Schmitz,

”49-_, /
i b P«{ 4"\5’1\‘4?4'4*" 5 fi it




O

~ Versuche sur Extruition von Steimxohlen
in sbwepenheit von umm fﬁzsm. . '

41.:'.

e a@m@&ﬂsam rit éen flerren ?r.wﬁachaﬂbannuuﬂﬂ’ﬁr.@ch;xrw
mmer mohgefumw Yersuche hation Ioigendon ?‘rmhnim
1) Zs det stglich, iteinkonle ztt Tetrulin ﬂaﬁhﬁhﬁﬁﬁnnﬁeﬁiﬂﬁhﬂﬁ
4 ohne Zusetz vom Zresol unter besbimmton w&hmgm genax 8o
at za extrehieren und zum celden fufeehadgred za gnzangwn
wie il ’atzalinﬁﬁrasaimmavh*h&iin»ﬁﬂm&ﬁﬁ%@n.
Bei Ger lurehithrang dieser Extruktionen 48t duysuf sa auktea
daf im xrecolfreien Hein7iltret unterhsid 120 - 130° efm
. Teil des ExtTokter sunfillt. Bei Temperstures von *isa’“ iet
Jedoen slier Babtrakt selBisbe ,
Pie Rickiig a&it &@r=hhb@va%ariaﬁﬁvewaaahs &onn%a ia a&a@r
a%ng@rmn Versuehsredt in deyr Vakn ha&té*i&$ werﬁﬁa. Yor sllem
boonte sueh hiew nachgewiesen war&aﬂlgﬁaﬁ we&gr-ﬁzg_zilizlﬂxa .
~hurkelt 1@&&%@?“&@%& ﬁa% %@traltnmar*ﬁXl bed éiamar ?ﬁh:ﬂ@&ﬁgﬁﬂj_m;;
vergrbiors wirde . - -
f%?kﬁﬁa& sar Ixizaktion vaa‘pt@imgaaxé& sdt- ﬁl&ﬂ tus der i
sdrierung {ﬁagananrtﬁ svetreiferile) ar@q%@n, 422 bed eimer
Mi@&%fﬁﬁ% von sbstrsifersl sus Leuns sle vn@;z?ﬁ hi& 350°
eiedende ¥Frultiom ‘en %aa%@n it sel }ux&r$ﬁ =it ﬂt %eaegan
sud Reld inkohle ey ﬂh. :
bei dor Verventung weniger. #uﬁiééim Proftionen {z;ss.sm -
o ﬁj“) wird durcih elnen Tussiaz von en 80 #}-a%raiiﬁ,ain &afw-'f
sehlnisred von Ubder 85 o aerreiobt,
£in Semlech ven etwa 80 ¥ Abed trolifersd begﬁimm ax fraﬁtiaa uni
etwe g,_ﬁf”&ﬁrblia airite gpick im ﬁrﬁyh@*ziab slg fur aia -
Extrskition besonders geeignel erwsiseny Qu muy iuswsechung &93 ,
- Eeetkonle wabreeheinlich Tetrelin verwendel werien mul, shs -
&ergmmilw pisk eine mueﬁgtﬁnﬁa&afarbai%ung a&ehﬁ umﬁﬁgﬁn.lﬁﬁti

zia'nﬁaﬁfaih,r% besewriebgg f@rﬁuaha F&fﬁéﬁ 1ﬁ Eaﬁﬁ';%ﬁr‘ {

delse dm £ ldter-iibroutoklaven &&xahgefahr%.’ﬁ xtra&%i&n %elaﬁgtei‘
At bi&g ‘ﬁinﬁﬁﬁ Feiniohle in der inmsispiung 1 3 195, }'
- e wichiiyg “té'wrsﬁﬁaﬁniﬁr dfe- bei der Zxtraixtion mid ”e%rai'
-iinn sphthedin chne fusatz ven ar@a@l gﬁmae?* wurﬁa. w&r. dus éieAiial*.

I
v’




depolimerislierende Wirkung des Xrassls dureh otwes hihere Extraktis .
onetempersturen ersetzt werden xonn. “dhrend bei 400° selbat bel -
2 Ztunden Vercuchsdsuer mar ein sufaghluZgred von 57 # erreichs
wird, wobeil der schsufscululd wll?wmn unfiltriexber 10t, wird durch
die z.z‘hcimﬁg der Tesperstur um 10° aaf 410° ein ,)nfachlu%ma ven
- 85 # srrelolits fareh veltere fempersturerhdbung suf 425 - 430% wird
gaar kelin h:irmmr «mm rludgrad errelolid, dngegen éiaz Piltrierburs
»&1% duﬁewﬁ. ga’neziu eeinfiv 33t fed ,1:?«;@;:3:& mmﬁm,lu Eels vorr 2 Stans
Sen weigu ait dax _mm;;gmzmtur fer Fe **Al:mia“ull. s 4t jedoch
moigiioh bed é;ﬁi“‘@ Sle Foeugi :.umzw,it suf vine haibe Otunds shousirsen
wméd dan &akz iincerfell sud &le nerasds Hibe voa s 30 F zu bringete
, | - Intesressent waren weldere s,“.n\xwfﬁiam’var&mﬂw =it wg;&r;mg@m
i’f‘eww nlinsrpebots Lis Versuche orgebany 4l swl LY Tellie wiaiuk%hlﬁ
65 Tedle Tetralin sméunbleten sind, wemn 533&57&3" safsehludgrade
—ﬁ*rz‘&iﬁﬁ'& WEEFCOT mllm. ey rebrelinzerfalk @@2&& dubel eu? 2o %
 mmricka yimelhaﬁ:@n gehan s Sen Taobellen Mrvw. saeh w&h lz%zw
gt;.m wstrm tidhszelien 2onnien Weaw@e Trgenteoe ergield
wexdsme BT - -

T%Eﬁéi@ 1 PO |
Eemml‘gg :ﬁ&, il ‘hxﬁ.@r‘b@i’k%&‘b

Jaud Tetrs &r"&n yon der uls :ﬁ:lw'% Sepperstus.

2,

' gﬁ"ﬁk*’t‘;ﬁi@r“ :«afae_lgﬁw 58 .filﬁxier%wmit __j:i' *glimarfm ekmslm
2 stl.bete — 4559 5 o 3 —

=~

—_ -

57,2
SheZ ¥
«?,3

TTyT 7

vor sufechlulirsd mms -
< Tetr:linmncebot,
im%«,.é‘%iﬁ.‘ii:aait 9% Ctundoen bei 4




Lisungendttels Tetrsiin  Waphthalin iuTsehlufigrad Tetrelingerfall

)

Cduren 1ndifrersnbe. ssceretolfe ou erdeizen’ cind. Versuche,

R LR o  os
Cey : y & 5 Bed 5.
TO_ 295 i 183 &
o g 508 £ - 19,7 &
3 B&,D 28, 2@

Fir den Groibetrdsd virde o &g vine niecht nnwageﬁtliche Yars

'eisf ehung uad Qarbilziﬂa&; bﬁ@%&ﬁ%ﬂ;'ﬂ%ﬁﬂ dop fiy éie ny ﬁrierung
- dew 32%?*"%&* notwenisge ,ﬂﬁsi”ﬁ§¢l, éas fir dde ?xtrﬁktion eTIOrs

&%rl&env qmﬂhﬁﬁﬁmiﬁé &?Qeﬁaﬁﬁ g&nnﬁa. sus Gen h&aﬁar&gea.?brwuehsn
geht ﬂervas, da8 obB ieit toros, gee im norselen Lewngomittel Vorbens
dene Sresocl in ke va& du ix unﬁ Gop ?u*hth&i&g in Hihe von - 25 =

&iwsa'gﬁiﬁsﬁ’-ﬁ@genLﬁtéF'&areu wn*ar&ccnﬁl 3?“ -_§$@°? zu ersetzen,
@ghbben. Gef-mit @inﬁm Lfzvungzemittal b@atahen&xx &aus o s.nﬁthraeanﬁl
ﬁgﬁ'ﬁé w oY %r&liz EinAMu;&uuxﬁﬂgrﬂd von 8145 % za ﬁxraieﬁau S5 P

A el V.ﬁemuan& sines solohen ngungami boletzonlnoh heg wirde

fﬁrwnae@.exn Fpitiel des aaﬁﬂhtfmiuuﬁlﬁ &a.uer Destill siion zbdentils

1&@%‘ W vnn uwgsen und vahlexan @*na ‘sehr :la&ehaﬁszgﬁ qﬁmaigehnng
“wan mrwbt wfid Jobweril Pup die B ung o £ tnfolge den

d

Eerinzen zlazﬁ?;aasea und. asr:allea hat éie‘we%“alir,ﬁbria viel

?famé‘:ﬁ,z =8 QE&;.E, eﬁﬂo » ) ’ . - ——

'waita Sru. ohe v asae&.aiz xaa~:ﬁ;ﬂeffﬁktian@a.aitean&

— N ~|;. o

- ahaa kma&tr von la ruii“ “&mdﬁhg. Hderbet o ib*4 i“n gzgs i berr&sehent

ueﬂvaxme ‘ddle bochsied eﬂkaa Prazticnen aeaaere-vxsrﬁ&eisn&a¢gaaﬁaha£tm&
Laben cls die #21% einem Sisdepnnks vor 200 = 253°%, Raen dan bi@hazisan

»y Vs

ﬂa%srsundukﬁaa ia% ciszxiih%i%ﬁ 2758 - 3§§a an besaea z2ur IZxdrg ﬁien

- gee gna%. Miermi warde sin qu*ahluaarhd ven 21 erraieht. 2ih Zu= -

%rglin.braehta nar aringzwrxge ieraes &:&ng@a. Zxfeors
sz erviel uggsgen.&ia “upate venm 29 ¢ Fetrsiin zayr
%o Liaser ersed sllein sinen Anfecaluzgra& v&n.?ﬁ %y
PE ;ﬁtruliu ann%e~%a&ar ein éulﬁ*h&&b&rﬁﬁ vom
kit werdens Lie “il&ﬁ@ﬂrha?“ﬁit war hei aiesen va:saeban

: ) i Qo
N R o SR
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2zbelle 11X,

Torsuchs mit ibotroiferfra:tion.

*

- DY%eungeniteel - Tsaperabur . Feritionezoit sufeehlulgrad

- sbetreifer 25:-350°  433° 0 4/2 wd. T248 5
'i “ T Wit ' 2 Teile o ?§93
€ ;3{},5 L
S V- S | 53,3
Lo/ T a0
P _ : Tidg B 7
| W E547
=T

532, @ Fi

FE o

iwt beabuichitigt, weitere Eztrshtisneversuche iber dem
g Tetralin-irosole-iigungenittels dureh (le aus der Hydriers -

o e 37 SRR
c ERyonzulinTelie

~




Bag Targct
2733 - L.

Tersuche zur Extra&um von Stelinkonlen
in Adworenheidt von am ﬁlgn.

e gomeingam it aezz x.lez'mm m.%umhmm und Qr.*:mm
mocher durchgelihrien Versuche hation folgendes rrgrbnier
1) e det a8glich, Steinkohle it Tetralibe m;mmmmmﬂ
ohne lussis vonr Ireudl uniter doatimsiten Z@ﬁiuwm gens €0 -
gut zu extrehisven und zum celben sufechulgrad #u gelungen
- wle mit &et%ﬂrmﬁ«z‘mﬂmﬁwamgahm. -
2} Ded dor Zurohithrung 2iever Uwtrnitionsm gt %@rﬂmﬁ' e mtm
daf im uresolfrefon heinfilseat mwmwzb 120 = 1350 etn
Teil fsab wtw;ms@ sasliiits. Bet erawm ven %%ﬂ iﬁt
B ,_ww«@:; siiex Labtrakd L |
a)-‘iw Jiﬁhgiﬁ?ﬁ*}iﬁ der weboeriioriumsversuohe ﬁ@m@& in aim:r
ilimgeren Yorsuohsesit in der Yoka bosbitiss wardon. Yor “eliem
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‘Stﬁndliche: Lﬁaemitielvérbrauch: 18 t - o
| o 'Naphtalin
Tetralin .

.
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- E 19,”5 % Lusungsmittel mit -

4,85 t Naphtalin = 25,2 ¥

3965 t Tetralin 50,2

4975 % iresol . 24,6
527.) + \aph'balin mit ) o '
05 50 ¢ Ldsunge*ittel =

E.;Karnag, den 9.'September,193§,'_

3
l







Vorschrlften fiir die”
Beschaffenhelt und Untersuchung
“der Erzeugmsse der _

- fur Teererzeugmsse G m. b. H., o

Essen

Ere o

B TarEet___ B




Verkaut C ' ';
erk;au svgrelnlguggs:gr T‘eererzeugnlsse g :nhaltsﬂberslcht w,,i
. 232 3

S

Ausgabe 1032

1932

Ole 11 SEE R C1es2

Ole 111 , 1032

Ole IV .~ . 1932
Naphthalin - 1932

Anthracen- und o : ..
Anthracenriickstinde S 1932
?yridinbasen : . - 193¢
__Pechkoks I 1932

l




_B. Untersuchungsvorschriften : ‘ 'Abkﬁrzungen

Blatt Nr. 11 Pech . ‘ Ausgabe 1932 w

- 12 Priparierte Teere - 1932 ' DENOG =-Deutsche Normalgeriite

.2 i

e e T

”  13 StraBenteere 1932 ' ' DIN | = Deutsche Industrie-Norm

4 Straﬁenteere' 1932. . : = Deutscher Verband far . dle Matenalpru-

" (Sondervorschritt) o ' : fungen der Technik

R N D T

Impragnlerol : T B . Erwelchungspunkt
“,,Deutsche Relchsbahn“ . . 1932 . . .
. (Sondervorschrift) - . i ! i, —— — Visko eter—der—E

17 Amerikaél
~ (Sondervorschrif't_)

et -Chaussées

Glasretorte
Naphthalin . L : g "h. héchs;;ns'
Amerikanaphthalin %, ,, " J.h  — Abkihidauer
. (Sondervorschrift) ‘ o k ‘ - '
o = Kupferblase

. Anthracen o . ‘ .
Lo ‘ . -S. = 'Kraemer-Sarnow .

- Anthracenrficksténde . : — e

_ Pyridinbasén :
. - : = offener Tiegel -
Tetracarnit - o " :
(Sondervorschrift) Vorschnft der Elsenbahngesellschaft Paris-

o Lyon-Mediterranée - '

Pechkoks

PM Pensky-Martem

‘ . : Str;bag StraBenbau- AG
fel 1932 I
C-Typentafel 193 {TGK = Tiefgekihlt

Blatt Nr. 25 =~ : o T e = Wairmeeinheiten

YT
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- DIN DVM 2138

Pech

Verkaufsvereinl, n fGr Teererz ] Beschatfenhelts- .
~‘*"E§s,en cugnisse vorschriften

PECH

. . - Un
s eforderte | suchungs-
4= Priiffung auf - Eigenschaften anweisung
L — 3. Blatt
Brikettpech LA | Erweichungspunkt . ' |*
. c. - {
l bei Lieferungen an

das = Kohlensyndi-
- kat - j

Asche : h.0,5%
Verhalten gegen Ani- | bei Qasteer-

|

i

i

i . T

,, ". | Verkokungsriickstand.| h.'459% -
- 1

0 sto
-

[ , l _ _ tbéi iggkerl%l-
]‘ i EEERE . v egrg.ezsu‘xy‘:,‘ st|
l

Weichpech B Erweichungspunkt '40.—60°

"
Klebemasse *1 B Beschatfenheit bei fest, glatt und
20° glanzend

Wasser.

Asch‘e ]

Naphthalin

Siedeve}ha_ltén bis 250°h. 4%
B :

Erweichungspunkt dber 75°

p——"18ad



Priparierte Teere

Verkaufsverelnlguli'g fiir Teere.i'zeugntsse Beschaffenhelts-
vorschriften

Essen - ‘ .
:

. . . . Unter-
Bezeichnung | Typ |© Pratung aur | plclorderte | uup.
: = s. Blatt

/
Dachlack ' Spez. Gewicht bei 20° { b I
: Wasser | h, 19
. ; . .
!

N -n
Fliissig, glatt
nd' glﬁnzend
h l%

= Dachanstnch- N Beschaffenhent bei 20"
stoffe! DIN
DVM 2136 ) Wasser
' Asche :
| Naphthalin
Siedeverhalten

ju
f h 5%
| bis200° h.
. Lxs250°h
Vis 0sjt: : :

Dest. Teer Wasser

Slghlwcrksteer. Wasser
-1 Schiiumen

) ' Straenteer

20 —70 Sek.
. 0,5%:

h. 1.%- -+

1-10%

” Anthracensl- ’ Viskositat bei 30°
" teer 60/40 " Wasser

’ i Leichtdl (bis 170°)

Mitteldl (170 — 270°) .

~Sthwerdi 270—30

|

{ Anthracenél,

i umgerechnet : i
|

|

0

|
|
|
|
|

if

‘o
|7—-31 %

Pechriickstand, umge- 56 —64%,
rethnet auf EP 67° ¢ :
Phénole 2 3%
Xyaphthalm T ‘ 1h, 3%
-Rohanthracen = . ! h. 3%
Freien Kohlenstoff 5-16%
Spez. Gewicht bei 25° “ h. 1,22

Anthracensi- | ositat bei 40° | 15-40 Sek.
teer 65/35 ! Wasser . . h. 0,5%

.
i

l') Ist bei allen Bestellungen anzugeben,
c 2) Die Teerprodukten-Veremlgung des Ostens unterscheidet:

’ chkﬂuﬂsng 60~ 65 Sek.: Mittelfliissig. 42 — 45 Sek. ‘Dannfliissig
35 — 38 Sek. Extra diinnfliissig 25— 30 .Sek. - !

.

vﬁ_

N
L

AN

W Girardet, Tagy;

|




LL |

Anthracenol-

%

teer 70/30 .

U:tar-

suchungs-

anwelsung
3. Blatt

‘Geforderte
Eigenschaften

Leichtbl (bis 170°)
Mitteldl (170 — 270°)
| Schwerdl (270 — 300°)
: Anthracem‘il,
| ~umgerechnet

; Pechriickstand, umgeo

i—8%.
3-109
17 -279
61 —69%

Phenole |

+ Naphthalin

/| Rohanthracen’

d
I
|
|

i
i
|
rechnet auf EP. 67°|
|
|
(
{

{ Rohanthracen
Freien Kohlenstoff

Spez. Gewicht bef 25°"  h. 1,24

Vlskosnat bei 40°
Wasser

2-89%

Schwerd! (270 — 300°)| -
] 15 -259%

Anthracenél,
umgerechnet

Pechrﬂckstand um e4 66 —749,
réchnet auf EP i

Phenole ’l

Naphthalin _

. 2%

h. 29
h.o4% v
5-18% ;
I25'

Freien Kohlenstoff
Spez. Gewicht bej 25° h.

10 —-17 Sek.
0,5%,.
o

i Mittelsl (170~ 270°) |
! Schwerdl (270 — 300°)]

Antliracensl, -~ |
umgerechnet i

Pechriickstand, umge-!
rechnet auf EP, 67°1

i Phenole 'x‘
Naphthalm = i
Rohanthracen "
Freien Kolilenstoff = |
Spez Gew:cht bei 25° |

- 3%
5—-16%
h. 1,22

Vl\kOSl‘lat bei 30° 20 —100 Sek.
Wasser ° h. 0,59
Lei chtél (bis I70“) ; 1%,

Slrauenteére‘) T
n'm Asphalt- i

- Sondererzeugnisse

hracensl-
_teer_50/50

*) Die
Leichtdl,
diirfen mcht uberschri

Mitteldl, Sch

Mlttelol (170 - 270°)
| Schwert (270~300

Anthracenol
" umgerechnet

Pechriickstand,

um e
rechnet auf EP 57

Phenole . = -
Naphthalin. .
Rohanthracen

! Freien Kohlenstoft
Spez Gewicht be: 25°

| Tropfpunkt
Erstarrungspunkt
Wasser
Siedegrenzen

‘Saure Ole
Naphthalin
Rohanthracen
Freien. Kohlenstoff
Spez. Gewxcht‘ag

szkosntat _bei- 30°
asser
| Leichtél, (bis 170°)
Mitteld! (170 — 270°)

Schwerd (270 — 300°)

‘| Anthracenél,
umgerechnet

" Pechriickstand, um e-

‘rechnet auf EP
Phenole .
Naphthalin
Rohanthracen
Freien Kohlenstoff

Spez. Gewicht bei 25" b

tten werden

Unter-
Geforderte ° suchungs-
Eigenschaften anwelsung

60 —"70%

. 3%
! n. 4%
,i h. 3,59.
- *5"184‘:
{ h. 1,24
I

Nach - -
-Be’§t‘€lﬂn§~

30— 35°
tinter — 250
h. 0,59

bis 270°h, 1 ¢
bis 300°h. 5'7

frei
frei
h. 49
h.. 189%

. 46 —54%

-h, 3% -
h, 3%
. 3%
5~16%
h. 1,22 i

.

eren Grenzwerte der StraBenteemormen fir Wassergehalt
werdl, Phenole Naphthalm und spez. Gewncht




e e e o

Anthracenél-

Unter-

suchungs-
Eigenschaften anwelsung

- S, Blm ’

StraBénteer Viskositat (E. P: C.); 4—100 Sck.
Frankreich | { - bei 18°- | -

,

! Wasser - h. 1%
Leichtdl (bis 170°) h. 1%
Mitteldl (170 — 270°) 12 ~249 -
Schwerdl (270 300“) 4 —129,
Phenoie - o h. 59% .

* Naphthalin . h.8%
Freien Kohlenstoff = 5-229, °

f Spez, Gewxcht bei 15°1 1,160 —1,225 |

Diinnteer . ;‘ Viskositat (E. P. c.) '4 —30 Sek.

Frunkrench
Wasser -~ '
Lexchtbl (blS i70°)
)_’ —24 °.,—,——13
6l (270.--3002). 41295 -
Destillate zwischen L 209,
170 und 300° -
: Destillate zwischen 2030 ¢4
300 und 360° . -
" | Pechriickstand 48 —559,
Phenole - . h. 39
i Naphthalin'.* ‘ h. 69
: Freien Kohlenstoff ) 5~189,
, Spez. Gewicht bei I5° 1,160 —1,225

Olteer 80/40

‘Stral;,i;g:_

o
| )
StraBienteer 1 - . ]j

Aritliracen-
_dlteer 60/40 |- méglichst "~

: 40 —60 Sek.

teer 60/40 | .

mit 109, . | ‘ e ! < !

 Spramex - ’ - ,-Vis!\'nsitiit bei 30° - moghchst .
Lo = . dr 60 —80  Sek

Verkaufsverelnlgung tar Teererzeugnlsse Beschaffen)
Essen .

B . OLE |

A, Heiz- und Treiblile

[
vorschriften

Geforderte | suchungs-

ezcichnuhg_ . Prifung aut Eigenschaften | anwelsung
; : : 8. Blatt

v

Spez. Gewicht bei 20° | . 1,02 -1,08
-Siedeverlauf (K.) - bis270°m.13 9,
'Flammpunkt nkt (0. T.) m, 65°
Wasser . h. 0,59%.
Verkokungsrﬂckstand )

Asche

Satzfrejheit -,

Xylolunlésliches - h. 0,2%
Unteren Hejzwert—— - etwa- 9000 WE;| —

Spez Gewncht bel 20‘1 -1 02—1 ,08 -
*|-Siedeverlaut (K.) b|5210° m,139%

Flammpunkt (0. T.) .| m 65"'

Wasser .

Verkokungsrﬁcksta ,

Asche ) h. b 05 %

Satzfreiheit “t —.7°/24h

Xylolunlsliches " h. 0,29

Unteren Heizwert | etwa 9000 WE

| MelzBl DRP | 1A3 | Spez, Gewicht bei 20°] . 1,08 -

30t 6 . o Flammpunkt (0.T.) - . m. 65° -

_‘_~__-____#,f_;vWasse — = o5

. Verkokungsrﬂckstand h, 3%~
Asche ) h. 0,02%
‘Satzfreinéit ¢ - _ —17°/24h
Xylolunisliches ’ h. 0,29
Chlor h. 0,029
Schwefel . {7 h 1% )
Unteren Heizwert  [etwa 9000 WE

Marine-Heizél | 1A 4 Spez..Gewicht bei 20° 1,00 -1,12. | 15

Viskositat - -, bex 20°
1,5-268° E3 | 15

“wasser - L., | h 1% | 15
o Verkokungsruckstand h. 3%* | 15

*) nach Conradson Test hochstens 2% (Untersuchungsvorsch_ﬂ’t_&ér
American Society for Testlng Matenal s). )

’ Flammpunkt (Ps . 75° 15




Bezeichnung Prﬁfung auf

Asche

Satzfreiheit
Schwefel

Oberen Heizwert
Unteren "Heizwert

Sk -

Marine-Heizb1- |_ I A 5 | Spez. Gewicht bei 20°
mischung Flammpunkt (c. T.)
: Viskositat :

Wasser

| Satzfreiheit
Xylolunlésiiches
Mechanische Verun-
——-reinigunge

Unteren Heizwert : N

1=l A 6 | Spez. Gewicht bei 20°
S ‘Flammpunkt (o. T.)
Viskositit (StraBen-

teer-Konsistometer)

Wasser -
,Satzfr'eiheig
Asche .

AuBere Beschaffenheit

Geforderte | suchusgs-
Eigerischaften | anwsisung
. Bhtt

8°/3h
etwa 0,89
etwa 9300 WE
etwa 9000 WE

m. 1,00
m, 75°

.| bei20°h.8° E

h. 1%
8°/2h

‘h. 4%
frei

1,10 1,16
m; 65°
bei 20° weniger| .
als 4 Sekunden
~h. 1%
- '_.0°/3h

1A7 Spez.' Gewicht bel__gg‘i k R

— | Siedeverlaut (K.

Flammpunkt (0. T.) |-

Wasser

f Verkokungsriickstand.

Asche

Xylolunldsliches
Chlor
1 Schwefel .
Unteren. Heizwert_J
{

‘Sondererzeugnis

Parellin =~ | '} leﬁglgpricht Heizol, '

yp I AL

e

: -
Satzfreiheit - - l
|

= e eeeee——— , ‘

‘Bezeichnung

Deutsche
- Reichsbahn

~Satzfreiheit '

B2

B. Impragnierdle

Geforderte | suchungs-
Eigenschaften anweisung
8. Blatt

o~

- Prifung auf

Spez. Gewicht bei 20° 1,04 —1,15
Siedeverlauf (G.) bis 150° h. 39
. bis 200°h. 109
. | Ibis235°h.209
Wasser - h. 1%
‘Saure Ole U m. 5%
{300
Benzolunlisliches | Spuren
(Tupfprobe) | reines Stein~
- | kohlenteersl
I E

“Spez. Gewicht bei 20° 1,05 —1,10

bis 200° 0%

.. -|bis250°h.33%|"
Farbe . | grinlich -
Wasser. . | - he 1%

Siedeverlaut (G.)

Naphthalin bei 15° | - m, 159

reines Stein-
kohlenteerdt

bis150°h.0,59%
bis200°h.4%
bis 235°h.40%,

ar

Naphthalin bei 0°  |m. 7% h. 20%] 15
Saure Ole o{m. 3% h.12%] 15

| satzfreiheit 40° 15

y
|

1B4 |

- h.02% - | 15
reines Stein-
kohlenteerol

Benzolunlosliches

Spez. Gewicht bei 20°|. 1,015—1,06
Wasser - h. 1%
Naphthalin bei 15° Spuren
Saure Ole . ‘m. 6%

‘Satzfreiheit == - 40°

Verhalten gegeri - -klar
Benzol . . reines Stein-
- kohlenteerdi

2O e A AR LI

" 1€ dis




, ; Ure- — ' Taler.
) ) Geforderte | suchungs- o Geforderte | sychungs-
Bezeichnung | ‘Typ Prifung auf Eigenschaften mv;l!slu;x . Priifung auft - Eigenschaften ,m,,,f,,‘x -
. : 3. ; . - s, Blatt

| Ladyy

P

—

Rumﬁnleh

Schweden

Holland

I B5 | Spez. Gewicht bei 20°| 1,04—1,15

bis200°h.15 &,
bis235°h.30'%

Wasser . freit

Siedeverlauf (G.) -| bis.150° h. 3%

/i | saure O1e - I m. 6%

Satzfreiheit i 400

Verhalten gegen - klar i
Benzol (Tupfprobe) reines Stein-
: kohlériteersl

H

1 B6 | Spez. Gewicht bei 20° 1,04—-1,15

‘ Siedeverlauf (G.) QEL’ISO“ h.39
bis-200%h.15951
——————— 1pIs235°h

Saure Ole . 1m. 3%
Satzfreiheit . .. = | 40°
Verhalten- gegen — |Spurer unlésl,
. Benzol (Tupfprobe) klar
. reines Stein- -
. ’ kohenteerdlt

Spez. Gewicht bei 20°, 1,04 —1,15
: mégl. 1,07
Siedeverlauf (G.) bis 150°h.39,
’ R (Vol.-%)
' bis 250°h. 30 .
(Gew.-24

. 400
Verhalten gegenBenzol Spuren uniésl,

1B 8§ |Spez. Gewicht bei 20° 1,04 —1,08
| Siedeverlaut (G.) * [bis180° h.29

bis200°h.7¢,
bis 250°.h, 309,

Wasser . - h. 19
Saure Ole ) m. 10%

i | Satzfreiheit . 15°

reines Stein-
A kohlenteersl
in Koptholz mus es véllig eindringen

.

7| Spez. Gewicht bei 20°| . 108

Siedebeginn (G.) bei 203°
Naphthalin bei 15° m. 109
Saure Ole . m, 10% -
Satzfreiheit : 40°

Verhalten gegen Klarlsslich
Benzol reines Stein-
. - : _kohlﬁ-n/t:erﬁl :

“ —

- Spez. Gewicht bei 20°| /'1,04—1,10
- S_!edeverlagf,(G.) - b‘is~l50°»~h.%

‘Wasser
Saure Ole
Satzfreiheit

Italien:
0,5% . uni.

; Verhalten gegen - |Spuren unlési.

Benzol (Tupfpro be)

2

Spez. Gewicht bei 20° - 1,05 —1,10
Siedeverlauf bis 210° h,. 59,
(Sondervorschrift) |bis 235°h.259,

Rﬁckstar’d liber- 355° |nicht 161:/hr als

s. Sonder- -
’ vorschrift
reines. Stein-
kohlenteergl

-+

Spez. Gewicht bei 20° 1,04 —-1,10.

Siedeverlauf (G.) ~|bis 150° h. 3%
: bis235°h.359%,

Saure Oe ' m. 6%
Satzfreiheit- o 21° -

Verhalten gegen

Benzol (Tuptprobe) klarldslich
Verunreinigungen | frei
’ = " | reines Stéin-
| kohlenteersl

15
15
15
15
15

15

e



~ Bezeichnung

Lettland,
Litauen

- Usterr. Bundes-~

Bahnen

fl;schecho-
Slowakel .

Typ

1B13

'Siede\v/erlauf (G.)

: Unter-
Geforderte | suchungs-
Eigenschaften | silesisung

. Priifung aut
T ) 3. Blatt

. . l . :
Spez. Gewicht bei 38° 1,015 —1,07 ) 15
Siedeverlauf (G.) bis 205°h, 79, 15

. bis 230°h. 409, :

. bis 315°h.78%
Riickstand dber 315°] m. 22'g .
. . - weich, nicht
= " steif
Wasser . o h,. 2% .
Saure Ole m.5%, h. 16%
Satzfreiheit 32°/2h
Verhalten gegen  ° h. 0,4% unlésl.
- Benzol P
Verhalten bei 38° i ‘vollstandig™

. [ flissig _

13 rzeduag,

-Spez:“Gewicht bei 20°] 1,01 —1,10° | 15

Siedeverlauf (G.) bis 150°h. 3% 15
Hauptmenge
zwischen -
180 —350°

Saure Ole ‘m. 6%

Verhalten gegen frei- v. ungel.
Benzol . Stoffen:
LT . |bei-Trankungs-
temperatur
“dinnfliissig

p t-bei-20°—] ,’—];15_¢,,
bis 150°h. 3%,
bis200°h.15¢,
: . |bis235°h. 309,
Saure Ole . m. 6%
Satzfrejheit, - - 40°.
Verhalten gegen : klarldslich
Benzol (Tupfprobe) | reines Stein-

» . . kohlenteers! |

Spez. Gewicht bei 20° —1,04 ~1,15

‘Siedeverlaut (G.) '  |bis200°h. 109

bis235°h, 25 9,!-
" bis 250°h.35 9,
Saure Ole o m. 6%
Satzfreiheit _40°
Verhalten gegen | Spuren
Benzol (Tupfprobe) '

Bulgarien

_‘_ —

Urigarn

PP
i

' Poﬂugél

QGeforderte

Pritfung auf Eigenschaften

©

Spez. Gewicht bei 20°1 1,04—1;10

bis 150°h.'3 9
bis200°h.' 159,
bis 235°h. 30 9,

‘Wasser L Tl o h. 29

Saure Ole s m, 6%

Satzfreiheit o 40°

Vethalten gegen . h. 0,5%
Benzol ..

Siedeverlauf (G.)

Tupfprobe ) Spuréh. i

"Spez. Gewicht bei 20°" 1,04 —1,15
cdeverlauf-(G:)—1bis-150° h. 3%
- bis 230°h. 409,
i L . |bis350°h,.85 %
Saure Ole _ m. 39%
Satzfreiheit_ To- 40° -
Verhalten gegen
Benzol bei 40° h. 0,49
(Tupfprobe) - .
- reines Stein-
kohlenteersl

Spez. Gewicht bel 20°| 1,04 ~1,15 .

'~ a V AT -
“Saure Ole
Satzfrelheit - -

Verhalten gegen :
.Benzol (Tupfprobe)

|

Spez. Gewicht bei 50°| m. 1,015
Wasser el ‘vollk, frei
“Saure Ole : m., 6%

‘| Naphthalin bei 15° h. 5%

Verhalten gegen
Benzol A
Verhalten bei vollstindig
38°/%h - flassig
reines Stein-

kohlenteerd!

Spuren unlésl.

Unter-
suchungs-
anweisung

3. Blatt

e B

Ly

—
|




Verkaufsvex;elnlgung far Teérerzeugnlsse' , Beschaffenhelts-
. . ssen ’ vomhdften

: T Uafer- - : N ' i
. Geforderte | suchungs- - )
Bezeichnung i Eigenschaften lll'll:g:l . ‘ ' OLE ll
: ; . ». Blait i . Benzolwaschdle

Tiirkel . -Spez. Qewicht bei 20°| 1,04 —1,15 e . ] ’ "
. : . o ! . . i Geforderte | suchungs.-
o Siedeverlauf (@) 51352105&1? 135:// . ' E v - Elgens}ch_aften anwalmx:g
. | bis235°h, 30% : ' o . ! : . i LS. Blait
Saure Ole ; m. 3% . :
Satzfreiheit ' . 40° . Benzglwaschul
Verhalten gegen Spuren uniésl. - 80 % |
Benzol . W = ;
Tupfprobe klar . . i i,
. - B reines Stein- ¢ - - [
. . - . !
!
{

vSIedeverlauf (K.) {bis200°h, 109
bis300°m.80 9,

Wasser -, h. 1%

JNaphtnaun bei “h. 109
I 0°/%h (mit Destil- =
!
N
3|
i
|

kohlenteergl
- latio n)

Solution Oil ’ - Spez. Gewicht bei 389 - | ,05 —1,12
Siedeverlauf | bis210°h. 59
[ bis235°h 25%
falls mehr ais|  17. - - ' ’ I‘L
BRI 6_,4,Schw1mm- = ‘——Bﬁenzalﬁhb ’ [IA:

Siedeverlauf (K.)  lbis 200°h 1 109
. Ibis300° m.00 9,

: IR
!»Wasser i ho19
| Naphthalin bei 0°// f h. 109

| .

i

{

i

%8

‘ |
Wasser ; . i g
Benzolunldsliches . ‘ . : !)
. . |

f

Rilckstand der Ver- % |
kokung reines Stein-’

(mnt Destillatlon)
kohlenteer- N

erzeugnis,
Jm.- 809% Teer-
-1 destillat, der
Rest soll reiner

1 Teer sein ] o _ ' ]] nedeverlauf (K-) bis 210° h 1%[
. “ . |
|
-~
l

i

T

bis300° m,90 9,

zwischenzlo R
00° m6gllchst

C. Karboldle

:Siedeverlauf (K.) . -gleichmaBig

vertejlt

Wasser . h. 1%
Satzfrelhelt 0°/Yyh

.

Satzfreiheit ‘

RoheHandels‘ 1C 3 [ Saure Ole *

saz:eo B ) : x
: 5 D. Kalkstickstoffol -
 Kalkstick- / ID I Flammpunkt (o. T) «m. 110°
. ;

stotfdl Wasser h, 19 -
Saure Ole .. ~ h, 8% -

W.Girardet, Baa;
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aphthalin-

. Ve’rkaufsverelnlgung fir Teererzeugnisse

ssen

P

OLE III
Schwere Ole

i

I Wasser
s . 1. o
i _Satzfreiheit

Flamm_punl_(t (0. T.)

| ‘'Wasser
Sauré Ote

| Satzfreiheit-

Verhalten gegen )

- Reinbeuzol <.

i
|
|
i

waschdl ~
Siedeverlauf

(Sondervorschrift) .

»

-

Spez.” Gewicht bei 20°

. Siedeverlaut- (KD~

.| Satafreiheit

-Spez; dewicht bei 20°.

eschatfenhelts-
vorschriften

Unter-

Geforderte suchungs-

Eigenschaften. anweisung
: s, Blatt .

] ]
[ -
Anthracendl DI A ‘ Spez. Gewicht bei 20"[ 1,08 -1,10

i .
[ h. to, |
i 15°

Spuren—unlosl,

auf Wunsch °

| . mit Teer-
erzeugnissen
gefarbt )

.m. 1,10

bis 200° h. 29,
200 bis 270°
. h. 8%

a'ufv Wunsch
mit 49% Ben-
zolzusatz -

m. 512~

bis 270° h.0,5 ¢,
bis300°h,15 %

bei gewdhnl.
Temperatur“

Sy €% |1

-

I




e
Bezeichnung

Sondererzeugnlsse

Prifung auf

Unter-
Geforderte | suchungs-
Eigenschaften amlsung

Verknutsyerel:flgung far Teererzeugnisse

.

Essen

Ole 1V
Teerfett&le

Ote 1v
BeschatfenheTts
vorichriften

Unfer-

= Gy

-
N

ten~- entspricht dem Karbo- : . . ford
vM-glg:rlI')o- i lir?eum Typ III B - ~ 'Bezeichnung Typ Priifung auf 3 Ei(gign‘;hea?ttin m&’;
lineum der V.f. T. . i " ; py

(der Vers o . o ] X -

elnigung der
Elektrizi-
titswerke)

- Anstrich-
Karboline-

; um . -
- —.——(der Dett-

Relchspost)

- Spez. Gewicht bei 20° 1,10
Siedeverlauf (G.) _ Spllfg:n
Tammpunkt (o.
Saure Ote
Satzfreiheit _

m l25°

h. 8% i
C200 Lo
Benzoluniésliches Spuren _‘
1 Tuptprobe

| Viskositat bei 20°

Spuren »
m, 6°E"
Das Karboli-

neum mus frej
von Natrium- |

W.Girardet, By

Teertettsl |

Teertetts! 11

Teerfettdl i1
TGK :

Eisenbahn-
Teertetts!

Teertettdl 111

IV A

Vlskomtat bei 50° I-l,2—l,6° E

Wasser
Satzfrenhent

Verhalten gegen
Mmeralol

Flammpunkt (o. T) »
| Viskositiit bei 5

Stockpunkt
Wasser
Satzfreiheit
Verhalten gegen
Mineralol T

Flammpunkt (0.T)
Viskositit bej 50°
Stéckpunkt '
Wasser 7
Satzfreiheit

Verhalten gegen
Mineralsl ' -

| Flammipunkt (

|

Viskositét bei ;5
stockpunkt
Wasser
Satzfreiheit”

Verhalten gegen
Mineralsl = -,

Flammpunkt (o. T
Viskositat bei 50°
Stockpunkt i
Wassér
Satzfreiheit

Verhalten gegen
Mineralsi .

N

0°
. Ioklich

ni. 110°
1,8-2,2° E
h. — 10°
1%

m, 110°
m, 2°E
h. — 10°
1%
0°/2h;
" 16slich

T m. '120°
2,75 -3,25° E
h, = 5° .
h.'1%
oo
'lijslich

~ 7°24n |
* 1éslich




|
Téerfettél IV | IV F Flammpunkt (o. T.)

IV G | Flammpunkt (o. T.)

i
|
'i
1
i

* Als Sledebeglnn i

in die Vorlage falit.

' Priifung auf

Visko§itﬁt bei 50
Stockpunkt

Wasser
Saure Ole
Asche
Satzfrefheit

Verhalten gegen
Mineralsl

Viskositdt bei 50°

Wasser

) Gésometerﬁl IV H ! Spez. Gewichit bei 20° hoher als 1,11}

S:edebeginn') (K.)

Viskoéftﬂt bei 50° -

Stockpunkt

Wasser
Kohlenstoff, Staub,
Naphthdlin -

FlieBbarkeit

It die Temperatur, bei

Unter-

Geforderte | suchungs-
Eigenschaften anwaal]:u;g
5. Bla

’ m. 150°
i.3,2=-3,5° E
nicht i{iber
— 10°

hy i—%
b 39%
~h 0,19
. 8°
16slich

tockpunke . —T( [
v R L —

\

#

|

i

nicht unter
) 256°

— 24°
(Toleranz 1°
nach oben)

h. 1%
frei

tund,
- Abkﬁhlung

die ‘FlleBbar-
keit durch
Ausscheidung,
nicht . wesent-
lich ' beein-
[trachtigt sein

{‘ reines A
! Steinkohlen-
| teerdl

weicher der erste Tropfen
<’ -

Rohnaphthalln- C l
Warmpres- .

gut

|
e
|
1

Rohnaphtha-
Iin-Warm-
preBgut,

Rohnaphtha- l
lin-Kalt- -
. _preBgut,

Amerikatyp | C3

Rohnaphtha-
lin-Schleu-

dergut,
. Amerikatyp | Cc4

]
.|
{

Geforderte suchungs-
Eigenschaften mv;}:'ng
3,

i oder nach bes,
Verembarung

weil ‘

Erstarrungspunkt

;- uBere~Beschaffernlieif, Brikettform
| . ‘ odgr Stiicke
; Wasser " I N Y
{ Xylolunlgstiches l - h, 0,03%
H : |

Erstarrung_spunkt |

I AuBere Beschaffenheit; Kuchen oder-
| ; gebrochen
| ‘

Wa«er TS : h. 19

-i. Erstarruiigspunkt - i-

Erstarrungspunkt

~Wasser

|
‘ Vi ll:’h:gléen gegen ) fr . h, :rl)'"sa !_8 .
{

_m. 78 ! 18

]

]




Rohnaphthalin; C 5 Erstarrungspunkt

i
! ‘Wasser
/
I

Rohnaphthalin| C'6 |-Erstarrungspunkt

Wasser

Rohnaphthalin C:lf' Erstarrungspynkt

i Siedeverlauf

Wasser

AuBere B;scha.ffenheit lose verladbar:

- - i ; 8

- Unter- .
QGeforderte |suchongs-
Eigenschaften | aswelsung
: s, Blatt
m. 65°
h. 29

m. 60°
h, 2%

m., 65° ;
bis250° m.90 %!
|

h. 3%

i
i
i
i
i

Verkaufsverelnlgung tiir Teererzeugnisse
. Essen

ANTHRACEN

Bezeichnung Typ i’r:’ifimg auf’

Gewdhnliches - Reinanthracen

Anthracen
!
i .
!

Reinanthracen .
- i AuBere Beschaffenheit
| Chlor ¥ :

Chlora'rmes
" Anthracen

AuB'ereBeschaffgnheit'

Anthracen und

1_Anthracenrilckstinde

enheits-
vorschriften

Unter- .

" Geforderte _{.suchungs-
Eigenschaften’| aowelsung =

3. Blatt

m. 40% -
gemahlen

m. 409% —
gemahlens= "
h. 0,16%"

 ANTHRACENRUCKSTANDE

Anthracen- l .
" rlickstinde ! wasser

’ # Xylolunlasliches

i
H
!
PR

_ "AuBere .Bc’schaﬂ‘enheit

Schmelzbarkeit . --

lose verladbar |

h. 4% I
h. 29 b

technisch voll
-kommen-
1elzba

15

-

-




— JG.-Pyrdi in—n—rAﬁ‘j',_siédeQeHiEF T

\

_—
- 3
A

Verkaulsverelnigung, fiir Teererzeugnisse '

Essen . -

PYRIDINBASEN |

Pyridinbasen’
.Beschalfenhelts
vorschriften .

939

(niedrigsiedend)

Prifung auf

| Siedeveriauf

; Wasser

,f

i
i
Alter Test ,‘ Siedeverlaut’
- » | i -
|

Mischbarkeit

klare,
w h. schwach ge- |
(30 ¢cm?® in 6 | triibte Lﬁsung'

m. asser

i Geforderte

| H2—115°
| m. 95 Vol-9%:-
|

frei .
; oder nach
|- besonderer
. ’ { Vereinbarung

I 100—125°
i mI 90 Vol-2, l
| h:3 Vol-g
A[ bis 140° -
imogl. 6 Vol-9
| - bis 150°
imind.90Vol-<;,

h. 3.Vol-9

. bis 140°
mind.90Vol-%

‘h. 7,5 Vol-%

h. 2 cm3 i/lo n-
i Jodlosung in
J 1000

i
!
t
]
I
l'
1
!

cm3
destill. -

destill. Wasse

Titration

mit 1 n — HaSO04 1

Verhalten gegen
Cadmiumchlorid

Neuer Test Siedeverlauf

m. 10 cm®

| 25 mg .
- Ausschei-
dungen

- bis 140°
m.-50 Vol-%

bis 160°
m. 90 Vol-%

h. 7,5 Vol-9,

j
[
|
i
|
ff

C
3¢ .- suchungs-
Eigenschaften | anwelsuy

"GN

el




~—| Qefordette

Priifung auf

Mischbarkeit
mit. Wasser
(30 cm® in 60 cm3
destill. Wasser)

Titration .
mit 1 n — HaSO,

Natriumsuperoxyd-
priiffung

B 1 :,Sledebeginn‘

: Siedeverlauf

| e
‘Sledebeginn -

Sondererzeugnis
Textllpyridin | .
. (Tetracarnit)
Wasser .
XuBere Beschaffen-
_heit

Laslichkeit
(5. cm® in 90 cm3,
destill; Wasser)

‘Verhalten gégen - -
Permanganat -

Unter-

sochangs-
Elgenschaften | anwelsmg
8. Biatt

chwach gelb-
lich bis hell-
braun

‘|h. schwach ge-
triibte L&sung | -

m.. 9,5 cm3

h.2cm® 139 n-
1 Jodldsung in
7 1000 cm3

» - destill.

i Wasser

i
|
|
:

. N X I
! iber 1600, -

| ~bis 190°
- m. 90 'Vol-%|

iiber 160°

i bis 160° 23
+M-97-Vol- 9~ ————
| .

; h. 5 Vol-9 23

farblos 23"
und klar -

| nach 5 Stdn. | 23
lar und ohne
Flocken

Farbreaktion | 23
{ m. 5 Minuten | N
i

W Girardet Essen

-£

Verkaufsverelnlgung ﬂif Teererzeugnisse
; Essen ’

Sonderérzeugnis

PECHKOKS
’Pri’ifung‘_ ;auf;

Asche .
: Flﬁchfi-ge‘ Bestand-
teile — . .

’ Wasserlésliche Salze

‘ Wasser ’

esC enheits-
vorschriften

o Uner-
Geforderte | suchungs-
Eigenschaften uw;'l:%ng
= 3.

h. 0.8% 24
h.x%48; 24

h. 0,08% 24

[y

-
| —




(@)

-
| ﬁ




jo] . PECH

e us-einent dafiir bestimmten MeBgefa un
- - -Proberohr-in-ein—mit—Wasser—pefiilites B echierglas,
zweiten weiteren mit Wasser der gleichen Temperatur

Verkaufsverelnlgung fiir Teererzeugnisge
Essen

L. Erweichungspunkt
a) Verfahren der V.f. T.

man

Pech

Untersuc ungs-'
. vorschriften

Enden ;bengeschliffenen, offenen GlasrShrchens von 6 mm lichter
Weite bis zum Boden ein, 4Bt es darin so. lange stehen, bjs das an

70—~

Schmelzpunku'ﬁng nnéh
Kraemer-Sarnow,

dem  kalten Réhrchén -anfan
ist, schlie8t beim H

deren H8he 5 mm_betra

as

|

das sich in einem

gefiillten Becher-

glas befindet. Die Temperatur des Wassers soll etwa 20°.unterhalb ‘des
; ( i . In das innere-Becherglas taucht

man das Thermometer so ein, daB sein Quecksilbergef;

Hohe mit der Pechschicht im Réhrchen liegt, und erhitzt derart, dag

die Temreratur in der Minute um 1° steigt. Die Temperatur, bei der das

Quecksi,
des Pechs.

ber die Pechschicht durchbricht, gilt als Erweichungspunkt

b) Verfahren des Kofilensyndikats

Ineinem kleinenBlechgefaB mit ebenemBoden, dasin €inem Olbade von
dhnlicher Form hiéingt, schmelzt man Pech und erhitzt auf ungefihr 150°,
Die zur Bestimmung des .Erweichungspunktes notwendige Pechschicht"
wird-in einemr Schmelzrohrchen von eétwa 10 em Linge, das an beiden
Enden_ ebengeschliffen ist und 6 mm lichte Weite hat, in der Weise
hergestellt, daB man dieses senkrecht einspannt und einen gut in das...

‘Réhrchen: passenden, gerade abgeschliffenen - Glasstab

-in -dieses von




TTII————————

s

unten so weit einfiihrt, bis er an einen oben aufgesetzten, mit (iber-~
greifendem Rande versehenen, 5 mm langen MetallstSpsel anstéBt.
Das geschmolzene Pech wird nun in den iiber dem QGlasstab nach der
Entfernung des Stépsels entstehenden freien Raum vom Rande des
Rdhrchens aus eingegossen. . Nach dem Erkalten entfernt man den
Glasstab und schneidet das an der fuBeren Wand .des -Réhrchens
haftende sowie das iiberstehende Pech mit einem scharfen Messer ab.
Die Weiterbehandlung des so vorbereiteten Réhrchens erfolgt wie
unter a) beschrieben, o

Priiffehler + 1° -

'©) Verfahren nach DIN DVM 2139

Ein an beiden Enden abgeschliffenes Glasrohr von 6 mm lichter
Weite und 5 mm Hohé (Barta-Réhrchen)  wird auf eine Glas-
_platte gesetzt. In das so gebildete QGefdB wird die .Masse eingedriickt
oder in geschmolzenem Zustande eingegossen. 'Die Platte kommt
mitsamt dem Robr zum - volistindigen, blasenfreien Zusammen-

zen der Masse fiir kurze Zeit in einen Wirmschrank. Man laBt
dannerkalten und schneidet mit einem Messer die etwa fiberstehende

Quecksilber

-~

FIT LI TS,

-

Gummischlauch

N
N
)
N
\
h)
A
N
N
N

Barta-Réhrchen

Kuppe der Masse ab. Das so vorbereitete, mit Masse gefiillte
Rohr wird mit Hiife eines 'kleinen Gummischlauches an ein gleich
weites, 100 mm lanﬁges Rohr Glas an Glas angesetzt. In das Rohr
gibt man ‘5 g . Quecksilber und hangt. das so beschickte Prafrohr in
ein mit-Wasser gefil tes Becherglas, das sich in einem_zweiten,  wei-
teren, -mit-"Wasser von “gleicher Temper. e 3

finde - Die unterhalb des erwarteten

Erweichungspunktes liegen. “In das innere Becherglas taucht man das
Thermoryeter so ein, daB sein Quecksilbergefas in. i ) i
der Schicht der -Masse im Rdohrchen liegt, - -~-mit masiger
Flamme derart,_ daB die Temperatur in- der Minute um 1° steig Die
T_emperatur, bei der das Quecksilber die Schicht der Masse durch richt,
gilt als Erwexch,ungspunkt der Masse, ) i

t

2. Freier Kohlenstoff

. Man ‘wiegt in.einem : flachen Poriellanschalchen von etwa -8 m
lichter Weite 1 g fein gepulvertes Pech ab, fiigt.6 cm* Anilin hinzu u‘ild
erwadrmt das Ganz : i .- Die
i ordsen Tonteller
in vollkommen eingezogen

Schilchen- Verbliebene mit 2 em* Pyridin _
r Test) sorgfiltig mach und trocknet den

o9

.Bestandteilen angegeben,

Tonteller nach dem Einziehen des Pyridins im ‘Trockenschrank ‘l'

.bei 120 —150°. Der trockene Riickstand sogenannter freier Kohlen- -
- stoff, wird mit einem Holzspatel vom Teller abgenommen und _ggvoge'rll.
) _ . : :

" 3. Verkokung
. Nach DIN DVM 3725

Als Prﬁ_fgerat dient ein auBen mattiérter Phatintiegel mit dicht schlie~
Bendem, fibergreifendem Deckel im Gesamtgewicht von 25 +0,5 g,
dessen Abmessungen den in der Abbildung angegebenen Zahlen ent-
sprechen miissen, . . ” : .

Map wiegt 1 g fein gepulvertes Pech im Tiegel ab und setzt ihn
auf ein Drahtdreieck. . I C

Die Verkokung wird in der 18 ¢m hohen entleuchteten Flamme eines

-einfachen Bunsenbrenners (Brennerrohrweite 8 bis 10 mm) sofort mit -
© volier Flammq vorgenommen, die genau unter die Tiegelmitte zu bringen

und durch einen Windschutz vor Zug zu schiitzen ist. (Oberer Heizwert
des Gases 4000 bis 4500 kcal/m3.) Der Tiegelboden musB sich 6 cm iiber
dem Brennerrand befinden.. Der innere Flammenkegel darf den Tiegel-
boden iicht beriibren, und die Flamme muB den Tiegel allseitig bis oben .
umspiilen. Man hért mit dem Erhitzen auf, wenn sich {iber der Offnung
des Tiegeldeckels beim Nahern einer zweiten Flamme kein Flimmchen
mehr zeigt, was schon nach wenigen Minuten der Fall sein soll. Dann
188t man den Tiegel im Exsikkator abkiililen und wiegt zuriick. Der -
ermittelte Gewichtsverlust wird als Gehalt des Peches an fliichtigen - )

’

‘4. Asche
Nach DIN DVM 2137 und 2139

Man verascht 1 g im gewogenen Platin-, Porzellan- oder Quéfz-'
tiegel, zuletzt unter Zuhilfenahme eines Geblﬁses',_ 1Bt den Tiegel im
Exsikkator (DIN_DENOG 44) abkihlen und wiegt. N

L 1

-



PRAPARIERTE TEERE
‘(auBer StraBenteere) '

'

L. Spezifisches Gewicht (Dichte)
: _\"Nz'{i:_h DIN DVM 3653 -

Das spezifische Gewicht wird mit der Spindel (Ardometer) bestimmt
und soll fiir 202 angegeben weérden. Die Umrechnung des bei anderer
" Temperatur gefundenen spezifischen Gewichts auf 20° erfolgt du
Ab- bzw.__&uzahleLvnn_o,ooo.’z__ﬁir;jeden—G&unt;ecoﬂemi ber—
ormaitemperatur—vom 20°; o

- ‘Die Sp.indeln}'sollen gleichzeitig als Thermometer ausgebildet.sein.
-~ Der Durchmesser des Standzylinders flir das zu priifende Of soll nicht . .
Ente‘r ?lofrtnrtn sein, daniit die Spindel bei der Untersuchung nicht am :
lase haftet, : L )

"Man bringt einen Standzylinder mit Inhalt und die Spindel in
einen Rauni, dessen Temperatur sich nicht stark dndert. -Durch mehr-
maliges Umriihren des Teeres im Standzylinder mit einem wirksamen
Riihrer (Durchmischen in senkrechter Richtungl) wird der Ausgleich
der Temperatur beschleunigt. Nachdem der Zylinderinhalt die Tem-
peratur des Raumes angenommen hat, wird €ér noch einmal durch-

" geriihrt, dann la8t man die Spindel einsinken und liest nach einigen
Minuten an der Spindelskala das spezifische Gewiclit und an der Ther-
‘mometerskala die Temperatur ab, - e
. D2 pezifische Gewicht wird bei undurchsichtigen . FEliissigkeiten

- -~ -am-oberen-Wulstrandeabgelesen.” Wenn die_Spindelskala die A;
———schrift -, Ablesung -am oberen~ Wulstrand*s oder eine ahnliche trag H
so gibt die Ablesung ohne weiteres das gesuchte spezifische Gewicht.
Wird eine Spindel ohne die Aufschrift »»Ablesung am oberen Wulst~
rand* in undurchsichtigen Fliissigkeiten gebraucht, so st der am
Stengel sich ausbildende Wulst von durchschnittlich 2 rmm Hohe dadurch
zu -beriicksichtigen, da man der Ablesung soviel  Skalenteile hinzii-~

zahlt, als’ 2 mm auf der Skala ausmachen, : .

Far -technische Zwecke sind. die spezifischen Gewichte auf dré‘i
Dezimalen anzugeben. . - .




2. Wasser
Nach DIN 1995/1996

' 200 g Teer werden nach Zusatz von 100 cm? Xylol. aus einem
~ Metall- oder Glaskolben bis 180° destilliert. Das’ Destillat wird in

cinem — .zweckmiBig unten verjingten — MeBzylinder aufgefangen.

Nacih DIN DVM 3656 hat-sich die abgebildete Untersuchungs~

vorrichtung bewahrt. Sie besteht aus einem Kurzhals-Rundkolben mit .

aufgelegtem Rand (DENOG 5), der mit einem dichtenvStopfe_n, durch
den man ein Glasrohr fiihrt (sieche"Abbildung), verschlossen ist. - Das
Glasrohr jst mit einem in 1/10 cm? eingeteilten MeBgefiB fest verbun-
den “iund dieses mit seinem obererfi Ende durch einen zweiten
Stopfen an einen Liebigkiihier R.400 DENOG 31 angeschlossen.;

[ =

" Das Teer-Xylol-Gemisch wird in” dem Rundkolben langsam zum

Sieden " erhitzt.” "Zur Vermeidung eines Siédeverzuges sind einige -

trockene Tonscherben zuzufiigen..Schiumt die Mischung beim Auf-
kochen stark, so. werden zur Zerstorung des. Schaumes 1 —2 cm8 wasser-
freies’ Oiein hinzugesetzt. Die entweichenden Diampfe weérden . in

Abbildung 9. .
Apparat zur Wasserbestimmung
= 4R bls 65 mm
LR T I

dgm }..mpxgkﬁhle_r verfliissigt und fallen in das MeBgefiB. FlieBt aus dem
. Liebigkiihler kein sichtbares Wasser mehr ab (frithestens nach 15 Mi-
nuten langem Sieden), so stelit man die Flamme ab und 148t das MeB-
gefa sich abkiihlen, Bleiben ‘Wassertropfen an den Wandungen des
MeBgefaBes «hqtten, so_bringt man 'sie durch kurzes Erwirmen zum
Il;\ll;)glet:gear: X D‘E vo.mhtxylol sttzharf getrennte Wassermernge wird un-
1 in ewichisprozenten abgelesen, - so '
Zimmertemperatur erreirc):ht hat. & " sobald Qas MeBgetas

Stahlwerksteer r;rit héchstens 0,39 Wasser ehalt darf bei E
hitzen in offener Schile bis 150° kair® iches, Schanmen meiie:
(orar Umrahren). . kein wesentliches Schaqmen zeigen

3. Siedeanalyse
Nach DIN DVM 2137 und 2139

o Die UnTérsuchungsvoérichtun besteht aus ej ormi
kupfernen Sjedegefs g messermx:'irt]' eeirormigen
flachtem Boden, 150 cm? Inhalt 0,7 mm

Zur Aufnahme des Sied i i

Ein Ansatzrohr von.8 mm lichter Weite und 120 mm Linge ist
10 mm uber der Kugel unter einmem Winkel von 70 bis 80° "ange-
schmolzen. Das Quecksll_b,ergefaB des im Siederohr untergebrachten
Thermometers, das aus moglichst diannwandigem Glas bestehen und
nicht mehr als den halben Durchmesser des Siederohres haben soll,
muf sich in der Mitte der Kugel befinden. Das SiedegefdB steht auf
einer Asbestplatte mit kreisformigem Ausschnitt von 50 mm Durch- .
.messer auf einem.Ofen, dessen Mantel 10 mm vom obereri Rand mit .
vier runden Offnungen zum Austritt der. Verbrennungsgase versehen.
ist. Es wird durch einen einfacher Bunsenbrenner von 7 mm Rohr-

weite mit blaubrennender Flamme;erhitzt.f,,_AIS».,Kﬁhlrohr»—dient~ein
~~Glasrohr von 20 mm lichter Weite und 800 mm Lange, das so geneigt

ist, daBl sich der AusfluB 100 mm tiefer als der Eingang befindet.

S IOOfg‘Teer‘werden'»ixrdieséerorrichtqu<so»~des'ﬁl iert, «dafBl in der -
Sekunde 2 Tropfen fallen. Das bis' zu den jeweils vorgeséhriebenen
- Siedegrenzen iibergehende Destillat wird . in einer entsprechenden
Vorlage aufgefangen und gewogen. :

4. Naphthalin
Nach DIN DVM 2137 und 2139

Das bei der Siedeanalyse bis 250° erhaltene Destillat wird nach
dem Erkalten 1. Stunde lang in Eiswasser gestellt, Man trénnt dann
das ausgeschiedene Naxhthalin mit der Saugpumpe schnell vom Ol
und- befreit es durch Aufstreichen auf einen . pordsen Tonteller von-
150 mm Durchmesser vom“Rest des Oles. Nach 2 Stunden wird das
Naphthalin- mit einem Spatel abgenommen und gewogen. :




5. Viskositiit
(Riitgers-Viskosimeter)
Nach DIN DVM 2137

* Bricke
« zur Rihrung
des Holzstabes

Das GefidB wird mit Teer 'von 53 bis 54¢ bis zu einer Marke auf-
gefiillt, die in solcher Ho6he angebracht ist, daB die Fiillung rund
475 em? betragt, Darauf wird solange kriftig umgeriihrt, bis die Unter-
suchungstemperatur -von 50° erreicht ist. Wichtig ist, daB die Tem-
peratur in'der gesamten Teerfilllung genau a Deshalb wird

zweckmaiBig ein ‘Thermometer yerwendet, ‘das bis zum Boden des~
Apparates in den Teer eingesetzt werden kann, ohne dag dadurch die

Zahl 50 unter die ,Tee‘robeﬁléchg"kpmmt.

'HeErausziehen’ des Holzstabes w;:rden 300 cm?® des Teeres

! Durch
in-das MaBgefiB.abgelassen. - Die Zeit, die diese 300 cm? zum Auslaufen © -

_-benétigen, gibt, in Sekunden gemessen, das MaB der Viskositat.

"

) o B o StraBenteere
Verkaufsvere]nlgung fiir Teererzeugnisge !
. Essen .

) STRASSENTEERE
- .8) Reiner StraBernteer
1. AuBere Beschaffenheit

Anzugeben ist, ob der Teer glatt und gldnzend und villig gleich-
masig ist oder rauhl, matt, ig und ungleichmiBig; ob flassig,
weich, knetbar oder fest und. spréde bei Zimmertemperatur von 15 bis -
20°; ob Geruch vorhanden ist und welcher Art dieser Geruch ist,

. . Schaumprobe. - .
Es werden bendtigt: 1. Becherglas, 400 cms (Héhe rd. 130, Durch-
messer rd. 70 mmy), 1 Thermometer 0—150°, I Dreiful 20 cm Hohe,

I Drahtnetz mit Asbesteinsatz und 1 gewohnlicher Bunsenbrenner. i
In das Becherglas werden 200 g Teer eingefullt, die eine Hohe von
etwa 5 cm darin erreichen ie Hohe dereingefiill nge wird -
mit einem Fettstift auBen am Glase angezeichnet. Das Thermometer
hangt frei im Teer, und die Quecksilberkugel des Thermometers be-~
findet sich in der Mitte des Teeres. Dije Temperatursteigerung beim
Erhitzenh.wird so geregelt, dafl der Anstieg ab 45° etwa 15° je Minute
betragt. Ist die Endtemperatur von 120° erreicht, so wird die erréichte

Volumenhihe deg Teeres am. Becherglas angezeichnet,
T Dieso festgesteﬂte»Ausdehnung des.Teeres soll nicht mehr als 30 v.H.

. von der bei 45°_festgesteliten Volumenhishe des Teeres betrage

— 2 Viskositit o

Die Bestimmung wird im StraBenteer-Konsistometer vorgenommen,’

Das AufnahmegefaB fiir den Teer wird Zunichst mit-einem geeig-
neten Lﬁsungsmittgl gereinigt und dann gut getrocklle_t;___ . ,
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Der Teer wird auf ungefihr 30 bzw. 40° erwarmt und in das Der Kolben ist mit einem geei te 't

QefaB gefillt, bis der Nivellieransatz an dem senkrecht sehcmenis. . peraturskala bis mindestens 360° reicht. aingesiaiins  padcen, Tem-
VerschluBstab eintaucht. Das Gefa wird nun in das Innere Mantei- - der Thermometerkugel muB sich in Héhe des unteren Randes des seit-
rohr des Wasserbades gehangt. Die Teznperatgr des Wassers im Wasser- . lichen Ansatzrohres befinden. Als Kithlrohr dient ein Glasrohr von

: vorher auf 30 bzw. 40° 1 0,1° eingestellt werden ‘und e 20 mm lichter Weite und 800 mm Linge, das so geneigt ist, daB der
wird nun auf dieser Héhe gehalten. Man I48t den Apparat 30 Minuten - Auslauf 100 mm tiefer liegt als der Ein'gang ’
stehen oder solange, bis die Temperatur des Teeres nach Angabe eines 3 " Die Destillation ist daB in der Sekunde 2 Tropfen
in den Teer eingetauchten Thermometers genau 30° betragt. Von iibergehen. n werden getrennt autgefar? en
dZeit dzu Zeit ist gut dgrchgurﬁ!’t_rren, daTit mz;n die GswiBhelttfhat, und 5 &

aB der Teer eine gleichmaBige emperatur aufweist, ann entfernt . Unterbrechung der Destiliati
man das Thermmjnetgr und beseitigt einen etwaigen_UberschuB an . Die Destiilation wird so weit ‘du'rchgefﬁhrtg daB ein Pei:?:t;ggl}stand
Teer, sodaB schlieBlich die Oberfliche des Teeres bei senkrechter mit dem Erweichungspunkt zwischen 60 und 75° nach K.-S. erhalten
Stelilung des VerschluBstabes in der Mittellinie des Nivellieransatzes "wird. Der zwischen 60 und. 75° gefundene Erweichungsp'unict ist auf
steht. : . - ’ . . -

Ein 100 cm?* MeBzylinder, in den 20 ¢m? Mineralél eingefillt sind, ’ .

wird unter die AusfluBéffnung des GefiBSes gestelit, Dann wird -der ..
Verschluf3stab .gehoben und mit dem Nivellieransatz an den Rand des
GefaBes gehdngt. Man setzt eine Stoppuhr in Gang, sobald der Flissig-
keitsspiegel im Zylinder die 25-cmi*-Marke erreicht hat, und halt die
.Uhr an, wenn er die 75-cm-Marke beriihrt. Die AusfluBzeit dieser
50 em?.in Sekundén wird als die Viskositat des Teeres-bei der Beob- -
achtungstemperatur- angegeben. _ - .-

' Das” EinflieBenlassen von 5-cm?®* Teer vor der Messung, d. h. vor
dem  Ingangsetzen der_Stoppuhrtat-den Zweck, die AusfluBdiise mit -
Teer zu benetzen. R ; : - ’

67° in der Weise umzurechnen, daB fiir je 11/3°, um die der gefundene
Erweichungspunkt iber oder unter 67° liegt, 1 v. H. des ermittelten
Pechgehaltes zu- bzw. abzuziehen ist. . ) :
. Der gefundene Anthracenslgehalt wird um den gleichen Betrag
erniedrigt bzw. erhéht. . i R
" .Fiir die gesamte Destillation gilt daher das Schema:

E/gsz_%[l.(.ﬁi. . .) . .. . - " v.H.

. Leichté S o, » w

Mitteldl (o .

Schw: - )-bis 300
nthracendl, u gerechnet
Pechriickstand,-umgerechnet
Destillationsverlust . P I I
- 100 v, H.

—— I

A y a4 ) .
~ — == . R o . daB der vorgeschriebene
(eI - . ¢ A !

Prosphortrangg — [ geschrautt 0 65, X : { naue Wasserbestimmung
ks 4 Ganghghe s . . . - -fol 3 : '

' - Tos o 200-g StraBenteer werden unter Zusatz von 100 cm® Xylol. aus

a : ‘einem Metall- oder Glaskolben bis 180° destilliert. Das Destillat wird

Xuget 42.7 : in einem — zweckmaBig unten verjlingten — MeBzyHndgr aufgefangen.

Phosphapnrnnto .

3. Destillation - 5. Erweich_ungspunkt des Pechés_
nach-Kriamer-Sarnow .-

_ - (Wasser, Destillate und Pechriickstand) i
In ‘éinem glasernen Fraktionskolben von 500 cm?® Inhalt, dessen K ' In einem kleinen BlechgefiaB mit ebenem Boden, das in einem Olbade
AusmaBe der Abbildung entsprechen -jpiissen, werden 1250~ bis 300 g . . von &hnlicher Form hiéngt, schmelzt: man bei ungefihr 150° soviel
StraBenteer abgewogen, C von dem zu untersuchenden -Pech, daB die Héhe.der geschmolzenen
. . R - L

¥ —




Menge im BlechgefaB 7 mm betrégt. In

eines etwa 10 ¢m langen, an beiden Ende

Glasrohrchens von 6 mm lichter Weite

darin solange stehen, bis das an dem kalte erstarrte

Pech wiedqr, geschmolzen ist, schiieBt hmen die obere
ffnung mit dem Finger und setzt das mit Pech gefiillte Ende des
Rohrchens_ auf eine kalte Glasplatte, Nach dem Erkalten entfernt

man das an der duBeren Wand des Réhrchens haftende Pech und hat

jetzt im Innern ‘eine Pechschicht, deren Hoéhe 5 mm betragen mus.

. Die Beschickung des Glasrohrchens mit genau 5-mm- Pech kann
auch mit Hilfe von Bartaréhrchen geschehen. Ein an beiden Seiten

abgeschliffenes Glasréhrchen von 6 mm lichter Weite'und 5 mm Héhe .

wird auf ejne Glasplatte gesetzt und d
sichtiges Erwirmen i
daB es ein wenig herausragt,
in einen Warmschrank, wo. man das Pech zusammenschmelzen 148t
Man 148t nun erkalten und schneidet mit einem angewidrmten Messer
die etwa iiberstehende Kuppe ab: Das so vorbereitete gefiillte Rohre
chien wird mit Hilfe eines ‘Gummischlauchs an ein gleich weites 10 cm
langes Réhrchen Glas an Glas angesetzt, .
chickte Glasrohr gibt man 5 g Quecksilber
s i1 i Ausbohrung genau
1 r in ein mit Wasser
K herglas, ‘das' sich in einem zweiten weiteren mit
WasSer der- gleichen Temperatur gefiiliten Becherglas befindet. "  In
das innere Becherglas taucht man das Tﬁer-mometenso—ein,—d i
. QuecksilbergefiB_in--gleiche Hoéhe nrit—d P i ’

‘In das so

R il LLE-1% £ & — O % C [ —
Hnd erhitzt mit masiger Flamme derart, daB die Temperatur in

der. t’v{inute‘um 1° steigt. Die Temperatur, bei der das Quecksilber die
Pechschicht durchbricht,_gilt als "Erweichungspunkt des Peches,
Schiedsanalysen erfolgen mit Bartardhrchen,

. 6. Phenole

In einen Schiittelzylinder von 50 cm* Inhalt mit 1.cm® Einteilung
werden genau 25 cm® einer auf 50° vorgewirmten 109%igen Natron-
lauge -gegebedi und bis auf 50 cm?* mit dem ebenfalls auf 50° vorge-
warmten- Mittelsl (Fraktion 170 bis 270°). aufgefiillt.” Dann wird

5 Minuten kriftig durchgeschiittelt und im Waéarmschrank bei. 50° ..

stehen gelassen, bis die Schichten sich klar getrennt haben, worauf die
Menge der Phenolnatronlauge nach dem Abkiihlen abgelesen - .wird.
Die Berechnung des Phenolgehaltes des Teeres in Volumen-Prozenten
geschieht unter Beriicksichtigung des spez, Gewichtes des Teeres und
..der_fir die Bestimmung angewendeten Mittelslmenge.~
Sind 25 c¢cm?® nicht vorhanden, so muf_die Phenolbestimmung mit
der vorhanﬁdgngn_g(lﬁinentn_Miit’_elélmeng _durchgefiihrt werden. -

. Zur Bestimmung des Naphthalins wird die Fraktion zwischen 170
bis 270° (Mittelol) nach der Abscheidung der Phenole  gewogen, ge-
niigend erwiarmt, damit sich das ganze darin énthaltene Nap!ltha’lm
auflost, und gut geschiittelt, Man JaBt auf 15° abkuhlen*}md hilt eine
halbe Stunde lang auf dieser Temperatur. Das abgeschlekdene. Naph-
thalin wird dann durch eine Nutsche, die auf 15° abgekiihit ist, ab-
gesaugt und auf einen porosen Tonteller aufgestnqhem' Nachdein alles
Ol vom Ton aafgenommen ist, wird das Naphthalin’ gewogen und sein

Prozentgehalt aus dem Gewicht der angewandten Teermenge:. unter - |

angewandten Teilmenge des MittelSles errechnet,

8. Rohanthracen .

7" Die Anthracenélfraktion wird auf 15° abgekiihlt und eine halbe
Stunde bei dieser Temperatur gehalten. Das ausgeschiedene Kristalljsat
wird mit einer auf 15° gekiihiten Nutsche abgesaqgt und auf einen
Tonteller mit einem Spatel aufgepreBt, bis die Kristalle vollkommen
trocken sind. Der Rickstand wird gewogen und in_Prozenten auf
die angewandte™ Teermenge .berechnet.- B

Beriicksichtigung  der

. Filter (Filter Schleicher & Schiill, Nr. 597

; ~-b)-StraBenteer mit Asphaltbitumen

.’'von mindestens 2 -Stunden wird.-d

9. Freier Kohlenstoff

2 g StraBenteer werden mit_50_cm?® kaltem Kristallbenzol in einem
Erlenmgyerkolben gemischt. ~Nachdem sich der freie Kohlenstoff
abgeschieden hat, wird "das- Benzol vorsichtig fiber éin gewogenes

4 c¢cm Durchme
abgegossen, i
Abgieien gewaschen, auf das Filter ge
benzol heiB ausgewaschen. Die gesamte Men,
des freien Kohlenstoffs - benutzten Benzols soll mindestens 600" ci3
betragen. Das Filter mit dem darauf befindlichen Niederschlag wird

. bei 110° getrocknet und gewogeri,

10. Spezifisches Gewicht bei 25

Fiir die Bestimmung wird die Spindel (Araometer) oder das Pykno-
rgetgrobggél;zt. Der Umrechnungsfaktor auf 25° betragt fiir jeden
ra y . . -

o~

11 Bestimmung des Gehaltes an Asphaltbitumen

in StraBenteef-Asphaltbitumen-Gemischen .

3 bis 4 g StraBienteer werden
abgewogen u

konz,
Schwefelsiure (doppelte Volumenimeénge der Teereinwaage) 3, Stunden
lang im kochenden Wasserbad unter stindigem, innigem ‘Umriihren
mit einem Glasstab sulfoniert, Nach Beendigung der Sulfonierung
128t man erkalten und spiilt die Masse mit Wasser in ein dickwandiges
Becherglas. Dije gebildeten Klumpen werden zerdrickt; das Sulfo-
nierungsgemisch wird mit. 500 cm?* Wasser a Nach Verlauf
dek 3 Va Unter Zerdriicken etwaiger Klumpen -
ausgewaschen, bis das Filtrat nicht mehr sauer reagiert. Der Rick-

‘stand wird bei 110> getrocknet und gewogen. ‘-

Die so gefundene Asphaltbitumenmenge entspricht dem Gehalt des

' Teeres an Asphaltbitumen. Fehlergrenze in den Prozentzahlen, bezogen

auf den Sollbitumenzusatz nach unten — 2, nach oben: + .5,
Um die tatsichliche Beimengung an Asphaltbitumen genau fest-

- zustellen, muB aus den Ausgangsstoffen_ (StraBenteer.'und Asphalt-

dann der Faktor bestimmen, der, bei' der
bitumens den jeweilig gefundenen Werte
abgezogen werden muB. :

Im Untersuchungsbe o~ W‘sw.)
auwwmmgu . Zugeben. N : )
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‘SONDERVORSCHRIFTEN .
FUR STRASS_ENTEERE 4
Nach DIN DVM 3654 und 1995
1. Tropfpunkt )
Der Tropfpunkt wird in dem Priifgerat von Ubbelohde mit Kupfer-

" nippel bestimmt. Dje in den Abbildungen angegebenen MaBe miissen

eingehalten sein,

Besonders zu priifen ist, ob §ich die Qu'ecksilberkuppeides; -Priif- -

thermorneters, ¢ ieben des ‘Kupfernippels in die
: i1 i den Kupfernippel hineinragt, in der vorgeschriebenen
Entféernung von der Austrittsoffnung  des Nippels befindet. Diese
Entfernung soll 2,5 mm betrager_x. “Da der zylindrische AusfluBansa 4

"des Nippels_selbst:- 2 mm lang k; n,_di&_vorschriftsmaﬁi' e E
e ange und

durch Einfiiiiren . eines—Metalls psels' von 4.5 mm-

“durch Vor- oder Zuriickdrehert der Gewindehiilse eingestellt bzw, -

nachgeprift werden. Dies jst nétig, da- bei den Abmessungen des

Thermomieters eine Toleranz von 4 0,6 mm zugelassen jst. .
Die Bestimmung wird stets doppelt ausgefithrt, Man.stelit den

Kupfernippel auf eine’ Glasplatte, fallt die Substanz in den Nippel ein;

"nachdem man sie auf die nitige Weichheit gebracht hat, 188t etwas

erkalten und schiebf ihn parallel seiner Achse in die Metallhiilse des
Tropfpunkt-Thermometers bis zum Anschlag ein. Die unten aus dem
Kupfernippel hervorquellende Substanz. wird abgestrichen. Bevor der .

- eigentliche Versuch mit dem Erhitzen beginnt, muB der Inhalt soweit

crkaltet sein, dafi. das Tropfpunkt-Thermometer mindestens Zimmer-
temperatur anzeigt. Das Thermometer mit dem " Kupfernippel wird ~
dann durch einen in der Mitte durchbohrten und an der Seite mit einer
Einkerbung versehenen Stopfen. in der Mitte eines Reagensglases
40 DENOG 30, das als Luftbad dient, befestigt. Das Reagensglas
.wird bis zu 3/3 seiner Linge senkrecht in ein hohes Becherglas 1000
DENOG 1 aus Jenaer Glas gehdngt, das mit einer Heizfliissigkeit
(weiBes Vaselinol -mit Flammpunkt iiber 200°) gefiillt ist. Dann wird
der Apparat S0 erwirmt,-daB von etwa 10° unter' dem vermuteten

FlieBpunkt ab die Temperatur um 1° in-der Minute steigt. Man beob-
bstanz in einer.-deptlich halb- -




" Toleranz: — 5°

‘ e aus dem Nippel hervortritt —, FlieBpunkt — und
\,a(vgigteelxi-gegieK%?nper:tur, bei pger’ der erste Tropfen vom Nippel
abfalit — Tropfpunkt.

Priiffehler: + 1°

2. Erstarrungspunkt _
" Nach DIN 1995 (Jahr 1928) . .

Man taﬁcﬁt die Kugel eines Thermomete;s in den durch Erwirmen
vorher . flilssig” gemachten Teer und hebt =sie sogleich wieder her_au;;l
Die Thermometerkugel bedeckt sich mit einer diinnen Teerschicht, die
etwa 1~1,6 mm stark sein soll. Dasso vorbereitete Thermometer

- 1aBt'man auf Zimmertemperatur abkihlen befestigt es mit Hilfe eines
"l%orkes in ein%m Luftbade (weites Reagex’:sglas), 50 daB die Thermo-

eterkugel freihdangt; und kahlt dann wejter je nach Bedarf mit Wasser,
mit Athgr, durch %én man Luft saugt, mit Kéltemischung oder mit

Alkohol, den man "durch fliissige Luft oder feste Kohlensiure fiir alle -

Falle tief genug abkiihlen kann. . Als Erstarrungspunkt wird der Tem-

‘peraturgrad angesehen, bei dem -es nicht mehr. moglich ist, mit dem
‘Fingernagel die Teerschicht auf-dem Thermometer zu ritzen oder Ein- .
driicke zu erzielen. ' Meist wird dies dadurch kenntlich, daB die diinne '

Teerschicht. unter der Krafteinw kung vom Thermometer abplatzt

liskositit E..P:

(ftr StraBenteer Frankreich)
Verwendet",w:;d der von der Ecole des Pohts et Chaussées vorge-
schriebene “Apparat (Konsistometer*E.P.C.)." ) .
- Ein MetallgefaB (lichte Weite etwa 10 cm, Hohe etwa 22 ¢cm) wird

fast bis zum Rande mit Teer gefiillt. Nachdem man den QefaBinhalt -

einheitlich auf die Temperatur von 18° gebracht hat, 148t man das
Korisistometer in den Teer einsinken. Die Zeit, welche verstreicht,
parat von der unteren Marke bis zur oberen einsinkt, wird
toppuhr festgestellt und als Viskositat E.P.C. in ‘Sekunden
angegeben, L . -

" Die Destillation muB vom Anfang bis 270° oh

Ole

Un ersué ungs-

Verkaufsvereihlgung 1ir Teererzeugnisse
ssen

OLE _
1. Spezifischgs Gewicht (Di"éhte)'

o Das_,spgziﬁséhe Gewicht wird mit der S indel (Ardometer) bestimmt
und soll“fiir 20° angegeben werden. Die mrechnung des bei anderer
Temperatur gefundenen s ezifischen Gewichts erfolgt durch Ab-

Zuzdhlen von 0,0008 fir eden Grad unter oder iiber der ‘Temperat
von 20°. Satzh’altige Ole sind vor der Bestimmung durch Er&irm:rl;
zu 'verfliissigen, . . T

Ausfl’(x-hrungsvorscﬁrift s. Blatt 12,

1) iq_ der Glasretorte

_tubrifierte glasers € onevon"etwa‘ﬁooiﬁ‘“lﬁlﬁli, die m

einem in. garnze Grade_getpilten, von 0 bis 360° reichendenThermometer
versehen ist, wird. mit einem stumpfwinklig gebogenen VorstoB ver-
bunden und an einem Stativ iber einem Drahtnetz befestigt. Die
Retorte wird mit 100 cm?® Ol beschickt, Das QuecksilbergefaB - des
Thermometers mug sich mit s ande 2 cm {iber dem
Fliissigkeitsspiegel befinden, . .

Zur Heizung dient ein Bunsenbrenner, der so zu regulieren—ist,
dag in ‘der Sekunde zwei Tropfen fallen, Das Destillat wird ‘in dem
zur Emfullung_ benutzten Zylinder aufgefangen und in .- Volumen-
prozenten jeweils bej erreichter Beobachtungstemperatur ohne Unter- §
brechung der Destillation abgelesen. o

& .

et o s : - b) in HeFK”b e..’;b'a_sev. EPR
'Beschreibung der Untersut_:hung‘svorrichtung s, B_latf'lz.

3Ol werden it inem MeBzylinder abgerhessen und mog-
lichst bis zum letzten fen eingefiillt. Die Destillation ist
zu leiten, daB in der Sekunde zwei Tropfen fallen. 'Das Destillat wird
-in. dem zur Einfillung ben Zylinder aufgefangen und' in
-Volumenprozenten jeweils bei erreichter. Beobachtungstemperatur
ohne Unterbrechung der Destillation  abgelesen. . -

<) Sondervorschrift fiir Naphthalinwaschsl
- 1. ohne Benzol T

Die Priifvorrichtung besteht aus einer Kochflasche von 300 cms
Inhalt mit angeschmolzenem Zweikugelaufsatz (Rdpertkolben), deren
MaBe den Angaben der Abbildung entspreclien miissen. Als Kiihler
dient ein Liebigkiithler von 300 mm Mantellinge. Es werden 100 cm?®
Ol derart destilliert, daB in der Sekunde etwa 1 TroBfen tibergeht.

ne “Unterbrechung
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~der Ziindflamme , daB die Spitze des scharf aus

durchgefithrt werden. Bei 200°
ist die Vorlage zu wechseln. Die
Fraktion bis 200° soll nicht mehr
als 2 Vol.-9%, die zwischen 200
und - 270° {ibergehende Fraktion
hiochstens 8 Vol.-9, betragen.
Beide Fraktionen gemischt diirfen
bei einstiindiger Abkiihlung auf
0° kein' festes Naphthalin aus-
scheiden. .

2. mit 4% Benzol: -

Bei ‘der 'Untersuchung wird
zur -gleichzeitigen _quantitativen
Bestimmung des Benzolgehaltes
das' Destillat in drei Fraktionen
aufgefangen, Mit. der  ersten

Fraktion bis 120° geht das

Benzol iiber.

. Das Naphthalinwaschél ent-
. halt 49, Benzol, wenn bei lang-

- samer Destillation "vom - Anfang -

. bis, 120° mindestens 3,4 Vol.-%
* libergingen, - .

Sy WU
nahme—der ersten

ion wird wie unter 1 ver=-
fahren, o

3. Flammpunkt

a) Béstlmmung ‘im offenen Tiegel
: Nach DIN DVM 3661

. , -
Als Priifgerit dient das genormte Flammpunktgerit Bauart DVA_A, .
das verwendete Thermometer soll die Aufschrift ,,Thermométer fir .

Flamimpunktgerit Marcusson-DVM* tragén, Bei diesem ist keine
Berichtigung fiir den herausragenden Faden anzubringen. - .

Die Messungen miissen an einem zugfreien Ort be‘i stark ged:"xmpftemm )

Licht ausgefiihrt werden. .. . .

Fliissigkeiten'mi:‘. einem Flamnipunkt,untef 250° sind_in.den-Tiegel”

bis. zur oberen St hmarke “einzufiillen;:—Das~ Sandbad ist zunichst

---etwa 12 -mm hoch t trockenem, durch ein Sieb von 0,49 mm lichter
Maschenweite (Priifsiebgewebe_ Nr: 12 DIN 1171) gesiebtem Sand zu
fiillen, dann ist der Tiegel mit drehenden Bewegungen soweitin der :

1, bis_.er auf der Spinne aufsitzt.” Darauf wird der
e des Olspiegels nachgefiillt und das Sandbad mit der
Asbeéstscheibe “bedeckt. Zum SchluB wird das Gerit

mit. Hilfe einer “{asservqaage so ausgerichtet, daB.der Tiegel waagerecht _

-steht,
Vor dem Einfiillen des Oles iiberzéuge man sich bei leer eingesetztem

- ‘Tiegel davon, daB die Quecksilberkugel des Thermometers mindestens

2 'mm von der Tiegelwand entfernt ist. Ist der Tiegel mit—Ol,gefﬁllt,
eingesetzt und ausgerichtet, so wird das Thermometer in ‘den” Halter

gesteckt und leicht auf den Boden dés Tiegels aufgesetzt. . Dann hebe

man es um 2 mm. in die Hohe und schraube. es fest
Mit deg. am Ziindrohr angebrachten Stellschraube wird die Linge

leuchtenden Randes der Flamme (nicht des'verschwommenen
saumes) genau in der Verbind_ungslinie der unteren Gabelenden aufhirt,

I

wenn diese bis in die Nihe des Schirmes geneigt sind. Die Liange der

Flamme betrigt dann etwa 7 mm. Damit %ie Ziindflamme gdurch
nderunge_n an der. Einstellung des Bunsenbrenners wihrend der

Messung nicht in-Mitleidens en wird, ist es notwendig, sie
e darf nicht

nsenbrenners gelegt-werden,

! : wird so geregelt, daB die

von etwa 30° unter dem vermuteten Flammpunkt ab
° in der Minute ansteigt, Der Brenner darf beim Regeln -
be£ werden - Mitte des Sand- .

peraturanstieges,
Wenn der Temperaturanstieg geregelt i ]

auf den‘Tleg‘.el und zahlt im. Augenblick des Anschlagens 21'—~22, Bej 22
wird das Zindrohr wieder gehoben. Das Neigen wird von Grad 2y~
Grad Temperagurzunahme solange wiederholt, bis die Verpuffung auf.
der Oberfliche Zum erstenmal eintritt. Die Temperatur, die das.Ther-
mometer in diésem i ilt’ (Einzel-,
messung). ] g i i i i des Tiegels

menge darf - -

verwandt werden,
Priiffehler 4 4° :
Toleranz ~ — 5°

. b)) Bestimﬁung im Apparat n.

I-wird-in—das Gefas ‘bis_zur Marke M eingefiillt und mit
nfachen Bunsenbrenner erhitzt. (Temperaturanstieg bis- 8°

inute.) Wenn eine Temperatur erreicht ist, die etwa 20° unter .
zu erwartenden. Flammpunkt liegt, wird der Handriihrer "J
stidndig in Bewegung gehalten und das :etwa 2 bis 3 mm lange Ziind-
flammchen Z durch Drehen des Griffes' G von 2 Grad zu 2 Grad und




spiter, wenn es beim Eintauchen gréSer erscheint, von Grad zu Grad
etwa zwei Sekunden lang in E getaucht, bis deutliches Aufflammen
der Dampfe erkennbar ist, Die Temperatur, bei der dies der Fall ist,

-wird als Flammpunkt angegeben.
Wasserhaltige Ole, welche beim _Erhitzen stark schiumen und durch

die Wasserdampfe das Ziindflimnichen zum Erlischen bringen, sind
vor dem Versuch durch Schiitteln mit Calciumchlorid und nachfolgendes
Filtrieren zu entwissern, _ S
4. Viskositiit
(Engler-Viskosimeter)
Nach DIN ‘DVM 3655

Man filtriert etwa 250 cm? Ol durch-gin Sieb von 0,3 mm Maschen-

weite (Priifsiebgewebe Nr. 20 DIN 1171), erwarmt es auf die MeB- .

temperatur und fiillt es in das MeBgefaB, das vorher so ausgerichtet
sein mub, daB die drei Markenspitzen M (Bild 1 und 2) in einer waage-
rechten Ebene liegen. Durch wiederholtes Liiften dés VerschluBstiftes

fiillt man das AusfluBréhrchen ganz mit der Versuchsfliissigkeit.und .

benetzt die Fliche der unteren Miindung, scdaB ein Tropfen hdngen
" bleibt.- ‘Um den Fliissigkeitsstand ‘genau auf die Markenspitzen ein-
zustellen, wird der UberschuB mit einer Pipette, abgesaugt. Darauf
wird der Deckel auf das- GefaB G -
gesetzt und abgewartet, ‘bis ‘das in
dem Gefa befindliche Thermometer
(Bild 1) die MeBtemperatur genau
anzeigt. Die Versuchsfliissigkeit ist
dabei—zu indem-das Thermo~ .
'metér durch Hin- und Herdrehen des
Deckels darin bewegt “wird. Die
Temperatur des Wasserbades soll
betragen: T
20° bei 20° MeBtemperatur,Y
50,25° bej 50° MeBtemperatur,
-101° bei 100° MeBtemperatur.
" Nach’ Einstellung der Temperaturen
lagt man durch Anhe

AusfluBzeit mit
einer Stoppuhr. Wahrend der Mes- 9
sung ist lediglich. das Thermometer B
im Wasserbade zu beobachten und
die Temperatur des Wasserbades da-
nach konstant zu halten. Die Queck-
silbersiule . des d'I‘hex'mometers im .

ist i _eimem ge nig , trockenen,
auf EinguB i geeichten MegBkolben
200 E DENOG 48 zu messen,

Fiir dickfliissige Ole kénnen Engler-

. Viskosimeter (Zéhigkeitsmesser) nach

.Ubbelohde verwendet werden, in die
ein kleineres Olgefis '(ZehntelgeféiB)
eingesetzt werden. kann. - Um An-
n:}herungsbestimmungeh der AusfiuB-
zeit von 200 cm® zy erhalten, geniigt es,
bei dickfliissigen Olen die AusfluBzeit
-von 20, 50 oder 100-cm?® zy messen,
die entsprechend. mit 11,95, 5,05

oder 2,35 zu multiplizieren sind.
.-, Da die Zahigkeit sehr stark von
der Temperatur abhidngt, muB bej
gﬁ“jl'er‘r:pertatur des ..

e sor; i ons -

halten-werden, g i ant.ge

B !

queranz + 5°

Toleranz . ' :
MeBtemperatur: Englergrad: Toleranz;
20°.. - bis 10 E +1E
. iiber 10 E + 109%

bis 10 E . 0,5 E
.iiber 10 E - ::fs'%

+10%

Bild 2
Abmessunggn des Viskosimeter: (Zihigkeitsmesser-) GefaBes mit den
X ' festgelegten Fehlergrenzen. * N . -
8) Fir das innen vergoldete GefiB G: Fehlergrenze
. Weite (innerer Durchmesser) . .. . ., . 106 mm + 1,0 mm -
Hahe des  zylindrischen Teils unterhalb der
Markenspitzen m . . . s s e s 25mm4 L0 mm
Hohe_der Markenspitzen diber der unteren o
Robrchenmindung ., . . . . . . « e e 52mm 4 05 mm
b) Ffu' das AusfluBrohrchen A: e P
‘Lan.ge... e el .20mm £ 0,10 mm
'Weite (innerer Durcl y T -
oben DR . 290 mm o 0,02 mm
2,80 mm 4 0,02 mm

3,0 mm 4 0,3 mm
. Breite., .. .- 4, s

,5 mm + 0,2 mm

5. Stockpunkt--

in;eln Reagensglas mit flachem Boden von 15 mm lichter Weite

werden etwa 5 .cm?® des Oles eingefiillt, sodaB das Reagensglas 3 cm

hoch gefiillt ist, ' In das OI taucht ein passendes Thermometer, welches’
mit- einem Korken im Reagensglas festgehalten wird, genau zentrisch'

so tief ein, daB der untere Rand der Quecksilberkugel 10 mm vom

Boden des Reagensglases entfernt ist. Das_Reagensglas wird nun-in .
einem von Kohlensdureschnee umgebenen Luftbad, wozu ein Becherglas.

von 200 cm*® in einem. solchen von 500 cm? dienen kann, abgekiihlt,
bis das Thermometer die .vorgeschriebene Temperatur zeigt. Dann
wird das  Reagensglas herausgenommen und mit der Offnqng nach
unten so gehalten, daB ¢s in einem Winkel von etwa 30° zur Horizontalen
geneigt ist. Zunachst fallt der Quecksilberfaden noch um einen kleinen
Betrag, dann steigt er langsam an. Die Temperatur, bei der das Ol
eben zu flieBen beginnt, giit als der Stockpunkt. - .

~

ey




6. Wasser . . ggi 16‘0" str ic l}( k ar 17 oli peum N(Vtorsclhriff der - Réi(:_l;§p?1st)
Der Wassergehalt wird nach der fiir préparierte Teere vor- . ‘(‘l,erwi n £m it Kochsalz gesattigter Natronlauge vom spezifischen
. s A - - cht 1,15 in einen mit Gradeinteilung versehenen Schiittelzylinder
geschriebenen Arbeitsweise (s. Blat.t.12) bes.timmt. — von 250 ¢m* Inhalt eingefillt. Hierzu gibt man ein Gemisgh
: . 100 cm?®* -Karbolineum und 50 c

E . :«atfﬂg t)iulx:ch. A ’
- og. 2y o : . . 4 " (unteren augenschicht abgelese

7. Satzfreiheit und Gehalt an Ausscheidungen ~teilen in Vol.-% angegeben. Bei dieser

: =¢auch Naphthalin) B Wassergehalt zu berdicksichtigen

a) ohne_Destll];tibn . . : e

Man erwarmt 100 cm* O1 unter Umriihren auf dem Wasserbad bis
zum Verschwinden aller Ausscheidungen und kiihit dann auf die vor- .
b. _Bei dieser Temperatur 148t man das Ot E P
die jeweils ‘vorgeschriebene Zeit hindurch . - . 9, Chlor

Die Abkiihldauer betragt, soférn eine besondere Angabe nicht . L . . -
geémacht ist, 1 Stunde. _ E . . i : 50 cm* (1‘! \f\}erden igleineim grladui:rt5e6! Schut_ttelzylg‘l)der_'l'gu LOOch’ '
i & 5 5 " — . - mit eingeschliffenem asstopsel mi cm?* etwa —70° heifem, '
- gerﬁBhe:_t %iﬁg?zhnteerfcttol darf wahrend des Abkﬂhlgns nicht ux_n_ destilliertem, chlorfreiem Wasser eine Minute lang kraftig durch
B L . a i s . geschiittelt, . Nach erfolgter Trennung der Schichten filtriert man die
Die entstandenen Ausscheidungen trennt man hierauf moglichst” . .~ . wabBrige Schicht durch ein kleines Faltenfilter. Vom Filtrat entnimmt
.~¢h vom OF durch Abnutschen und preBt sie durch Aufstrenphen auf * 7 .man mit der Pipette 10 cm?®, versetzt mit 100 cm? chlorfreiem Wasser, .-
einén porésén Tontelier Vvon 150 mm Durchmesser trocken:. Nach . 5 cm?* chlorfreier Salpetersiaure und 10 em3 5 %iger Silbermitratldsung
2 ‘Stunden werden ‘'sie mit .einem Spatel abgenommen und gewogen. -~ und erhitzt bis zum ’beginnenden_Sie&; = Der Niederschlag von Chlor=
. . . . PO : . silber_wird_abfiltriert, mit_heiBen asser,—das—mit—einigen—Fropfer
b) mit Destlllat,:_onA[Best'mmung. des Naphthalingehaltes) alpetersﬁnre—angesairert'rst,—ge’v?as?ll:‘;an unt s:zmt_Fsit'er gn b_ekannteg
Jas Dei der Siedeanaluce irme 17 : i iegel verasc mit etwas Salpetersiure un
Das bei der Siedeanalyse vori"100 cm® O zwischen 180 und 250° .. Weise im gewogenen Tiege| » Tt etwas S: 1
‘ 'Ebﬁ’ge";"g‘f D:stlmat Wiréi gesondert -taulfgefanger*l‘ und 'x:atijh-derltql Er- ° gg;?lgégl?xgxe;tc}gssiﬁg?llz‘; ;-irist;ttz&nd géir?l‘?gggl;‘;claxbggrﬁ ‘;-:c:llfé!tgﬁ—”“
alten 15 Stunde lang in Eiswasser gestellt. Das ausgeschiedene Naph- : A A el . g
thalin wird mit der Saugpumpe schnell vom 051 getrennt und duzch . gewogen. Die Gewichtszunahme, multipliziert mit dem FaktOf .
Aufstreichen auf einen porssen Tonteller von 150 mm Durchmesser : Tl . . ) 0,2474-.1060 -
vom.Rest des Oles befreit. 'Nach 2-Stunden wird das Naphthalin mit . s-10 .
einem Spa.tel abge"""“'f‘“_‘ “nd-ge“’°ge_"- - - ’ : ergibt den Chlorgehalt des Teerles 'in Prozenten; s bedeutet das
©) Sondervorschrift fiir Im, r:'i‘fnizrﬁlc Schweden, Norweger,. : spezifische Gewicht des Teerx()/lei - : .
. Finnland, Tiirkei . - B . - -

Man erwarmt 100 cm® O] unter Umriihren auf dem Wasserbad auf - - .. ' -
die vorgeschriebene Temperatur. Das Ol muB dabei vollkommen klar : . . -
und fliissig werden und auch kiar bleiben, wenn es mit dem gleichen w . 10. Schwefel
Vo!témeﬁri»kristallisie[})arefn Benzols vermischt wird. : - - . : ke e chw e
_GieBt man zweij [ropfen dieser Mischung auf mehrfach Zusaminen- L . i : n i s Verbrennungsschilchen der kalori-
-~ Befaltetes Filtrierpapier, so miissen sie von diesem véllig aufgesogen R met‘,,-s?:‘,fe,i'%ﬁnge' Q’}'ﬁgﬂf&éé‘n dafn‘éi;bB%nrggeggigt E:nan m?3 destil
~ werden, ohne mehr als Spuren, d. h. ohne einen deutlic:}en Flecken - N sser, setzt das Verbre.nnunsschalche‘ve filt: ‘rein
ungeldster -Stoffe zu hinterlassen, Denselben..Bedingungen- muB-auch— M A tereto ctwa 20~ Atar) und vérbrennt das Ol in bekannter Weise
~=das-unvermischte Ol Bei _der vorgeschriebenen ‘Tempera tge ] Die Verbrennungsgase werden nach dem Abkihlen der Bombe in einé.
‘ = o - : Lésung von. 2 g reinem Naa COs in etwa 50 cm?® H2O geleitet. Die
.o . ganze Apparatur (Bombe und Deckel mit Armatur) wird mit destil-
. C e liertem Wasser ausgewaschen, das Waschwasser gesammielt und mit
- 8. Saure Ole : . der NagCOg-Losung vereinigt. Die so erhaltene Flissigkeit wird durch
: i ein Itenfilter filtriert und, falls sie -ein Volumen von etwa 100 cm
< 100 ecm3 OI werden wie bei der Siedeanalyse iiberdestilliert, bis die vy .. ubersteigt, auf dem Wasserbad eingeengt. Darauf wird mit Salzsiure
Menge des Destillates 95 %, betragt. Dieses wird mit 50 cm3 Xylol ver- - v angesduert, die entstandene Schwefelsaure mit Bariumchlorid  gefallt =
diinnt und in einem 250 cm3 fassenden Schiittelzylinder mit 100 cm? . ! ufid_der Niederschlag -wie iiblich behandeit. S
Natronlauge vom spezifischen Gewicht 1,15 fiinf"Minuten lang kriaftig : . Die Oleinwaage wird zweckmiBig so bemessen, daB man mindestens
durchgeschiittelt. Nach estiindigem Stehen wird die Voluienzunahme ; * 0,01 g Bariumsulfat erhalt.
der Natronlauge als Prozentgehalt des Oles an'sauren Olen abgelesen. : s .
Hierbei ist der den-zulissigen Wassergehalt iibersteigende Wassergehalt
in Abzug zu bringen. . . XS
Fur Ole mit fiber 209 sauren Olen werden fir je 10% des zu er-
wartenden Mehrgehaltes 50 ¢m?* Natronlaugé-mehr angewandt,

SRty

1 B st s

- 11. Verkokung
ii ¢ ird nach: der fiar Pec

Priiffehler + 0,59,
_ Toleranz + 1%




T e h nahme de den-Gehalt-an-in-Xylei-(Benzol
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12, Asche '
Nach DIN DVM 3657

iegt in einem ausgeglithten und gewogenen Porzellan- _oder
qugge:elleglo—w g Ol abgugnd setzt .den Tiegel in ein . Tondreieck.
i iner Flamme wird > Z

vA;[éitcl‘:é;lgen Déampfe entziinden lassen. Dann wird die Erhitzung derart
' geregelt, daB der Tiegelinhalt ruhig abbrennt. Sind schlieBlich nur
noch kohlige Anteile vorhanden, so wird der Tiegel mxt»starke_r Flar_nme
geglitht, bis diese verschwinden. Schwerverbrennliche Kohleriickstinde
lassen sich leicht veraschen, wenn man sie mit aschefreiem Wasser-
stoffsuperoxyd befeuchtet oder wenn man das Glithen in einer Mlschu'ng
von Luft mit wenig Sauerstoff, die durch einen Rosetxggeldeckel ein-
geleitet. werden kann, vornimmt., Nach dem Erkalten im Exsikkator

.wird die Asche gewogen, .
- I\.AeBt‘ehl_er» + 0,005
Toleranz ** + 0,005

-+ 13. Xylol (Benzol)-Unlsliches

"' 25 g O1 werden mit 25 cm® Xylol (Benzol) kraftig durchgeschittelt, -

auf ein vorher getrocknetes.und gewogenes . Filter gegeben ‘und mit
heifem_Xylol (Benzol) griindlich nachgewaschen, Naql;,,;f:m Trocknen

< .

o _ 14. Tupfprobe .

Beim Vermischen von gleichen Raumteilen Benzol. und Ol 'mus
eine klare Lésung entstehen, die, nicht mehr als Spuren unlgslicher
Korper ‘ausscheiden darf. 2 Tropfen dieser Mischung und auch des
unvermischten Oles miissen auf-mehrfach zusammengefaltetes Filtrier-
papier gebracht, von diesem vollstandig aufgesogen werden und dirfen
}r,nehr‘als Spuren, d. h. einen deutlichen Flecken ungeldster Stoffe; nicht

interlassen. - : . - C

15. Mechanische Verunré}nigungén

Verunreinigungen — werden—durch—Fittrier Hachige-

 wiesen, -Kristallinische Ausscheidungen sind vorher durch Anwiarmen

der Olprobe in Lésung. zu bringen. ) )

o ‘16. Heizwert:. - .~ o
: Der Heizwert wird in der kalorimetrischen .Bombe nach Berthelot-
Manler ‘bestimmt.. Es wird der untere Heizwert angegeben.

- r— —

17. Verhalten gegen Minerals (nur fiir Teerfettole
~ vorgeschrieben) . '

.~ 10 em? Teerfettsl werden mit 5 em? klarem, diinnem M.inei"albil mit
einem spezifischen Gewicht.von ungefihr 0,920;bei 20° in einem kleinen
Schiittelzylinder kriftig geschiittelt, Wenige Tropfen 'der. ' Mischung

; diirfen, auf ein Uhrglas gcgossen, auch nach lingerem Stehen keine mit

. ‘'unbewaffnetem Auge sichtbaren teerigen Ausscheidungen zeigen,
[} . ) :

zunéchst vorsichtig erhitzt, bis sich die ent- -

ei_Porzellan
~+————F—Ein-Dreifufuj
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. : ) Imprignierdl
Verkaufsverelnlgung fir Teererzeugnisse
Essen

‘ IMPRAGNIEROL _ -
Untetsjughuﬂgs#orschriflen der Deutschern Reichsbahn

1. Priifungsgerit und Hilfgmittel_ A

1. Eine Senkwaage mit. einer 15 cm langen 'l;eilung auf Téuseﬁdstel

filr die spez. Gewichte von 1,000 bis 1,150,
Ein Thermome.ter_, in 1/3° eingeteilt bis 120°, . .
Sechs Rauminhalt von etwa 250 cms, gemessen
des etwa 25 bis 28 cm langen Ablaufrohres.
Ablaufrohr der Retorte zu schiebende, mit Korken
zu befest_igen_de, kurze gebogene VorstéBe, - S
Ein_ Destillationsthermometer mit Glasskala, in ganze Grade von
0 bis 360 nach Celsius eingeteilt. - -
‘Sechs MeBgliser (Vorlagen), je. 3 mit 50 und 100 cms Rauminhalt,
Hohe 20 unq'2_5 cmy<die zu 50 cm8 in halbe Kubikzentimeter, die’
zu 100 em3 in ganze Kubikzentimeter eingeteilt, )
» Zwei Stand i
der Abdampfschale, 10 em
ampischalen;—10—cm—Duorclimesser.— —
zwel quadratische Stiicke Eisendrahtgeflecht von
.€twa 14 cm Seitenlange, L L !
12, Eine Barthelsche Benzin- und eine Spirituslampe, - - .
13. Zwei mit eingeschliffenem Stopfen verschlieS8bare zylindrische

Schiittelglaser von 250 cm3 Rauminhalt mit Einteilung in Ab=- .

stinden von je 2 c¢cms.- . . C s
14. Eine Flasche mit Natronl;uge vom spez. Gewicht-1,15 mit Koch-

salz gesattigt. .

15. Eine Flasche mit kristallisierbarem  Benzol.

2. Probeentnahme * i s
. o~ - Vi |

~-.Das 01 ist, bevor die Probe entnommen wifd, tiichtig umzurihren,
Etwa vorhandener Bodensatz ist nach Bedarf durch” Anwarmen —
Durchleiten von Dampf durch Heizschlangen — in Losung zu bringen*.
Bei Kesselwagen wird das Umrithren von. Hand mittel einer Stange
irch—gas—Ma oCTam -allgemeineén-genligen; bei Tanks Vorrats-
dgL—'-wird—Gmrﬂhren—mittels—Preﬂmftnc 2u umgehen
sein. ~ Aus sehr groBen Behdltern sind Proben in verschiedener Tiefe
zu entnehmen und zwecks Erzielung eines Durchschnittes mitein-

ander zu mischen. ™ '

Die Entnahme der Proben geschieht in v'ervschiedener.‘ Weise je .

nach Art der Olbehiiter; - .

. Bei Kesselwagen ist es zweckmasig, einen étwa 150 cm langen’
Heber aus Zink- oder WeiBblech bis in die Nihe des” Bodens einzu- .

fihren und ihn dann mit dem Daumen, einem Kork oder Gummi-
stopfen verschlossen,. heratiszuziehen, . ; ‘

. Bei .tieferen- GefiBen empfiehlt es sich, Probeflaschen- an einer
Stange befestigt zu verwenden, Bei Oltanks verdienen an einer Schnur
befestigte durch Blei beschwerte Probeflaschen. den Vorzug. Das Ol

~ist, weénn nicht imehrere Proben notwendig sind, aus dem mittleren
-~ Drittel des Behilters zu entnehmen, Die Probeflaschen miissen durch
Stopfen verschlossen sein, die sich durch Ruck an einer Schnur ldsen.

Unter Aufsteigen von Luftblasen tritt das Ol in die Probeflaschen, die
erst- hochgezogen werden . diirfen, wenn keine Luftblasen mehr ent-
weichen. : . . .

* Der Dampf zur Beh'elzung deé dles darf unter keinen Umstanden
unmittelbar in das Ol geleitet werden.
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Bei ‘der Entnahme einer Probe aus einemi ‘geschlossenen Kessel,
Trénkkessel-oder Olvorwirmer. werden aus dem’ Probierhahn, der am
oberen: Drittel angebracht sein soll, oder dem-Olstandgias zunichst
etwa 5 Liter Ol in einen darunter gehaltenen Eimer abgelassen und
dann_erst die. maBgebende Probe entnommen.

Die ProbegefiBe miissen frei von Wasser sein .und werden zweck-
.~ masig nicht gereinigt. Bei Resten von Proben fritherer Entnahme geniigt

deren AusgieBen und ein zweimaliges Ausspiilen mit dem nunmehr o

zu priifenden Ol. Die dritte in der. vorgeschriebenen Weise vorgenom-
mene Fillung ist als maBgebender Durchschnitt anzusehen. .

3. Allgeméi_ne Unﬁefsuchung e

Reines Steinkohlenteeréldestillat st kenntlich an seinem Geruch,
seiner in durchfallendem Licht" 1
gelben Farbe und dem beij. au‘ffalleqdem Licht auftretenden charak-
teristischen 'griinen Schiller. - : : :

Verfdlschungen durch Steinkohlenteer verraten sich ‘durch mangelnde
-Klarheit, solche . durch Braunkohlenteerdl “durch Verschwinden des
‘griinen Schillers und ‘Auftreten eifier dunkelbraunen Farbe und eines
unangenehmen, kratzenden Geruches. Verfalschungén durch Mineral-

6l verursachen Schiller in auffallendem Licht, solche durch Melasseteer.. -

einen an Heringslake erinnernden, unangenehmen, scharfen Geruch.

Nach vorstehenden Kennzeichen verdichtiges Ol ist zufﬁ't:kzuw'eisen.»' :

4: Bestimmung des Einheitsgewichtes

Mar erwirmt etwa 0,5 Liter Teers! auf 20° (heiBes, dem‘Olvor-.i,

warmer-oder Trinkungskessel éntnommenes Ol ist aut dies€ Temp
Tatur abzukihlen). Nachdem man das 0l in ein Standglas gefiillt hat,
setzt man vorsichtig die Senkwaage hinein und liest, sobald sich das
_ Ol auf 20° abgekiihlt hat, die an der Oberflache des Oles erscheinende
Zaht der ‘Teilung ab, die das> Einheitsgewicht angibt.’ Das zulassige
Gewicht soil zwischen den Grenzen ven 1,040 bis 1,150 liegen.
St68t die Wirmeherabsetzung auf Sc‘hwien‘gkeiten, so kann‘von
der Abkiihlung des heifien Teerdls auf 20° abgesehen und dje. Ablesung
des Einheitsgewichts schon bei 20 bis 30° vorgenommen werden. Dem
ermittelten Gewicht ist in diesem Falle fir jeden_Grad @iber 20° ein

fester Wert von 0,0007 hinzuzurechnen. Dije erhaltenen Werte sind .

auf 2 Dezimalen abzurunden,

5. Priifung auf Verunreinigungen

" Uber den am Stativ befestigten Haltering wird ein Stick Draht-
geflecht gelegt ynd dann die etwa zur Hilfte mit Teersl gefiilite Ab-
dampfschale darauf gestellt. Mit Hilfe der Klammer wird das Thermo-
meter an dem Stativ so befestigt, daB die Kugel in -das Ol eintaucht.
Man erhitzt solange unter Umriihren mit einem Glas- oder Holzstab,
bis das Thermometer etwa 45° zeigt, und |8scht
dann die Flamme aus. Sobald die Temperatur des O les

wieder auf 30° gesunken ist, gieBt man 20 cm3 in eines -

der mit Teilung versehenen MeBgliser (Voria en), .fiigt 2 3 B
hinzi und schittelt” kraftig um.g ( gen), -fagt 20 cm enzol
v Diese Mischung muB frei von merkbarer Triibun

héchstens Spuren ungelister Kor

der Mischung auf mehrfac

mussen si

schwirzlichen, in diinneren Schichten

6. Destillation des Oles
(da etwa 2 cmS an der Innenwand des .

en in die Retorte 100 cm3) ab und gieBt

versehene Retorte. Durch -die

Retorte wird das Thermometer eingefiihrt,

A urchbohrtg{r Korken zum VerschlieSen der Offnung ver-

schiebbar, aber eng aufsitzt. Das Thermometer mubB so weit in den

Kolben hineinragen, daB sich der untere Rand der Quecksilberkugel
etwa .2 cm tiber dem Flissigkeitsspiegel befindet. Nun befestigt man .
die Retorte mit der Klammer so am Stativ, daB.der Kolben auf dem
DreifuB liegt und das Thermometer senkrecht steht. Nachdem unter
das Ablaufende des VorstoBes ein MeBglas (Vorlage) von 50 cms3 Raum-

_inhalt .gestellt worden ist, wird der Reforteninhalt allmahlich erhitzt.

Um-.ein zu rasches Erhitzen' zu verhindern,-ist zwischen Kolben und
Dreifufl ein Stiick Drahtgeflecht zu schieben. ) . ’
Zunéachst destilliert das in jedem Ol.in géringen Mengen enthaltene

‘Wasser-iiber, dessen Vorhandensein durch ‘ein stoBendes Kochen be-

merkbar ist. Die Retorte darf zundchst nur langsam und vorsichtig
mit kleiner Flamme erhitzt werden, um bei starkem Wassergehalt starkes

- StoBen und Uberschanmen zu vermeiden. Wenn alles Wasser ver-

dampft ist, siedet die Fliissigkeit ruhig. Die Destillation des Teerdls
x;sfilso zu leiten, daB in jeder Minute efwa 120 Tropfen in die Vorlage
allen, - R . -

Das Teerol soll so beschaffen §

H °

oligen Bestandteilen iiberdestillieren. Zeigt deshalb das Thermometer

.— = . 150°.an, so ist die quge,deLjn‘die_VorlageAﬁberge’gangenen—FIﬁ’s"si'gﬁéT

bzulesen, das gleiche hat bei 200°.und 2352 zu geschehen. Die in
Kubikzentimetern abgelesene ‘Menge e__ntspricht auch dem Vomhundert-

' satz- des Destillates,

7 Unter’é'uchﬁng des Gebrauchséles auf Wasser -

Die Untersuchung des Gebrauchsiles erfolgt in der gleichen Weise,
Beim Erwidrmen ist besonders vorsichtig vorzugehen und die Ablesung
des Wassers im Destillat erst vorzunehmen, wenn simtliche Wasser-
tropfen .aus dem’ Retortenhals in den vorgelegten MeBzylinder iiber-
gegangen sind. Der Wassergehalt darf 3% nicht iibersteigen, andern-'
falls Entwiasserung des Ols zu fordern ist, . ‘

‘8. Bestimmung des Gehaltés an sauren Bestandteilen

“Nachdem ‘das Teerdl in dér Retorte bis 235° erhitzt worden war,
wird die Destillation einige Minuten zur Abkiihlung der Retorté unter-
brochen, das Thermometer mit dem Korken herausgézogen und die

- Kolbenoéffnung mit einem undurchbohrten Korken fest verschlossen.

Nun wird nach Auswechslung der Vorlage weiter erhitzt, bis etwa
insgesamt 85 bis 90 cm3 des Teerdls iiberdestilliert sind. Darauf wird
der Inhalt beider Vorlagen in eines der 250 cm3 fassenden Schiittel-
gldser gegossen, in denen zuvor genau 100 cms der mit Kochsalz ge-
sittigten Natronlauge vom spezifischen Gewicht 1,15 eingefillt worden

sind.  Die in den Vorlagen zuriickbleibenden Olreste werden mit je

25 cm3 Benzol, das nebenbei die Trennung des.Oles. von der Lauge
begiinstigt, in das Schiitteiglas gespiilt. Nach VerschlieBen des Gla_ses
wird der Inhalt kriftig umgeschiittelt und das Glas so_dann. etwa eine
Stunde ruhig stehen gelassen. Nach dieser Zeit hat sich die l\{atrog- -
lauge mit den gelosten Teersiuren unten abgesetzt, wiahrend sich die
Benzollgsung der nicht in Natronlauge loslichen Ole oben angesammelt
hat. Lo .

. Der -Unterschied des unteren Fliissigkeitsspiegels gegen den Teil-
strich. 100 zeigt den Vomhundertsatz des untersuchten Teerdls an

sauren Bestandteilen an,

_daﬁ_hm_lio—hﬁnhsians_al_u— .
.bei 200° héchstens 10-v. H. und bei 235° hochstens 20 v. H. an ’



~. . Zunahme ,

Wenn bei der Destillation Wasser im Ol festgestellt worden ist,

.80 muB der. ermittelte Vomhundertsatz an sauren Bestandteilen um

"den festgestellten Vomhundertsatz des Wassergehaltes gekirzt werden.

Der Gehalt des Teertls an sauren Bestandteilen soll mmdesgens

5 vi H. betragen, Bei der Probe muB also die untere Fliissigkeitsschicht
:mindestens 105 cm?® ohne Wasser ausmachen, -

Beispiel: = .
Abgemessene Menge Natronlauge....
untere Schicht nach dem Schiitteln

100 cin®
110°cm?

Wassergehalt des Destillates . : 1 cm?
saure Bestandteile ........ 9 cm?2

9. Umféng der Priifungen

Grundséitzlich ist jede eingehende Teilsendung einer Lieféerung des
Frischoles zu priifen. Gehen téglich mehrere Tankwagen desselben
Lieferers ein; so kann die Untersuchung durch Zusammenschiitten der
Teilproben aus den einzelnen Wagen “vereinfacht werden. Entspricht
nach der Untersuchung das. Ol nicht den Bedingungen, so miissen die
Wagen einzeln untersucht werden. ‘*‘r .

Da unter-den heutigen Verhaltnissen ' das Steinkohlenteersl fast

“'stets geniigenden Gehalt an saur B o
- nur etwa jede-zehnte_Teilsendiun ung-auf-sauré Bestand-
te€ile untérsucht zu werden, - . - to.

Von Zeit zu' Zeit ist nach flichtmiBigem Ermessen des Abnahme-
beamten auch das Gebrauchssl zu untersuchen, Aus welchen Behaltern

. (Vorratsbehilter, Trankungskessel,” Olvorwirmer) - -im iibrigen die

Proben des Gebrauchséls entnommen werden, bléibt dem Abnahme- . -

beamten {iberlassen. -

Nicht vorschriftsmaBig befundenes Teersl hat der Abnahmebeamte
von der Verwendung auszuschlieBen. Von der Zuriickweisung des
nicht bedingungsgemas befundenen Teeréls ist der Beschaffungsstelle
Mitteilung zu machen, -

_ Entsteheri bei der Prifung Meinungsverschiedenheiten ber ‘die
Giite ‘des Teerdls, so ist unter Einsendung einer Probe an ‘die Be-
schaffungsstelle zu berichten. Keinesfalls darf das Teerdl verwendet
vsgatrder_l;hihe, unzweifelhaft festgestellt‘ ist, daB es den Bedingungen
entspricht.

er Abnahmebeamte hat die Priifungsergebnisse in ein Merkbuch

geman  Anlage einzutragen ‘und. die entnommenen--Proben 6 Monate ~ .
—_— — s —

““lang aufzubewahren.

10 cm*

ilen aufweist, braucht -

" Entfernung der 400°-Linie von der Spitze des Thermo-

. Amerikadl
Verkaufsverelnigung tiir Teererzeugnisse
Essen 1932

[7]  AMERIKAGL

-~ 1. Siedeanalyse

Die Apparatur mug genau den Angaben der nachstehenden Zeich-
nungen entsprechen, )

Bild 1

Fiir das. Thermometef sind folgende MaBe vbrgeschrieben: Stab- ,‘
' 378384 min

thermometer mit Skala im  Glas.
Gesamtlinge ...

Gradeinteilung .

Durchmesser .., ....... .
Quiecksilberkugeldurchmesser
Quecksilberkugellinge ..
Entfernung der 0°-Linie vom Boden der

von 0-400° C

6-7. mm

5—6 mm

feeeeen . 10—-15 mm
uecksilberkugel . 26 —35 mm

meters....... weevs  30~45 mm

Aveclurchm. -~ -
86mm.2L5 -

Sondervorschriften
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: iedegefaB soll auf einem DreifuB duf 2 aufeinanderliegeniden - (Kupferblase) destilliert. Die Olmenge fiir diese Untérsuchun ist so
Dra[l:ta:etsz':n %or? 64 Maschen Je cm? stehen, wie Bild | zeigt. Das zu bemessen, daB die Menge der bei + 8° sich bildenden AEsschei-
Thermometer wird durch den VerschluBkorken so in den Tubus ein- . dungen in abgepreBtem Zustand mindestens 50 g betragt.

- gelassen, ‘'daB der Boden der Quecksilberkugel 12 —-13 mm .von der o
Oberflache des Oles in der Retorte entfernt |st.'.T .

- - : 3. Schwimmprobe
" (fiir den Destillationsriickstand von Solution 0il) )
Die ‘Untersuchu,ngsvorrichtung besteht aus einer Schwimmschale
aus Leichtmetall, auswechselbaren Messingeinsitzen mit Gewinde und
elnemh Wasserbad.  Sie muB genau den Angaben der Abbildung ent-
" .sprechen, .

| ) clrpt -
t40ta10 g
Messingeinsatr

I\Vmerbad‘
- Gewckt d. Schwimmschale,
. . L . ; 379020,20,
flSP/IZ,l//IﬂdEf mit : S j " & A H:Slﬂ cinsarses,
N . . . . s 2 A
Asbesteinlage - Bild 3 : sertaz0g

Die Thermometerachse muf genau senkrecht stehen. 100 g Or -~
werden in den Destillierkolben auf + 0,1 £ genau eingewogen, der - . -
Apparat zus_amn}%ngeste:lt und so e{hitzt, daB i!leFerste-Tropfen nach : - . L e e -
i a inuten iibergeht. Die Destillatio i i - - oo o Aot et e
L gaﬂ’s'sjépzﬁgﬁitfé' S80 —ggagg&%ﬁém;%TZm Vorbereitung der Pr ; in Messingeinsatz mit dem engere
——Wennsich-im Kiihiler feste "Ausscheidungen ansetzen, sind diese"durch = - Durchmesser nach unten auf eine git gereinigte, mit Glyzerin eingerie-
rwarmen zu verflissigen. -Die. Fraktionen sind bei den vorgeschrie- ) -~ bene Glasplatte gestellt. : I
benen Temperatur, renzen abzunehmen, und zwar ohne- Unterbrechung Man verfliissigt -den Destillationsriickstand vollstandxg_.unger Um-
der Destillation, erreicht sind, wird die Fiamme entfernt —— rithren, ohne aber mehr zu erhitzen als unbedingt nétig -ist, und
und alles O, das sich in dem Kihler niedergeschlagen hat, in die letzte " © fiillt den Messingeinsatz damit. Unterlage und Einsatz werden nach
Fraktion sibergefihrt; .- - ) dem Erkalten mindestens 5 Minuten lang in Wasser von + 5¢ gestellt.
Der Riickstand bleibt in ‘dem Destillierkolben, Kork und Thermo-~ . - - Die iiber “den Rand des Einsatzes etwa herausragenqe Substanz
meter bleiben ebenso lang an ihrer Stelle, bis kein Dampf mehr sichtbar -~ . - -wird dann mit einem angewirmten Messer entfernt, der Einsatz in die
ist. Dann wird der Kolben auf einer Waage, die auf 0,05 g genau anzeigt, - ... Schwimmschale eingeschraubt, das Ganze wieder in Wasser von 4 5
gewogen.  Wihrend der Destillation wird eine Fadenkorrektur. nicht- : " gebracht und mindestens 15, héchstens 30. Minuten darin belassen.
in Anwerndung gebracht. . DA . Hierauf nimmt iman die Schale mit Einsatz aus ' dem Kiihlbad,
S . - ) " gieBt das darin befindliche Wassetr d:gb ‘und se}]zi;egle :uf‘_eﬁgéga?;
2 i H o ’ . rbad, das' inzwischen genau au te vorgeschriebene ° 1
2. Au.ss‘:heldungen bei 8 . ) Zi%l:;cht- sein muB. Nachg einigerdZtlajit. dl,;rct;l_dngg;:l gaszmsg?;kg:
Die bei 8° entstehenden Ausscheidun en_sollen bei der Siedeana- Fiillung des - Messingeinsatzes und “bringt die Sc a - H
lyse bis 270° zu_mindesteas 909, abefée_‘lféT."atenAusfﬁuqung dieser =" . S Die Zeit, welche zwischen dem Einsetzen def Schale '"hdas,'wﬁi‘;g'zﬁﬂ
I Bestimmung erfolgt in der ‘Weise, daB eine Probe des Oles unter Urmn. e und dem Sinken verstreicht, wird mit der S oppuhr. als
rdahren 3 Stunden auf + 8° abgekiihlt wird., Die hierbei .entstehenden 7. far die Schwimmprobe ermittelt.
Ausscheidungen werden abgesaugt, durch Aufstreichén—auf-einen Tan- : R
teller getrocknet und die Kristalle nach der Anweisung in Blatt 12




. . = Naphthalin
Vérkaufsvereinigung tiir T ntersuchungs-
» 4 Eugsenr eererzeugnisse bt

APHTHALIN

, 1. Erstarrungspunkt —
‘A a) vor Robnaphthalin (Typ C 5-7)

In einem 200 cm? fassenden Porzellanbecher werd ‘ungefihr 175 g '
Naphthalin auf dem Wasserbade geschmolzen,

_ Nachdem der Becher vom Wasserbade entfernt ist, wird in das voll-
kommen verfliissigte Naphthalin ein in Zehntelgrade . geteiltes, mit
dem Normalthermometer gei‘glichengs Thermometer, das von 60 bis 85°___
reicht, so eingefiihrt, da der--Flissigkeitsspieget etwa 5° unter der
Marke des zu erwartenden Erstarrungspunktes liegt. Unter stindigem
Riihren mit einem gebogenen, “kreistérmigen Riihrer aus Kupferdraht

—wird das Fallen der Temperatur in dem langsam erkaltenden Naph-
 thalin beobachtet.  Sobald sich die ersten Kristalle bilden, was an_einer
§ ung der Fliissigkeit zu erkennen ist, kommt der Quecksilbérfaden
gewohnlich -zum Stillstand und steigt: darauf wieder an. Die Tempe-
ratur, bei der er zur Ruhe gelangt und. ldngere Zeit stehen bleibt, -
wird —abgelesen—und-als—Erstarrungspunkt—des A alinsangeégeben.

b) von Rcin‘naphil;:alin und PreBgut ’

Etwa 100 g Naphthalin werden in einer etwa 100 cm® fassenden
Porzellanschale unter - Umriihren geschmolzen. Etwa 40 cm?® der
Schmelze bringt -man-.in den :vorgewdrmten . Shukoffschen Apparat, -
sodaB dieser bis zu. 34 gefiillt ist. Darauf wird ein in Zehntelgrade .
geteiltes Naphthalinthermometer mit einem durchbohrten Korkstopfen
so eingesetzt, daB sich die Quecksilberkugel in der Mitte der Flissigkeit
befindet. Ist die Temperitur bis nahe an den Erstarrungspunkt des

~ Naphthalins (etwa- bis 83°) gefallen, so wird durch andauerndes
Schiitteln die Kristallisation-bewirkt. Sobald sich die ersten Kristalle
— bilden, kommmt der Quecksilberfaden ‘gewodhnlich zum Stillstand und
steigt darauf wieder arn. Die Temperatur, bei der er zur Ruhe gelangt -
_ und ldngere Zeit stehen bleibt, wird abgelesen und unter Beriicksich-
- tigung einer Korrektur fiir den herausragenden Quecksilberfaden als
Erstarrungspunkt des Naphthalins angegeben. ' Diese KKorrektur kann
fiir Quecksilberthermometer gleich n (t\t_\) ’

die; abgelesene Temperatur, ) }'a,-"m :
t' die mittlere Temperatur des herausragendep Fadens. o
t/ kann annidherungsweise mit einem Hilfsthermometer bestimmt
werden, dessen Quecksilberkugel sich in der halben Hghe des:heraus-
ragenden Fadens beﬁndetr_i . GroBere Genauigkeit gewihrt die Be-
nutzung eines Fadenthermorizeters. T
Bei der Bestimmung des Erstarrungspunktes von Naphthalin Typ B
und C 1 werden 100 bis 150 g Naphthalin aufgeschmolzen und etwa
-10 Minuten iber einer Bunsenflamme auf 120° erhitzt, bis alles Wasser

wverdunstet ist. .

. - 2. Siedeanalyse
— Die Destillation -wird nach der fiir prip. Teer angegebenen ‘Vor-:

schrift (s. Blatt 12) ausgefithrt m em Unterschied, daB als Kﬁhlrphr
ein Glasrohr von 50 cm Lénge und 8 mm lichter Weite benutzt wird.
Es werden.100_g Naphthalin destilliert, Das Destillat wird von 10 zu
.- 10 Grad in kleinen, tarierten Porzellanschilchen aufgefangen. ' - Deér
"besonders zu bestimmende  Wassergehalt ist in Abzug_‘ zu bringen.

: . [
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Amerlka-Naphthalin

Verkaufsverei‘nigugg flir Teereizeugnisse . Sondervorschriften
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3. Wasser ,

Der Wassergehalt wird mit 100 g Naphthalin und 50 em3 Xylol
* nach der fiir prap. Teer vorgeschriebenen Arbe1t§welse (s. Blatt 12)

bestimmt. - - c . ] SR
i ¥ AMERIKA-NAPHTHALIN

1. Auszug aus den amerikanischen Zollvorschriften

100 g Naphthalin werden in einem Ko‘lben auf dem Wasserbade in Py Py - . A
200 cm'ngl(?l geldst. Die Losung wird durch_€in bei 100° getrocknetes, . fiir die Vorbereitung von Naphthalin zur Bestimmung

gewogenes Filter filtriert und der etwa ungelost gebliebene Rickstand . : . des Ers

mit heiBem Xylol auf das Filtgr gespﬁl}’f‘. Nachxvcl;lll.gemd.\_gswa;crtgn . : . & tarrungspunktes _

des Filters und des Riickstandes mit heiem Xylol wird “das Filter . Man nimmt eine sorgfiltig gezogene Durchschnittsprobe, zerkleinert

bei 105° bis zur -Gewichtskonstanz getrocknet und gewogen. - - L Khunpen und Mottenkugeln End gmischt griindlich ?lurch’, vermeidet

. b . - .. ]cdoch‘[_ so weit wie moglich das Entweichen fliichtiger ‘Bestandteile, *

) . . ; It)ai’m %ﬁft man, l;b dzstap}?tthalin wasserhaltig ist, Die Gegen-

s P : . ‘ art von asser.zejgt. sic urc riibes Aussehen des geséhmolzenen

9. Schwefelsiurereaktion S : Naphthalins (ind ferner bei der Destillation mit Solventnaphtha.

. . T . W Y k] i 3 i o -

° '3 g Naphthalin werden in einem Reagensglase von 15 mm lichter = Fen gtiuiei’t.)-?Eﬁn'.?u't"“d‘zsTNE'M'{Q&%30\52§se§°'5‘f“$§§?§,f2? Ig;sn !ggn .Tg‘r’_
Meite mit 3 cm?® chemisch reiner Schwefelsaure ibergossen und in = . L starrungspunkt gleichzeitig von einem. nicht gétrocknéten ynd einemn

einem kocheriden. Wasserbade unter ofterem Umschiitteln erwdrmt, - : getrockneten  Teil- der Durc.hschnittsprobe s ’ - o

bis villige Losung eingetreten ist. - - e e e Das Trocknen wird in . eist r'e en, daPB man 100 ¢

- Die Fiarbung wird in. der. horizontalen Durchsicht beobachtet, 3 i N i hosintl Abdaommen, a'sge;ﬂ_unf{_
- dann—mindestens 24 urid Hochstens 48 Stunden in einem Ex- ;
sikkator von etwa 27,5 ¢cm Héhe und 30 cm Durchmesser stelit. Dén
Exsikkator fiillt man vorher im unteren Teil mit wasserfreiem Calciuin-
chiorid und sattigt den oberen frejen Raum. mit Naphthalindampf.und
den anderen fliichtigen ‘Bestandteiten, die irn Handelsnaphthalin natus-

- gemiB zugegen sind, indem man 200 g Naphthalin von etwa der gleichen
Reinheit, "wie sie -die zu untersuchende Probe aufweist, in diinner
Schicht in einer flachen Abdampfschale ausgebreitet 72 Stunden lang
in dem Exsikkator belift. ’ - 5 -

Der Erstarrungspunkt- des so vorbereiteten Naphthalins wird.nach
der fiir Rohnaphthalin-Warmprefgut vorgeschriebenen Arbeitsweise
(s. Blatt 18) bestimmt, ’ ’ . -

4. Xylolu.nlrasliches

2. Naphthalingehalt

100g gcthocknetes Naphthalin werden nach der
bene 0 rift destillie jedo R

in Blatt.12 und 18 an-

h 3 dg so—dafl—das—g R Destilla
€. -Fgewogenen: rm:zellansc—haleaufgefangen—wi-r{!.—Mawdestilljert
so lange, bis aus dem Kiihlrohr der erste gelbliche Tropfen abfallt, -
entfernt die. Vorlage und wiegt sie. Die gefundene Gewichtsmenge

wird als"TNaphthalingehalt angesehen. - .- . o .




Anthracen

Verkaufsvereinigung tir Teererzeugriisse Untersuchungs-
. Essen . vorschriften .

- ANTHRACEN

1. Réingehalt :

1 g Anthracen-wird {n.einem Kolben von 1; Liter Inhalt, der mit-

einem RickfluBkihler versehen ist, mit 45 cm? Eisessig versetzt und
zum "Sieden erhitzt. . ’ : )

In die dauernd im Sieden gehaltene L@sung 148t man eine Lbsung

von 15 g kristallisierter 90 %iger. Chromsaure in 10 g Wasser und 10 g
Eisessig oder 25 cm3? einer so hergestellten Vorratslbsung so langsam

: eintropfen, daB dieses 2 Stunden in ‘Anspruch nimmt,

. - Die Flissigkeit 'wird noch _weitere 2 Stunden zum Sieden ‘erhitzt,
bleibt dann 12 Stunden im Koiben stehen und wird, mit 400 cm® kaltem
i;iestilliertem Wasser vermisch  hochmals 3 Stunden der Ruhe f{iber-
lassen. R ek . . C

. Das ausgeschiedene Anthrachinon wird abfiltriert, mit destilliertem
‘Wdsser bis zum Verschwinden der sauren Reaktion, hierauf mit etwa
200 cm* siedender- Atznatronlosung (10 g im Liter), bis das Filtrat

vollkommen farblos .abliuft, und-zuletzt mit ‘heiBem-—-Wasser-bis.zum .. .. .

——Verschwinden der alkalischen Reaktion ausgewaschen.

Das-mit maglichst:-Wenig—Wasser auf ein géraumiges Uhrglas gespiilte

Anthrachifion wird nach dem Verdampfen des Wassers auf dem Wasser-

bade bei 100° getrocknet, mit 10 cm® rauchender Schwefelsiuré von
ca. 16% ‘Anhydridgehalt versetzt und 10 Minuten im Wasserdampf-
luftbad auf 100° erwidrmt. Das Uhrglas mit der L8sung bringt man
-auf_eine dicke Lage angefeuchteten Filttierpapiers unter eine gerdumige
. Glasglocke und I4Bt es dort 12 Stunden stehen. Der durch Wasser-
aufnahme entstandene Kristallbrei wird mit 200 cm?® Wasser. in ein

. Becherglas gespiilt, filtriert und auf dem Filter wie vorher nacheinander - .

.mit reinem Wasser, siedender Atznatronldsung und heiBem Wasser
vollstindig ausgewaschen. : . -

- Das Anthrachinon wird vom Filter in eine Nickel-, Porzellan- oder
Quarzschale gespritzt, das Wasser auf dem Wasserbade verdampft
und die Schale bei 100° getrocknet und gewogen..,

Das Anthrachinon- wird schlieBlich durch vorsichtiges, nicht zum
. g_al,ﬁhen der Schale gesteigertes Erhitzen "verfliichtigt und - diese mit

m Asche- und Kohlenriickstand gewogen, - ] o
© "' Dér. Gewichtsunteérschied ‘der beiden Wigungen ergibt die Menge
des erhaltenen Anthrachinons. Durch Multiplikation mit dem Koeffi-

" zienten 0,8558 erhilt man den Gehalt an Reinanthracen.

#

' (Umrechnungstafel siehe Rickseitel)
Toleranz 1% R
T 2. Chlor

10 g Anthracen werden in einer Nickelschale von 100 cm?® Inhalt
mit 10 —20 c¢m?* chlorfreier 35 %iger Natronlauge (spez. Gewicht 1,385)
in der Kailte bis zur vblligen Benetzung verriihrt und auf dem Sandbad
langsam zum-: Trocknen gebracht.” Alsdann wird das Anthracen vor-
sichtig wegsublimiert. Der Riickstand wird durch schwaches Gliihen
vollig verkohlt, mit 200 —250 cm?* destilliertem Wasser aufgenommen,
mit reiner Salpetersaure kalt angesduert, filtriert und nachgewaschen,
Im Filtrat wird das Chlor in bekanriter Weise als Chlorsilber be-

stimmt,

Priiffehler - 0,02 %




TAFEL

zur Umrechnung von Anthrachinon in Anthracen bel der Gehaltsbestlmmhng- des Rohanthracens
nach der-Héchster Methode (Luck). Anthrachinon x 0,8558 = Anthracen

- - -  7————ae ==

Anthra-| Anthra-} Anthra- Anthra-[ Anthra-{ Anthra-{ Anthra-| Anthra-| Anthra-| Anthra-
chinon cen chinon cen— } chinon cen chinon cen chinon | - cen

39,37 ’ 503 | 4450 | 55,00 1 27,06
05 8 05 | 44,54 47

‘45,19

6
O———90—|—45,27 |
95 45,31
-45,36
45,40
45,44
45 49
45, ,53
45,57

9 .l 444 95
39,37 | 49,00 | 41093"1 g2,00 44,50 | 55,60-

Anthra-| Anthra-] Anthra- Antﬁ?a- Anthra-| Anthra-
chinon cen chinon cen- chinon cen

58,00 | 49;64°| 61,00 | 52,20 | 64,00 | 54,77
05 | 4968 05 | 52725 05 | 5481

: 5,46 -
0,36—|——85— —52433* — 85 55,50 -
50,41 .90 | 52,9 s

5118 |-~ 80
51,22 -85

. 95
5220 64,00

o
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e Untersuchungs-
Verkaufsvereinlgung fiir Teercrzeugnisse vorschriften
- Essen 932

NTHRACENRUCKSTANDE
1. Wasser —

ir prip. Teer vorgeschriebenen-

- Der Wassergehalt wird nach der fi
Arbeitsweise (s. Blatt 12) bestimmt,

2. Xylolunigsliches

100 g Riickstinde werden in einem Ko
in 300 cm3 Xylo! gelést. Dije Bestimmung

: ch—der-fiir-Naph=
lem_angegebene_n. Vorschrift (s—Blatt 1 8)"

ausgefuhlj& -

Antﬂracenrﬂckstﬁnde )

Iben auf dem Wasserbade -




Pyridinbasen
Untersuchungs-
vorschriften

o Untersuch uhgsirbrschriftén
fiir
PYRIDINBASEN

Verkaufgyerelntgung flir Teererzeugnisse
- ) Essen

_ - 1. Farbe )
(Prl‘if'verfahren flir Altep .’_I‘est)

——~ Die Farbe der Pyri 2 _nicht dunkler sein als die einer L
T~ frisch—bereiteten—Jod ungr'die—2—cmaﬂlﬂ)—n{ro‘dltfsu‘n‘g‘“ﬁ‘l’ooow"ﬁ_
. destilliertem Wasser-gelést enthilt. Lo o -

" " Zur Priifung sind 2 Glasrshren von 150 mm Lénge tind 15 mm lichter
Weite zu verwenden, die auf beiden Seiten durch runde Glasplatten”
verschlossen werden. Festgehalten werden die Glasplatten durch auf-
zusetzende Schraubenkapseln, die in der Mitte eine Offnung von 12;mm
Durchmesser haben. Es ist darauf zu achten, daB bei dem VerschlieBen
der -mit’den Fliissigkeiten gefiilllten Réhren keine Luftblasen. unter den -.
Glasplatten zuriickbleiben. o . D

MaBgebend fiir die Beurteilung sind nur die HelligkéitsWerte, die _
die Fliissigkeiten Zeigen, wenn man sie durch die Glasplatten gegen das
in der Lingsachse der Réhren einfallende Licht betrachtet.. - -

N

—Verhalten-gegen-Cadmiusmchlorid
. ———(Pritfverfaiiren far Alten Test)

- 10 cm3 Py'_ridinb_asen werden mit destilliertem Wasser auf 1000 cmS?
.verdiinnt. Von dieser: Losung werden 10 cm3 mit 5 cm® einer Losung von
5g Wasserfreiem, geschmolzenem Cadmiumchlox;i,d in 100 cm3 destillier-
tem Wasser versetzt und genau 10 Minuten lafng kriftig geschiittelt.
Das Gemisch wird dann auf ein gewogenes Filter von 9 cm Durch-
.messer id1id 0,45 bis 0,55 g Gewicht gebracht und der Filterriickstand
ohne wvorheriges swaschen auf einer Unterlage  von Filterpapier. -
I Stunde bei 50-—70° getrocknet. Die Menge der k’ristallinischen Aus-
scheidung” soll mindestens 25 mg betragen. ’

3. Siedeanalyse
. . .3 I
Priifgerite: : [
Kupferkolben mit kurzem Hals, Rauminhalt 180 bis 200 cms3,

Asbestplatte mit kreisférmigem’ Ausschnitt, dessen Durchmesser etwa %
-2/ des Kojbendurchm_essers‘ betrigt. . '




7 200°, Gesamtlinge etwa 150 mm, desserm
" Teilpunkt 180° rund 80—90 mm. iiber

“'Stativ mit Kiihlerklemme,

14

DreifuBl, :
Siedeaufsatz gemailB'- 'Abb'ildung,

Stabthermometer von 4—5 mm Durch-
messer mit 1/1° Teilung von 25° bis

dem unteren Ende der Quecks:lberkugel
. liegt.

MeBzylinder 100 E DENOG 52
Liebigkiihler B 400 DENOG 31,
Gekriimmter VorstoB 28 ESENOG‘ 46,

1720mm - — — — —

Heizvorrichtungy— _____ "
Gummischlauche fiir Gas und Wasser,
Korkstopfen mit Bohrung fiir .die Ver-
biridung des Siedeaufsatzes mit dem
Kupferkolben und des Thérmometers mit
-dem  Siedeaufsatz,
Gummlstopfen mit Bohrung fiir die Ver-
bindung-des_Siedeaufsatzestund_
mit dem . Kiihler,
Pipette' 100 cm3."
Das Thermometer ist in den Slcdeaufsatz so einzusetzen, da8 sich das
QuecksxlbergefaB in der Mitte der kugelformlgen Erwelterung des Siede-
“aufsatzes befindet und der, Temperaturgrad 180 rioch innerhalb des
Siedeaufsatzes abgeleien werden kann. .

100 cm?® Pyridinbasen werden mit einer Plpette abgemessen und in
den Kupferkolben gebracht K

Der Sledeverlauf ist 'so zii leiten, "daB ‘in der Mlnute etwa 5 ‘cm3
ubergehen. Dle Warmezufuhr wnrd unterbrochen, wenn die vorgcschne-
bene Temperatur erreicht ist. Mar' wartet, bis keine:Fliissigkeit mehr
abtropft, und liest die erhaltene Destlllatmenge ab; erst dann ist das
Ubertrelben fortzusetzen.- -.- .-l [

e e

.,
14
s
1%
i®
i

- Die an"egebenen Sedegrenzen gelten fur einen Luftdruck von .-
/760 mm. Fir je 30 mmm Abweichung ist ein Celsiusgrad anzurechnen.

Wenn z. B. nach der Vorschrift bei 760 mm Luftdruck bis 140° €ine
bestimmte Menge libergegangen sein sall, ‘muB die gleiche Menge bei
730 mm Luftdrick blS 139° und bei 775 mm Luftdruck bis 140,5° iiber-
gehen. .=

) 4. Mischbarkeit mit .Wasser “

Die Mi’schung von 30 cm3 Pyridinbasen mit 60 cm3 destilliertem
Wasser soll nach dem Schiittein eine klare oder nur schwach getriibte
Lom&ng trf,eben —_ . ‘

5. Wassergehalt - +

40 c¢m? Pyridinbasen upd 40 cm? Natronlauge von 1,40 Dichte wer-
den mittels einer Pipette in eifien in 1/5 cm3 geteilten, mit eingeschliffe-

nem Glasstopfen versehenen Standzylinder gebracht und durchgeschiit-

telit. Nach .dem Absetzen soll die obere Schicht mindestens 37 cm?®
betragen. . . P,

6. Titration

) 10 cm3 Pyridinbasen werden in_einen 10 am3- MeBkolben (MeB-
kolben 160 E DENOG 48) gegeben, der etwa zur ‘Halfte bis drei Viertel
n}lt destilliertem Wasser gefiillt ist. Die Mischung wird umgeschwenkt, v
mit destilliertem Wasser auf 100 cm® aufgefillt und gut durchgeschiit-
telt. Von dieser Mischung werden 10 cm® mit 1 n- Schwefelsaure titriert, '
bis €in Tropfen der Mischung auf’ Kongopapier einen deuthchen blauen -
Rand hervorruft.

Zur Herstellung des Kongopaplers wird Fllterpapier durch eine
Losung von | g Kongorot in 1000 cm?® destilliertem Wasser gezogen
und getrocknet. (Kdngorot fur Mlkroskopxerzwecke von - Merck.)

=
14
R & Natrlumsuperoxydprﬁfung
20 cm® Pyridinbasen werden in ‘einem 10D-cm3-Mischzylinder

(Mischzylinder 100 E DENOG 51) mit 80 cm?® Vergillungsholzgeist®)

gemischt. Dann werden 5 cm3 frisch bereitete Natriumsuperoxydlésung

(s. nachsten Absatz) zugefiigt, und das Ganze wird gut durchgeschuttelt

Nachdem das ‘Gemisch wenigstens 2 Stunden gestanden hat wird sei

———Farbe-in-der- un‘ter 1— vorgeschnebenen—Wense—festgestellt—Sxe—soll—mcht

dunkler sein als die einer frisch bereiteten MiscHung von 2 cm3 1/50 n-

-Jodlbésung mit 1000 cm? destilliertem Wasser. .

Zur Herstellung der Natnumsuperoxydlosung werden 5 g Natrium- *
superoxyd langsam unter ofterem Umschiitteln in einh Kolbchen einge- '
tragen, das 50 cm3 destiiliertes Wasser enthilt und in Eiswassef steht.

" Dann’wird das Kolbchen -mit der Losung aus dem Kiihlgefa heraus-

genommen und unter der Wasserleltung so weit erwirmt, bis alCh das.“ .

ausgeschiedene Natrlumsuperoxydhydrat gelost hat

*)y Der Holzgelst mufl dem Test der Relchsmonopolverwaltung ent-
sprechen oder von ihr gellefert semv
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¢Verkaufsverelnlgugg fir Teererzeugnisse Sondervorschriften

L 'i‘E_,TTRAgARN_lT” ;

- 1. Wasser

R & B -
Es wird . ein 'Kohlenséure-Bestimmungsapparat nach - Heilfer &

Erdmann benutzt. In das Kélbchen werden etwa 8 g fein gepulvertes -
C:;lcm[ncarbxd von tadelloser Beschaffenheit eingefiihrt. In den Zulauf-
trichter werden etwa 10 g Pyridin genaueingewogen. Nachdem Pyridin-
gewicht und Gesamtgewicht des Apparates. festgestellt sind, a8t man
uniter guter Kiihlung das Pyridin zum Calciumcarbid tropfen, - Ist
| die Hauptreaktion vorbei, so wird 15 Minuten im Wasserbad auf 40
-bis- 50° erwirmt. . : > Aunut . j - .
_ Nach erfolgtetn Abkiihlen wird "der Apparat zuriickgewogen.. Der
gewichtsma8ig festgestellte Verlust = dem entwickelten Acetylen

wird auf Wasser umgerechnet.

. 2. Siedeanalyse -

100 cm® Tetracarnit werden in einem Englerkolben destilliert.’
Der Destillationsriickstand soll sich in der vierzigfachen ‘Menge -
destillierten Wassers, wenn auch unter. Triibung, lésen. ' . .

o B i~ . N

3. Permaﬁganatprobe - o

In einem Schiittelzylinder von 50 ¢cm? Inhalt werden i0 ¢m® Tetra-
carnit mit. 10 ¢cm? destilliertem Wasser gemischt. Dann werden 10 cm®
10 %ige Sodaldsung und 0,5 cm3 einhalbprozentige Kaliumpermanganat-
16sung. hihzugegeben. Das Gemisch wird_kraftig . durchgeschiittelt—-
..Die obere™Basenschicht farbt sich rot. Es wird .die Zeit in Minuten ..
" “beobachtet; bis di¢ rote Farbung verschwindet und einer gelblichien
=+ Farbung-iber orainge Platz macht. .Wenn der_Endpunkt_der Reaktion. .
nach 5 Minuten infolge™ zweifélhafter Farbe nicht “deutlich erkennbar
ist, geniigt ein kurzes Durchschiitteln, um sich  von dem Ausfall der
Farbreaktion zu iberzeugen.- . )
Die zur Ausfiihrung dieser Proben notwendigen Glasgerite werden
vorher mit Permanganat, verdiinnter Schwefelsiure und destilliertem
' Wasser sorgfiltig gereinigt. :
: Die Sodaldsung ist vorher mit soviel Permanganat. zu behandeln,
daB-eben noch eine leichte Rosafdrbung eintritt, worauf sie filtriert wird
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Pechkoks

Verkaufsvereinigung fiir Teererzeugnisse Untersuchungs-
Esgsen ] vorschriften

‘PECHKOKS
; 1. Wasser | :

_ . Pechkoks wird bis auf. Erbsengr zerkleinert, 100 g davon in ~
einer Emailleschale von etwa 220 cm?2 Oberfliche abgewogen und im
Trockenschrank bis zur Gewichtskonstanz bei . 105° getrocknet. Man
1aBt im Exsikkator crkalten und wiegt zuriick. :

2. Asche s : s

, Auf Erbsengrifie 'gebrachter und getrockneter Pechkoks wird .im’
Achatmiorser weiter zerkleinert, bis alles durch ein Sieb DIN 1171
Nr.24 mit 576 Maschen je cm? hindurchgeht,

2 g der so vorbereiteten Probe werden'ineinem Pofzellan-oder’ Quarz- .
schilchen im elektrischen Muffelofen be; 950° verascht, (Dauer etwa
_3.Stunden.) Nach-dem-Erkalten im Exsikkator wird die Asche gewogen:—-

Soll die Zusammensetzung der .Asche ermittelt werden, -so sind
etwa 10wg Pechkokspulver zweckmaBig auf 5 Glithschilchen verteilt
zu veraschen. Die .Aschen werden vereinigt, gemischt und auf Eise

oxyd, Aluminium und Kieselsdure untersucht. -

g 3. Fliichtige Bestandteile

Dije Bestimmung wird in dem genormten Platintiegel (s. Blatt 11)
ausgefiihrt. Man wiegt 1 -g fein gepulverten (s. Aschenbestimmung)
Péchkoks im Tiegel ab und erhitzt im elektrischen Muffelofen, der
auf 950° vorgewdrmt ist, genau zwei Minuten lang. Dann'1aBt man
den Tiegel im Exsikkator erkalten und wiegt zuriick. Der ermitteltfe .
Gewichtsverlust wird als Gehalt an fliichtigen Bestandteilen im Pech-
koks. angegeben,

‘Wassertosliche-Salze———

Zwceimal je 10 g getrocknetes Rechkokspulver werden mit etwa 250 cm?®
destilliertem Wasser auf dem Wasserbade etwa 3 Stunden unter 6fterem
Umrithren ausgézdgen; dann wird der Riickstand abgenutscht und mit
heiBem destilliertem Wasser mehrmals nachgewaschen. In dem einen
Filtrat wird mit n/10 Silbernitrat. (Indikator: Kaliumchromat) das

Chlor bestimmt und auf Natriumchlorid umgerechnet, in dem anderen
Filtrat werden Sulfate mit Barjumchlorid gefillt und auf Natriumsulfat

_umgerechnet,

T
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Verkaufsverelnlgﬁng tiir - Teererzeugnisse
. " Essen

' Prip. Teere

Typ

OI w | > ‘

Typentafel

Spez. Gewicht

Bezeichnung bei 20° C

Brikettpech.

Weichpech
H}artpe-é_h
Dachlack
Dest. Teer

Stahlwerksteer
Strafenteer ) )
-Heizil

Heizdl TGK. 1,02 —1,08
Heizl DRP.=301651 |  h. 1,08 %

Marine-Heizél |

— ]

Marine-Heizo6lmi ; m. 1,00 .

Heizteer - l 10—-1 16 .

Treibsl
Imprig 0
Deutsche -Reichsbahn

1,04 —1,15 .

2] Belgien .

. 1,05 1,10
3| Frankreich 1,02 -1,10
1,015 —-1,06

1,04 21,15

©1,00-—1,12

Erst.-
Punkt

Siedegrenzen

Flamm-
punkt

Stock- o
punkt AuBere

0@ Beschaffenheit |wasser nghbzw-

Viskositit
Englergrade

bei 15

bei 20°
1,5 bis .2,5 .

bei 20° h. 8

bei 20° im Stra-

Benteer-Konsistox

‘meter weniger-als
.4 .

[mr 3
h.1% . g

Farbe griinlich | h. 1% m, 15%

noi1g |, M 1%

frei

“Farbe grinlich

-‘Prozentgehalt an:
Ausscheidun-

thalin—{.-..
o

% h. 20%

Spuren

Riickstand der:

Oten—}-——

Ve{kokung “h. 459%,
Veraschung “h. 05%

Verkokung: h. 3%
Veraschung: h. 0,02 9
Verkokung: h. 39
Veraschung: h. 0,05 %)

Verkokung: h. 3%
Veraschung h. 002%

Satz-
freiheit

— Verhalten gegen Behxerkuﬁgen :

Alml{in }v;irll)d P&mdm. Un-
oslich bei Gasteerpech
h.30%; Kokeretteerpeen| . 88 953 Kehiensynatiats,

Erweichungspunkt 40 —60°

oder nach DIN DVM 2138 (Klebemasse)

) Erweichungspunkt {iber 75° .

Gemisch aus Pech und Ol ohne besondere Be
oder .nach DIN DVM 2136

- dingungen
(Dachanstrichstoﬁe)

Zusiémmensetz_ung nach Vereinbarung
‘ Besondere Vorschrift &=
-0,2% unldslich | Unterer Heizwert etwa 9000 W.E.

Xylol: h. 0,2% unléslich | Unterer Heizwert etwa 9000 WE

Chior: h. 0,02%; Schwéfel- n 1

Xylol: h. 0,2 %-unléslich | “PPrs H- D tos o W

Schwefel etwa 0,8%, oberer Heizwert etwa
9300 W.E., unterer Heizwert etwa 9000 W.E.
m. 8500 W.E.; frei von mechan. Verunreini
Nach besonderer Vorschrift -mit

‘Xylol: h, 4% unlasliéh gungen.

__ Pech gestreckt

hlor. : h, O OL%, Schwefel-h-1 % unterer Heiz

wert etwa 9000 W.E.-

Be 'ol: Sptfrén unldslich

. (Tupfprobe) Reines’ Steinkohl»en{teerﬁl

Reines Steinkohlenteersl

40° Benﬁol h.O 2% unloshch Remes Steinkohlenteerbl

40° '

40°

‘Benzal: klarloslich Reines Stemkohlenteerﬁl

Benzol: Tupfprobe klar

Erweichungspunkt 60 —75°; bei Liefe'runge
Erwelchungspunk .

%; untere

l

siche Blatt

- | -
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Erzeugnis

Ote 1.

(Fortsetzung)

Ole IH

Schwere Ole

Typ
Untertyp

Bezeichnung —

6| Schweden

10 Schweiz, Danemark,
Italien

Fim}land

—_—

Lettland, Litauen
-Karboléle :
Karbolsl

Kreosotol

. Rohe Handels-Karbol-

saure
Kalkstickstoffol
) 80prozentiges
. 90prozentiges
Sow’a‘y-ol—
Anthracensl’
Karbolineum
Naphthall_linwa§ hol
Avenarin
Teerfettal I
Teerfettdl I1

Teerfettsl 11 TGK

Eisenb.-Teerfettsl

Spez. Gewicht
bei 20° C

1,04 1,15

mogl 1, 07

1,04 —~1,08

1,04 —1,10,
1,05 —1,10

1,04 =

"1,015 —1,07

bei 38°

. 1,02-1,07

1,08-1,1¢,

1,08 —1,1%,

m.- 1,10

m. 1,12

Erst.- Flamm- |
Punkt Siedegrenzen punkt
°C °C

bis 150° h. 39

» 2002 h. 159%

o 250 h 0%
bis 150° h.'3 Vol.%
bis 180° h.

55° 11, 1
als.20%
150° h.
235° h.

h.
h.
h.

bis 190° m. 25%
5,2200° m. 50% '
215° m. 90% -

1

én;,.saﬂ"w..f?o%

Bis 200° h. 10% |
,, 300° m. 80%

bis 200° h. 10%
,» 300° m.90%

bis 210° h. 1%
300° m. 90 %

bis 250° h. 10%

bis 200° h. 2%
200 ,, 270° h.

Viskositat
Englergrade .

Stock-
punkt
°C

bei 50°=1,2-1,6
bei 50°=1,8—2,2
bei 50°=1,8=2,2

m. 110°

bei 50° m. 2,0 In.

Prozentgehalt

Ausscheidun-
gen bzw.
Naphthalin
bei 15°

AuBere
Beschaffenheit [wasser

an:
- Satz-
sauren Riickstand der freiheit

Olen

32°/2 h,

15:60% |

n. Auftr.}

_0°2 h.

7.

Verhalten gegen

Benzol Spuren unwslich
Tuplprobe klar

Benzol Spuren unldslich

Benzol: klarlgslich

Benzol: Spuren unloslich
- (Tupfprobe).

i h.0,5 %, unloshch

Benzol‘: klarloslich,

~ Tupfprobe klar
Benzol: h. 0,4:%, unléslich

Mineralél: loslich

t

Bemerkungen

slehe Blat:

Reines Steinkohlenteerol
Satzfreiheit: Sondervorschrift (Blatt 15)

Satzfreiheit: Sondervorschnft (Blatt "15) -

" Reines Steinkohlenteerdl; in Kopfholz muB [
vollig emdringen

" Reines Stemkthpnteerﬁl

Sledeanalyse und|

Remes Steinkohle teerdl;
Sb‘ﬁdervorschﬂf 3

_"Ausscheidungerm bei '8"'
(Blatt 17)

Reines Stemkohlenteerbl frei v. Verunreinlgun-
gen. Satzfreiheit: Sondervorschnft (Blatt 1

Reines Steinkohlenteerdl; muB bei 38° ganz: B
ﬂussxg werden )

Nach Auftrag mit 4% Benzolzusatz
Siedeanalyse: Sondervorschrift (Blatt- 15)

T

Satzfreiheit: Sondgrvorschrift. (Blatt 15) -




Prozentgehalt an:

. Satz-
AuBere Augs::h;;evl.m- sauren Riickstand der -freiheit

* Naphthalin . bei° C
tel 155 Ofen | - :

- "Erst- | . Flamm- . . Stock-
Spez. Gewicht o Viskositiit
bei 20° C -Sledegrenzen punkt Englergrage an::ki_: — Beschaffénheit [wasser

‘Erzeugnis & " Bezeichnung

Teerfettol 11
Teerfettol IV » R bei 50°=3,2—3,5 [MIoht b

°
[}

bei50° =2,75 —3,25

. N bei 50°=3,8—-4,2|n. — 109

Gasometersl % |néherats 1,11: nicl,lst'egfl?:f'ggéo .

H2804: h. rosa

: : : “in Brikettorm |7 3o 1 : : " xiylel: . 0,03 % unlosl.
Motorennaphtbalin N . o oder Sticien , _ o | Xylel ,03 %% unlosl.

~“Rohnaphthalin :

Reinnaphthalin

+. in ‘Kuchen
.oder gebrochen

WarmpreSgut (Ar’ne'rlmyp)
KdltpreBgut (Amenkatyp)-~
Schleudergnt (AmerTkatyp)

RuB- und Feuerungs-
naphthalin

Anthracen
Re¢ingeh, m. 40%

- —Anthracen-- -
——Riickstinde

Pyridinbasen™ Niedrigsiedende : _
Reinpyridin - . T 112-115° m. 95%
Spezialtyp_I.'G, , ‘ 100 —125° m. 90% _
" . o o . “ :j,Farbeh.Zcm=l
Al‘ter Test ° - . i bi§— 140° m. 90% . : Jodissung in T 1
) : : Wasser

bis 140° m. .50 % -
Neuer Test ,, (160° m. 90'%‘:

Hochsiedénde's .
.
— i <7iber 160°
’ . . 'bis 190° m. 90%
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- Die einzelnen Reagenzien und ihre Anwendung.

~Aluminium
. Antimon
Barium
Beryllium
Blei .
Cadmium
- Calcium:

s . Cer

~Chrom™

Eisen
ST T e Gallivm

Gold.

© Kalium
Kobalt -
Kupfcr '

. — Magnesium
Mangan
‘Molybdin

=TT Natriu

Osmium
. Palladium
‘Quecksilber

Ruthenium

f
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"Thallium

Thorium -

‘Titan

Uran .

Vanadin s e T B s -

| Orga'n'isché Metallreagenzien

‘Organische Verbindungen erfreuen sich neuerdings als-

’ Metallreagen21en in der qualitativen wie mwder quantx—
tativen Analyse wachsender Beliebtheit. ‘

Die Griinde hierfiir sind verschledener Art. Einer ihrer
—wesentlichsten Vorteile liegt t in.der meist’ hohen Selek- -
tivitit,in der sie vielen anorga}nschen Reagenzien zwei-
fellos ibérlegen sind. Zwar gibt es auch unter jhnen, was

* schon in d1esem Zusammenhang ausdriicklich erwahnt sei,
kaum absolut spezxﬁsche, aiso solche, die e1ndeut1g,

- d:h. auf ein einziges Metall, ansprechen. Es kénnen viel-
mehr ‘auch hier von einem Reagens vielfach zwei, dre1 :

~oder noch mehr Metalle erfafit werden. Trotzdem be- -

. deutet dies fiir ihre Anwendung keinen wesentlichen -

' Hxnderungsgrund da es in vielen Fillen durch Einhalten .

... bestimmter Arbeitsbedingungen miihelos gelingt, den Ein-

- ~fluf} -storender -Begleitmetalle -weitgehend- auszuschalten,-

. sie zu ,,maskieren”, wie der Fachausdruck lautet.

. Als weiterer. w1cht1ger Vorzug ist " die iiberaus hohe. -

o Emphndhchkext zu nennen, mit der zahlreiche dieser

‘ Reagenzmn auf die nachzuwelsenden Metallionen an- ~

~sprechen. So lasseén sich, um nur einige Beispiele: anzu-
fihren, winzige Spuren Nickel mit a-Benzildioxim noch

_ in einer Verdiinnung von, 1:5000000, Aluminium mit
Morin-in-einer Verdiinnting von:1:10 000 000, Palladium

o Hauptl[aboratoruum der
Ruhrol G.m.b.H. Hugo ernnea Werke
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mit p—Dimethylaminobenzylidenfhodanin sogar noch ‘in™ , ;

einer Verdiinnung von 1:12500000 nachweisen. Von

groflenordnungsmiflig dhnlicher - Empfindlichkeit sind -

weiterhin z. B. der Silbernachweis mit letzterem Reagens
(1:2500000), der Kupfernachwejs mit Rubeanwasser-
stoffsiure (1:2500000), der Bleinachweis mit Dithizon

(1:1250000), die Eisenreaktion mit «,a’-Dipyridyl

(1:1600000). Wenn auch zuzugeben ist, daf es sich bei
den’ soeben genannten Beispielen um besonders empfind-
liche Reaktionen handelt, so liegt doch tatsichlich bei
* nahezu allen gebriuchlichen organischen Reagenzien die

sogenannte ,,Grenzkonzentration® ungewdshnlich niedrig.

’Unfer Grenzkonzentration versteht man die maximale
» Verdiinnqu, bei def"fﬁr;eine bestimmte Menge ,,Stoff*
. noch eine eben erkennbare Reaktion eintritt. Sie liegt bei

der Mehrzahl der gebriuchlichen organischen Metall-

reagenzien groflenordnungsmiflig zwischen 1:100000 -

und 1:10000000; sie vermag damit auch hohen ana-
Jytischen Anspriichen zu geniigen. . T e
‘Organische Metallniederschlige, diezur quantitativen-
Bestimmung dienen, konnen-vielfach nach dem AbSI-
. trieren u_nd Trocknen ohne weiteres in-der Abscheidungs-
- form ausgewogen werden, wie dies am Beispiel des Nik-

kel-dimethylglyoxims bekannt sein diirfte. Bei gléichzei—“

tiger Anwesenheit mehrerer Metalle eriibrigen sich wegen

. ch}pxj_,hphcn ,_Selektiyitiit.:.organischer- Reagenzien-umstind-——
liche - und langwierige Trennverfahren oder-sind -doch.

wenigstens nur selten erforderlich. Die Vereinfachun-
gender Arbeitsweise bringeneine erhebliche

Zeit- und Arbeitsersparnis mit sich, ein Ge-

. sichtspunkt, dem besonders in der Praxis
grofle Bedeutung zukommt. — DaB‘vder'hiuﬁg

schwere organische Rest einer solchen Fillung bei direkter

Auswaage tiberdies einen giinstigen Berechnungs-

.

faktor und damit erhéhte Genauigkeit bedingt, '
moge “in-diesem Zusammenhang gleichfalls hervor-
gehoben werden. Dieser Vorzug gestattet es, von einer

-Reihe von Fillungen mit gutem Erfolg bei gravimetri-
- schen Mikrobestimmungen Gebrauch zu machen. )

Einige der Reagenzien ergeben mit bestimmten Metallen
charakteristische,starke Firbungen,auf denensich eine An-
zahl wertvoller colorimetrischer Verfahren aufbaut.
Auch die entstehenden Niederschlige sind oftmals kriftig

= und charakteristischr gefiarbt. Dieser Tatsache verdanken

viele organische MetallreagenZzien ihre hervorragende Eig-

"¢ nung zur sogenannten Tipfelanalyse, deren Technik ™

sowohl hohe Empfindlichkeit, als auch’ eine méglichst deut-
liche Erkennbarkeit der eintretenden Reaktion verlangt.
Geradeé in der Anwendungsform als Tiipfelreagenzien
erlauben sievielfach noch winzigste Spuren nachzuweisen,
deren Erkennung sonst nur mit Hilfe feinster physikali-
scher Verfahren méglich wire. . '

T -Die folgenden Abschnitte Sollen. dazu dienen; einen kur- o
.. zen Uberblick iber die wichtigeren organischen Metall-
' reagenzien, iiber das Gebiet und die ungefihre Art ihrer

Anwendyng zu geben. Dem vorwiegeénden Bediirfnis der
Praxis entsprechend, ist hierbei eine Anordnung des
Stoffes nach ;,Metallen* "chéihlt'\ worden, sodafl un-
mittelbar zu ersehen ist, welche verschiedenen Reagen-

e zier;f»fiifweinﬂbestirnmtes.‘..analytisches_-,Problen_q‘;.in.Era.g_;-...,:- e e e

kommen. N - ;
Ich bin mir bewuBt, dal gerade das vorliegende Gebiet
sich zur. Zeit in einer keinesfalls abgeschlossenen Ent-
“wicklung befindet, die noch manchen wertvollen Fort-
schritt erwarten 1it, dem auch meinerseits durch weiteren
Ausbau meiner Reagenzienliste Rechiung getragen wer-

~ den soll. Aber schon heute bieten die zahlreichen erprob-

_ten Spezialreagenzien dem Analytiker so' mannigfache-




Vorteile und Erleichférungen, daf} eine allgemeinere An- -

wendung dieser eleganten Verfahren nur empfohlcn wer-
den kann.
Bei der groflen Zahl einschligiger Literaturstellen er-
schien es erforderlich, die Schrifitumsangaben bei den
~ einzelnen Reaktionen auf eine bestimmte Auswahl zu be-
schrinken. Diese Auswahl ist in der Weise getroffen, daf
~ jeweilsnur grundlegendeund eingehende Arbeiten
beriicksichtigt wurden, die eine .Orientierung iiber das
Wesen der Reaktion und iiber die genaue Arbeitsweise
'ermoghchcn Literatur iiber Spe21alfragen und iiber die
-Anwendung der Reagenzien in Sonderfillen wurde im
allgemeinen nicht aufgenommen. Unter der wiederholt
vorkommenden Angabc Prodinger, ,,\Orgamsche Fil-
lungsmittel ist.das Werk W. Prodinger, ,,Organische
Fallungsmittel -in der quantitativen Analyse” (1937)

(XXXVII. Band der Sammlung W. Béttger, ,,Die che-

mische Analyse®, Ferdinand Enke, Stuttgart), unter der
Angabe: Feigl, ,, Tiipfelreaktionen“ das Werk F.F eigl,.

_”Quahtatwe Analyse mit Hilfe von Tupfelreaktlonen .

Akademische Verlagsgesellschaﬁ, 3. Auﬂ Le1pzxg ( 1938)
zu verstehen. . :

Es ist mir leider nicht moghch Sonderabdrucke oder )

"Ausziige’ der in den folgenden. Abschnitten erwihnten
Veroffenthchungen zur Verfiigung zu stellen. Ich ver-

~ weise auf die einschligigen Werke, z.B. auf die Biicher. . .
von Prodmger und Feigl, die ausfuhrhche Arbeitsmetho--

--den enthalten, sowie auf die angefithrten Literaturstellen
der Fachzeitschriften. Bei auflerdeutschen Zeitschiriften
ist wegen ihrer schwereren Zuganghchke1t auch das ent-

.- sprechende Referat im Chemischen Zentralblatt als the- :

raturhinweis- aufgenommen worden

Dle elnzelnen Beagenmen
und ihre Anwendung '

Alumnunm

Als quahtatlve Nachwelsmoghchkelt -ist zunachst die
charaktensnsche und kriftige griine Fluoreszenz zu er-

—~-wihnen, die-Aluminiumsalze in neutraler oder essig-
“saurer Losung mit dem Farbstoff Morin ergeben. Die.

duflerst empfindliche Probe ist auch fiir den M1kronach—
weis bestens’ geeignet. Bei _zweckmiBiger’ Ausfuhrung

" werden ihre Erfassungsgrenze mit 0,005 v, Aluminium,

die zugehoérige Gr,enzkonzentration mit 1:10 000000 an-
gegeben : -

“Literatur: Z. analyt. Chem. 7, 195 (1868), 76, 4.38 (1929) —

Mixktochemxe 2, 174 (1924). — Fclgl, » Tiipfelreaktionen™.

We1tere Farbreagenz1en sind Ahzarm bzw. Alizarin §

(das Natriumsalz der Alizarinsulfosiure). Sie liefern mit

bestindigen Farblack. Erdalkali-, Magnesium- und Zink-

salze stéren nicht, dégegen ergibt eine Reihe von Schwer- .

_metallen Zhnliche Farbreaktionen wie Aluminium, so daﬁ
u.U. eine Vortrennung erforderlich ist. Die Proben kén-

" nen vorteilhaft als Tipfelreaktionen ausgefithrt werden.
theratur Z. analyt Chem. 6o, 1 (1921), 76, 438 (1929). — -

Mikrochemie 7, 213 (i929): — Feigl, , Tipfelreaktionen®.

.- Salzen.des- Aluminiums.(ebenso.des Zirkons,. siche. dieses) ... R
. in ammoniakalischer Losung einen roten, in Essigsiure

. Alizarin

- JE
OH -
OH '
SO3No.

]
Alizarins




1,2,s, 8-Tetra-
oxyon!hrc:hlnon

= CO; NH,
Avrintricarbonsiure
{Ammoniumsalz) -

NO =N -ONH,
Kupferron

B-Oxyth_lnolln

Als sehr empfindliches Réagéns auf Aluminium (bei an-

deren Arbeitsbedingungen auch auf Magnesium und '

Beryllium, siehe diese) ist das 1,2,5,8-Tetraoxyanthra-
chinon (Chinalizarin) zu nennen, das einen in essigsaurer
Lésung bestindigen Totlichen Farblack bildet, der noch
Aluminiummengen bis herunter zu Hundértstel-y zu er-
fassen gestattet. Ein besonderer Vorteil des Chinalizarins
liegt in der Méglichkeit, diese kleinen Alutmmummengen

. auch in Gegenwart von viel Magnesium zu erkennen.

Die Reaktion kann als Tupfel— und als Reagensglasprobe

_ ausgefuhrt ‘werden.
) theratur Chem. Weekbl. 24, 447 (192,) = Chcm Zbl 1927, 11,

2087. — Mikrochemie.z#, 33 (I93°\ — F ei gl , ,,Tupfelreak—
tionen®.

Ein’ Farbreagens, das so_wohl‘zurn Nachweis des Alu-
miniums als auch zu seiner colorimetrischen Bestimmung =

dienen kann, liegt in der Aurintricarbonsiure bzw. ihrem
Ammeniumsalz (;,Aluminen*) vor. In. acetatoepufferter
Losung: entsteht je nach der Alurmmummenge eine Rot-’
fiarbung oder ein roter Niederschlag. Zum Unterschied

.von anderen Metallen bleibt-bei Aluminium auch auf Zu-

‘satz von Arnmomumkarbonat ein roter Farbton bestehen.

Literatur: J. Amer. chem. ‘Soc. 47, 142 (1925); 49, 2395 (1927)
[colorimetrische Bestimmung]; 55, 2437 (1933) [colori-
metrische Bestimmung] = Chem Zbl. 1925, 1, 1639, 1928
I 104, 1933, II 1062.

‘ Zur quantxtatxven Abscheldung e1gnen 51ch das soge- |

ndnnte Kupferron (das Ammoniumsalz des Nitroso-
phenylhydroxylamms) und vor allem das 8- -Oxychinolin
(»Oxin%). Trotzdem es s1ch bei beiden nicht um eigent--

“lich' selektive Reagenz1en handelt, so stellt doch nament-

lich die Fillung mit Oxychinolin; das mit Aluminium
einen griinlichgelben kristallinen Niederschlag mit nur
5,87% Aluminium ergibt, eine ungemein wertvolle Be-
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- derschlag abschéidet.

stirnﬁlungsmégiichkgit dar. Die eigentliche Bestimmung ,

kann durch Auswigen des Niederschlags oder maflanaly-
tisch durch Titrieren des Oxychinolins erfolgen. Es ist
damit auch die. Moglichkeit gegeben, durch Auswigen er-
haltene Analysenwerte nochmals titrimetrisch zu iiber-
priifen. Durch Einhalten bestimmter Fillungsbedingungen

“lassen sich Trennungen, wie die von Eisen, Beryllium,
- Phosphorsiure und vielen anderen Begle1tstoﬁen, miihe-

los durchfiihren.

Literatur: (Kupferron) Bull. Soc chxm Belgique 36, 277 =

. Chem. Zbl 1927, II, xo036; — Prodinger, ,Orgarische

. Fallungsmittel“. — (8- Oxychmolm) Z. analyt. Chem. 71,-369
(1927)5 83, 345 (1931); 91,188 (1933). —Berg, ,Das 0-Oxy-
_chinolin - ,Oxin™ (1935)" (XXXIV. Band der Sammlung
W. Bottgcr, ,,Dxe chemische Analyse®, Ferdinand “Enke,

Stuttgart).

sich nach Angaben des Schrifttums dieser Moghchkelt mit

- besonderem . Vorteil bei der Trennung des Alurmmums~

von. Beryllium bedienen. =~

v “
Literatur: Mh: Chem. 48, 113. (1927) — Prodlnger, »Or1-
b gamsche Fallungsmittel“.” .

ntimon _'

Die urspriinglich hellrote Farbung geht hierbei in Vio-
lett iiber, wobei sich gleichzeitig ein feinverteilter Nie-

Tupfelreaktlon ausgefuhrt werden; sie gestattet den
Antxmon-Nachwe1s selbst ' in Gcgenwart eines groBen

II

Endlich kann auch ‘Tannin, das mit Alummmmhydroxyd o
"eine Adsorptionsverbindung bildet, zur Abscheidung und
Bestifimung des Aluminiums benutzt werden. Man wird -

"Eine recht empﬁndhche Nachwelsreaktlon 1st in dem N
Farbumschlag gefunden worden, den eine Losung von-
"Rhodamin B auf Zusatz von Antimon V-salzen erfihrt.

CoHy®

lo—

Diec Probe kann vorteilhaft als =~

e¢"So
& Co Hy¢

Rhodamin B’

N(CH)y



. OH
OH
oH
Pyrogallol

o
o=l O No

thr_!umrhodlzonc' -

Zinniiberschusses. Erfassungsgrenze in diesem Fall:
0,§ v Antimon geben der 12 400fachen Zinnmenge.’
Literatur: Z. a:n_alyt: Chem. 70, 400 (19;7).

‘Quantitative Antimonbestimmungen lassen sich - mit
Pyrogallol ' ausfithren. Der. entstehende Nlederschlag

. wird nach dem Trocknen als’ solcher ausgewogen. Ein

wichtiger Vorzug des Verfahrens ist dadurch gegeben,
dafl es die Antimonfillung auch in Gegenwart von A:rsen

. mit guter Genauigkeit ermogll_cht

Literatur: Z. analyt. Chem. 64, 41 (19*4) — Pr.od inger,
»Organische Fillungsmittel®. : o

Barlum

Banum reaglert mit Natrmmrhodlzonat unter Blldung
einer rétlichen Fillung von rhodlzonsaurem Barium.
Diese Reaktion, die in analoger Art auch mit Strontlum
erhalten wird, ﬁndet einerseits als Tiipfelnachweis, vor

“allem aber zur Endpunktsanzelge beider maﬁanalytlschen '

Sulfatbestlmmung Anwendung . -

Literatur: Kolloid-Z. 35, 344 (1924). — Mikrochemie 2, 186

(1924). — Zur maflanalytischen Sulfatbestlmmung Z. analyt..

Chem. 79, 1 (1930); 105, 346 (1936), 106,. 385 (1936), 107, -

18 (1936); 708, 8, 309 (1937).

Tetraoxychinon - dinatriumsalz ~ (Sulfatreagens nach
-Schroeder, CGHoObNaz,) unterscheidet sich von dem

“vorigen Reagens nur durchden. Mehrgehalt zweier r Wasse

stoffatome. Es zeigt gegen Barium das gleiche Verhalten.

Literatur: Ind. Engng. Chem., Analyt. Edit. 5, 403 (1933),
-127 (1936) = Chem. Zbl- 7934, I, 13575 1936, 1, 4946.

s

Beryllium

Beryllium kann mit dem bere1ts unter Alumuuum ge-
nannten 1, 2, 5, 8-Tettaoxyanthrachmon nachgew1esen

K
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werden, rmt dem es in schwach alkahscher Losung eine
- kornblumenblaue Firbung erg1bt Eine durch Magnesium
entstehende, gleichfalls blaue Firbung kann nachtriglich
von der Berylliumfirbung unterschieden werden. Der.
EinfluB weiterer storender Metalle 148t sich durch ein-
. fache Kunstgrxﬁe ausschalten. Die Reaktion, die als Tiip-
felprobe ausgefiihrt werden kann, diirfte z. B. fiir die Ge-
stemsanalysc von Bedeutung sein. Nach Rienicker
konnen in Aufschliissen von 0,1 g Silikat Berylliummen-.
-gen bis zu 0,019 ‘erkannt werden. In der Ausfithrungs-

“weise als Tipfelprobe’ genugen selbst Aufschliisse mit -

einigen ‘Milligrammen.

- Lifteratur Z. analyt. Chem. 73, 54 (1928), 88, 29 (1932) [Ge— o

. stemsanalyse] — Mxkrochcmlc 20, 57 (193 6); 21, 268 (1936).'
—TFeigl, ,,Tupfelrca.ktxone

Aurmtrxcarbonsaure erzeugt mit Berylhum, shnlich wie .

" mit Alurmmum (siehe dort), einen roten Farblack.
-Literatur: J. Amer. .chem. Soc. 48 2125 (x926) ‘Chem.’ ZblL.
: 1926 II, 1993- . . -

Blei

Zur Bestimmung von Blei stehen mehrere ausgezelchnete

- CoxH
NH,

. organische Fallungsreagenzwn zur Verfugung Anthranil-

- sdure liefert einen gut kristallisierten und leicht filtrier- -
. baren Nlederschlag von . Plelanthramlat der sich aus- '

wigen 6der — bei etwa geringeren
nauigkeit — auch mafianalytisch bestimmen 14ft.

‘Literatur: Z. analyt. Chem. ror, 85 (1935). —Prodlnger,‘

Orgamsche Fallungsmlttel“

Eine ebenso zuverlass1ge Fallungsmoghchke1t bietet die
Pikrolonsiure, mit der ein gelber, knstalhswrter, leicht 4

auswaschbarer und wigbarer Niederschlag von giinstigem

Umrechnungsverhaltms erhalten wird. Mit: besonderem ‘

< #

A
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Anfhrunluaure

O N-HC—C-CH,

-] N
\n’

NO,
" Pikrolonstiure




O

" Mercaptobenzthiazol

NH-NH-C, H,
&Ls
N=N- c,u,,
Diphenyithiocarbazon

Vorteil bedient man smh dieser Fillung bei der gew1chts—

' analytlschen Bestimmung kleinster Bleimengen. Aller-
dings érfordert sowohl die Anwendung der Anthranil-
siure wie der Pikrolonsiure eine vorherige Trennung
und Isolierung des Bleies. ° -

Literatur: Z. analyt Chem. 93, 152 (1933). — Prodingcf,
,,Orgamsche Fillungsmittel®. oo

“Auch Mercaptob_enzthlazol fallt in ammoniakalischer L&-
sung Blei quantitativ, und zwar in Form weifler, nadel-

formiger, wiederum unmittelbar auswigbarer Kristalle,

-die gleichfalls eine recht genaue Bestimmung erméglichen.
Hier miissen Kupfer, Cadmium, Wismut, Gold und Thal—
lium zuvor entfernt werden. :

Literatur: Z. analyt. Chem. rog, 88 (1936) — Prodxnger,
,,Orgamsche Fallungsmittel®,

‘Den- quahtanven Nachweis ‘des Bleies, vor allem ab'er
auch eine ausgezeichnete colorimetrische Bestlmmung

“'.klemer Mengen erméglicht das Reagens Diphenylthio-

carbazon (»Dithizon*“). Seine qualitative Verwendbar-
keit beruht auf dem Farbumschlag der griinen Tetra-

chlorkohlenstofflosung desDithizons nach Rot beim Schiit-

teli- mit einem Tropfen der alkalischen Bleilosung. Es

st dies eine auBerordentlich empfindliche’ Farbreaktion,
die iberdies unter geeigneten Bedingungen fiir Blei spezi-

fisch ist. Erfassungsgrenze bei Mikroausfithrung: 0,04y .

"Blei bei einer . Grenzkonzentranon von 1:1250000. Zur

quantltatlv—colornnetnschen Bestimmung lifit man Di-
thizon im Uberschufl einwirken. Der nicht in Reaktion
tretende Uberschufl wird entfernt, die an Blei gebundene
Dlthlzonmenge in Freiheit gesetzt und mit ‘bekannten -
Farbstufen verglichen. Bei Anwendung cyanidhaltiger -

‘Losungen ist die Bestimmung praknsch neben allen Me—

tallen moghch

‘14

‘Bildung von Benzidinblau in Frage. Als Reagens dient -

Literatur: Angew. Chem. ¢6, 442 (1933), 47, 90, 685 (x934); -
50, 919 (1937). — Mikrochemie &, 319 (1930) — Ind. Bngng.
Chem., Analyt. Edit. 7, 265 (1935) = Chem. Zbl. r936, I, 389.
— Prodinger, ,,Orgamsche Fé.llungsmxttcl“ — PFeigl,

© | Tapfelreaktionen®.

‘Als empfindlicher Blemachwe1s kommt endhch auch die -
Benzidin. Die Probe kann vorteilhaft als Tiipfelreaktion
ausgefiihrt werden. Cer-, Mangan- “Wismut- und . Thal-
linmsalze (51ehe diese) wirken storend, der Bleinachweis

Benzidin

" kann jedoch in diese Fall in ‘einem alkahschen Auszug ‘

erfolgcn

Literatur: Z. analyt. Chem 62, 369 (1923)——— Peigl, ,,Tupfcl—
reaktxonen

- Cadmlum : o

Mittels der schon crwahntcn Anthraml iure (siehe Blei); . .
die mit Cadmium ebenfalls ein gut kristallisiertes Salz

_definierter Zusammensetzung bildet, ist sowohl eine ge-

wichtsanalytische als auch eine- maBanalytlsche Bestlm—

mung moglich.

" Literatur: Z. analyt. Chem. 9z, 332 (1933) — Analyst 61,395

(1936) = Chem. Zbl. 1936, II 2182 — Prodinger, »Orga-
nische Fillungsmittel®.

. Auch die Fillung durch Metcaptobenzthlazd (siehe Blei)

ist zur gew'chtsmaﬁlgen Besummung vdrgeschlagen

-..worden.. ..

Literatur: Z. analyt Chem. roz, 108 (1935) - Prod1ngcr,

Orgamsche Fallungsmittel®. . .
_Eine quantltatlve, analytisch verwertbare Abscheldung —
des Cadmiums, 148t sich weiterhin mit Hilfe der Chinal- - ,
dinsiure erzielen. Der Niederschlag kann nach dem co,H
Trocknen als’ ‘solcher ausgewogen werden: Bei dieser -
Fallungsmethode storen ‘im ‘wesentlichen die gle1chfalis
mit Chmaldmsaure reaglerenden Metalle Kupfer und Zink. -

.1... S - 115
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a1

- B Ncph;hoduinolin

‘Diphenylcarbazid

w0l DAs0(OH),

NO,
NMphenolurslns&ure

Literatur: Z. analyt. Chem. 95, 400 (1933) — Pro d_ingc.r,
" ,Organische Fillungsmittel®.

B-Naphthochinolin (,,Naphthm;‘) l1efert in Gegenwartvon
- Jodid-Ionen mit Cadmiumsalzen eine Fallung vori_ cad-
~miumjodwasserstoffsaurem Naphthochinolin, das nach

dem Abfiltrieren auf verschiedene Weise sehr genau
titriert -werden kann. Ein besonderer Vorteil dieser Ab-
scheidungsform liegt in der Mdoglichkeit, Cadmium neben
einer mehr als hundertfachen Menge Zink zu bestimmen.
Literatur: Ber. dtsch. chem. Ges. 6o, 1664. (1927) — Pro-
dxnger, »Organische Fallungsmxttcl“ )
Zum dualitativen Nachweis des Cadmmms, bei geeig- .
neten Arbe1tsbedmgungen auch -neben nicht-zu groflen
Mengen Kupfer, Blei und Quecksilber, kann anhenyl—

carbazid Verwendung finden. Das Reagens erzeugt in

neutralen oder acetatgepufferten Cadmiumsalzlésungen
eine violette Fillung oder Firbung. Die Probe ist zum
Tiipfelnachweis geeignet. :

Literatur: Z. analyt. Chem. 62, 369 (1923) — Feigl,. ”Tupfel- -

reaktionen®.

- Ein wertvolles ‘Reagens fur den Mlkronachwels ist d1e

Nltrophenolarsmsaute. Sie liefert Kristalle, die zu séhr

sind.

_Literatur: Mlkrochenne 8, 277 (1930)
~-Als--empfindliches - Farbreagens -kann" Dxthxzon *‘(sxehe .

Blei) Verwendung finden. Eine mit Cadmium .ent-
stehende Rotfirbung erlaubt bei geeigneten Reaktions-
bedingungen den Nachweis neben vielen anderen Metal-

len. Besonders sei auf "die Moghchke1t hingewiesen, -

Cadmium im Zink, und zwar nach Schrifttumsangaben

noch bei einem Gehalt von etwa 4410-39), nachzuweisen. -
) theratur Angew. Chem. 46 442 (1933), 47, 685 (x934.), 50,. )

919 (1937)

16

charakteristischén Druse,nﬂode,r; Stachelkugéln _vereinigt "

C#lciunl’

Calcium reagiert mit der bereits unter ;Blei' genannten ~ =
_ Pikrolonsiure unter Bildung eines gelben kristallisierten

und leicht filtrierbaren Niederschlags von Calciumpikro-
lonat, der zur Bestimmung des Calciums sehr geeignet
ist. Die Fillurig kann als solche ausgewogcn werden. Der
besonders niedrige Calcmmgehalt von 5,690 legt - die An-
wendung des Verfahrens vor allem  in der” gravime-
trischen Mikroanalyse nahe. Eine-durch Bromwasser ent-
stehende Rotfirbung gestattet iiberdies, sehr kleine Men-
gen Calciumpikrolonat recht genau colornnetnsch zu be-.

stunmen : - —

Literatur: Z ‘analyt. Chcm 86 98 (1:931), 88 4.17 (1932) —
Biochem. Z. 265, 85.(1933) [colonmetnsch] — Prodi 1nger,
Orgamsche Fillungsmittel®. . : R

Cer . ,
~ Von Cer wird™ Benz:dm in glelcher We1se, wie' dies bei

,Blei angegeben ist; in Benzidinblau ibergefiihrt. Sto-
rungen durch- exmge andere, analog reagierende Metalle‘
lIassen sich hier in einfacher Weise ausschalten. Zweck-
maBrg ist die Tupfelrezktlon. . '

Literatur: Oesterr Chemiker-Ztg. 22, 124 (1919) — Chermker—
Ztg 44, 689 (1920). — Feigl,. ,,Tupfelreaknoncn . :

‘Chrom' R
Chromate reagieren in. saurer Losung mit Dlphenyl-f,
carbazid (siche Cadmium) unter *Bildung:- kriftig vio-
lett gefirbter Verbindungen. Das Entstehen dieser Fir-
bung ermdoglicht einen sehr empﬁndhchen Nachweis fiir
Chromate, damit-dber auch fiir alle anderen, leicht zu
hromat oxyd1erbaren_Chromverbmdungen. :

' . o N . . I 7




ON OH

HO,S SO,H

1,8 -Dioxynaphthalin-
3,6-disuifostiure

wa - Dipyridyl

2

Bull. Soc. Chim. Paris [3] 23, 701 {1900) = Chem. Zbl. rgoo,
11, 645. — Mikrochemie 7, 213 (1929); Emich-Festschrift 125,
(1930). — J. Amér. chem. Soc. 50, 2363 (1928) == Chem. Zbl.
1928, 11, 2174.-— Fei gl, ,,Tupfelrca.kt:onen

Als weiteres Reagens auf Chromate sei die 1,8-Dioxy- "

naphthalin-3,6-disulfosiure (Chromotropsiure) erwihnt
die eine Rotfarbung erzeugt. Farbreaktionen mit anderen

' Metallen lassen sich zum Te1l maskieren.

Literatur: Chcmxkcr-Ztg 35, 277 (1911).

Ein_ empﬁndhcher Tupfelnachwels fir Chrom III—salze

beruht auf der Blaufarbung, die mit Benzidin und Wasser- .

stoffsuperoxyd bzw. Benzidin und Natriumsuperoxyd er-
halten wird. Stérungen durch andere oxydierende Stoffe

lassen sich-zum Teil durch geexgnete Arbeltstechmk aus=

schalten. Sy
Literatur:Z. anorg a]]g Chcm 140 320 Q19"+) — Mlkrochemxc
20, 244 (1936).. — Feigl, ,,I*upfclrcaktxonen.

4

PP

Ein quahtatwer Nachwexs 1st mittels einer Reihe von
Farbreaktionen méglich, zu denen die folgenden Reagen—
zien Verwcndung finden:

“a, ’-Dipyridyl erzeugt in rmneralsaurer Losung eine tlef—

rote Farbung, die durchweg auch durch andere’ Metalle
nicht beeintrichtigt wird. Allerdings muf} das Eisen- in -

‘zwéiwertiger Form vorhegcn, was gegebenenfalls einé
vorangehende Reduktion erforderlich macht Empﬁnd~

liche Tupfelreaknon

Literatur:-Z. analyt. Chem. 86,

7 (‘93 1) 99, ,,,1,99,"-(193,2_)- -
Feigl, ,Tupfelreaktionen®. e

Literafur: C. R. Hebd. Séances Acad. Sci. 131, 346 (1900)_ ._4

2

In g_énau gleichér Weise reagiert cfas'kbnstitutiv dhn-
liche o-Phenanthrolin. Es wird zweckmiflig in Form -

seines leicht lslichen Hydrochlorids angewendet. -

Literatur: Ind. Engng. Chem,, Analyt Edlt 9,:67 (1937)-
Chem. Zbl. 1937, 11, 1279.

Die kriftigen Farbungen dieser bexden Reaktionen sind
mit gutem Erfolg auch zur genauen colorimetrischen Be-

stimmung .von Eisenspuren herangezogen worden (Ab- .

solutcolorimetrie.) . =
Literaturs Ber:dtsch. chem. Ges 70, 24.91 (1937) 71, 756 (1938).

‘Bin weiteres empfehlenswertes Farbreagens stellt die
1,2, 5-Sulfosalicylsiure dar, die mit dreiwertigem Eisen

eine Vlolettfarbung liefert. Diese 'Farbung gestattet, wie -

die vorigen, nicht nur die qualitative Erkennung von
Eisenspuren, sondern - bei geeigneter Meﬂtechmk auch
. ithre quant;tauv -colorimetrische Bestimmung. BNt

Literatur: Helv.-chim. Acta zz, 829 (192 )——Z :malyt Chem
82, 180 (1930). — Z. anorg. allg Chem. 215, 81 (1933). —
Ber. .dtsch. chem. Ges 70, 2491 (1937) — Mlkrochemxe 15,
207 (1934)-

In diesem Zusammenhang sei auf d1e Besonderhext einer
‘Reihe von Sulfosahcylsaurekomple‘{en h1ngew1esen, ‘mit..,

bestimmten Fillungsmitteln nicht zu reagieren: Von dieser
Nichtfillbarkeit einzelner Metalle in sulfosahcylsaurehal-
tiger Lsung kann sehr vorteilhaft bei einigen Tren-
_ nungen Gebrauch gemacht werden. An wertvollen Mog-
" Tichkeiten, .dle “sich ‘so ergeben, seien die Trennungen
E1sen-Mangan, Eisen-Titan, E1sen-Alum1mum und Eisen-

Magnesium genanat. . ok

Literatur: Mh. Chem. 43, 679 (1922) [Txtan—E1sen, Txtan—Alu—' '

minium]; 44, 91 (1923) [Uran-Titan, Uran-Eisen, Uran-Alu-

minium]; 47, 709 (1926) [Thallium neben anderen Metallen]

— Ber. dtsch. chem. Ges. 58, I, 380 (1925) ‘[Trennung -des
Eisens und Aluminiumis von Mangan, Magnesium und Phos-

phorsaure] — Prodinger, ,Organische Fillungsmittel®.

“~ o -
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o«Phenanthrolin

Haupﬂaboratonum derﬂ- |
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Hugo Stinnes. )




tsonitrosoacetophenon

Chinaldinsiure (51che Cadmlurn) erglbt ‘mit Eisen II-
salzlosungen eine rote Firbung und ist gleichfalls zu
colorimetrischen Zwecken empfohlen v—gorden. Die Me:
thode- erlaubt, Eisen neben betrichtlichen Mengen Kup-
fer, Nickel, Kobalt und- Zink zu bestimmen. :

Literatur: Z. analyt. Chem. 95, 400 (1933). — Prodi ngex;:,
,»Organische Fallungsmlttcl“

Ein blauer Nlederschlag “wird bei - der Reaktlon von
Eisen III:salzen mit Tannin erhalten. Bei Zusatz eines
Ammoniakiiberschusses .schligt d1e Farbe des Nieder-
schlags nach Rot um.

Isomtrosoacetophenon reaglert mit zweiwertigem Eisen

unter Bildung eines intensiv blau gefirbten Salzes, das-

eine hochempfindliche Nachweismoglichkeit bietet. Die
Erfassungsgrenze wird bei sachgemifler Ausfiihrung mit

“:'etwa 0,06 y angegeben. Eine Reihe von Metallen, z. B.
. Kupfer, Zink, Blei, Nickel, stért allerdings den Nachweis.

Literatur: Ber. dtsch. chem. Ge“t 60, 527 (1927).

Y

sung eine rote Firbung, von der zum Tiipfelnachweis
Gebrauch gemacht werden kann. Der stérende Einflufl
von gleichzeitig vorhandenem Nickel kann durch einen
eihfachen Kunstgriff ausgeschaltet werden.

theratur Chemiker-Ztg.. 36, 54 (1912) — Z. anorg. allg.
* Chem. 89, 401 (x9t4). — Z. analyt. Chem. 7z, 189 (1927).—
* Mem. Coll, Sci., Kyoto Imp. Univ. Ser. A. rr; 113 = Chem.
Zbl. 1928 1I, 275 [Mxkronachwexs] -— Pei gl, ,,Tupfelreak—
tlonen w

Zur Fallung zwecks gravunetrlscher Bestunmung kann
aufler dem vorerwihnten Bromoxin Kupferron (siche
Aluminium) Verwendung finden.” Die Abscheidung des

‘Eisens ist bei Gegenwart von Nickel, Kobalt, Chrom und
. anderen Begleitstoffen moghch .

L1teratur Chemiker-Ztg. 33, 1298 (1909) — Z. analyt Chem.
- 50, 35 (1911); 83, 34.5 (1931) — Prodxnger, ,,Orgamscl’fe
kS Fallungsrmttel“ : B

o L caliam

“Auch Gallium kann zu seiner gravimetrischen 'Bestim-
", mung mit Kupferron (siche Aluminium) gefallt werden, -
* womit.zugleich eine einfache Moglichkeit verbunden ist,

- Brl

o 5, 7-Dxbrom- -Oxychmoﬁn (,,Bromoxm“) liefert eine in-
N ' tensiv griinschwarze Komplexverbindung, die selbst bei
sehr kleinen Eisenmengen entsteht iind noch 0,05 7. Eisen . -

8,7-Dibrom -8-Oxychinolin

Oimethylglyoxim

1

neben, nahezu simtlichen anderen Metallen nachzuweisen
gestattet. * Durch Auswigen des getrockneten Nieder-

schlags kann Brommoxin ‘auch zur quantitativen Bestim- ©
_ mung des Eisens herangezogen werden. Ein_ besonderer .

Vorteil bietet sich durch die Mbglichkeit, die Bestim-
mung auch in Gegenwart von Titan auszufuhren. _

Literatur:Z. anorg. allg..Chem. zoy; 208, 215 (1932). — Berg, .

..»Das 0-Oxychinolin ,0xin™ (1935) (XXXIV. Band der Samm-

lung W.Bott ger, ,Die chemische Analyse“, Ferdinand Enkc,

Stuttgart). -

Endlich erzeugt das als Nlckelreagens bekannte Dm‘lethyl-
glyoxxm mit Eisen II—salzen i ammomakahscher Lo-

20

die Trennung des Galliums von Indium zu erzielen. Von
der Fillbarkeit des Galliums aus ‘weinsdurehaltiger Lo-

sung wird bei der T ennung sen Tltan Galhum Alu— »

um Gebrauch’ gemacht. ) x :
Literatur: Mh. Chem. 51, 325 (1929). — Z. analyt Chem. 90, :
’ 333 (1932). — Prodinger, ,,Orgamschc Fallungsnuttc
Eine weitere Fal ungsrnoghchkext bietet die Verwendung
von Tannin als Reagens, das bei Einhaltung: einer be-
stimmten Arbeitsweise zur Trennung“des Galliums von

~ Zink, Cadmium, Kobalt, Nickel, Mangan, Berylhum und

Thalhum vorgeschlagen worden ist.

b




S
-Dlmnhylumlnobenzyllden-
rhodunln 8

thcratur Mh. Chem. 50, 181 (1928) -— Prodlngcr,,,Orga-
nische Fallungsmxttc “ . .

-1 2,5, 8-Tetraoxyanthrachmon (siche Aluminjum) er-.

zeugt eine feine blauviolette Fillung. Die empfindliche

.Reaktion 483t bereits 0,02y Gallium erkennen. Es besteht
" die Moghchkext den NaChWClS auch neben Alurmmum

zu fiihren.

Literatur: Z. anorg. allg. Chem. 220, 219 (rgjq.)._ i

Gold

Gold I1I-salze oxydxeren Benzidin - (s1ehe Blei) in esmg—
" saurer Losung zu Benzidinblau. Es handelt sich um einen

Vorgang analog den unter ;Blei‘, ,Cer* und einigen an-

deren Metallen angefuhrten Zweckmaﬁlg als Tupfel-

reakhon auszufuhren

! Literatur: Boll. Chim. Farm. 52, 461 = Chcm Zbl 1913, 11,

716. — Journ. Russ. phys.-chem. Ges. 61, 1377 — Chem: Zbl..
- 1930, I, 2130, — Feigl, ,,Tupfclreaktxonen“

: p-Dnnethylammobenzylxdenrhodamn erzeugt mneutraler .
-und schwach saurer Lésung mit Goldsalzen einen rot-
violetten Nlederschlag Die Reaktion ist als’ Tiipfelprobe -
geeignet. Silber-, Quecksﬂber— Kupfer I- und Palladium- -
salze (siéhe"diese)-stéren durch Bxldung elgener farbxger L

Reaktlonsprodukte

theratur Mxkrochemxe 8, 271 (1930) 9, 165 (19 1).. — Feigl,
,,Tupfelrea.ktlonen“ B

Zur quantitativen Bestunmung kann die Fallung m_tttels' :
...Mercaptobenzthiazols. di¢nen.- Der-- gelblichweifle~meist-—---
‘mit Reagens verunre1mgt&N1ederschlag wird zur Aus-
‘waage zu metallischem Gold vergluht

theratur Z. analyt. Chcm 104, 88 (1936). — Prodlnget,
»Organische Fallungsmxttel“ A

3

Kalium

5-Nitrobarbitursiure (Dilitursiure) gibt ‘mit Kalium
cinen wohldefinierten, kristallinen, schwerléslichen Nie-
derschlag, der sich, besonders bei mikrochemischer Aus- -

fithrung der. Reaktion, ausgezeichnet zum Nachweis eig-

net. Die stark verschledene Kristallform der ‘Nieder-
schlige erméglicht eine Unterscheidung des Kaliums von
Natrium, Ammom’ﬁin; Rubidium, Calcium, Barium und
Magnesium. ‘

Literatur: Z. analyt. Chem: I04, 490 (1936).

Gleichfalls zum Nachweis, aber;auch zur beque'rnen quan-

titativen (gravimetrischen) Bestimmjmg dient - Dipikryl-
amin (Hexanitrodiphenylamin)*. Mit Kalium entsteht
ein roter, nach dem Trocknen direkt auswagbarer Nie-

+

HN—=CO
H

{ |
- OC [ 4
[} l<"°:
HN~—CO
S-Nitrobarbitursure

NO,
Dlplltrylamln

derschlag des Kaliumsalzes. Die - -entSprechenden Na-

trium-, Lithium-, Magnesium- und -Calciumsalze - sind -

leicht 15slich. Die Caesiumverbindung ist zwar ebenso wie

die des: Rub1d1ums schwerloslich, aber von anderer Kri-

"stallform als die Kahurnverbmdung, sodaf} ‘bei ‘mikro-
skoplscher Betrachtung * eine Unterscheldung des Ka-

liums und Caesiums moglich ist.- "

theratur Angew. Chem 49, 827 (1936) — Mxkrochemle 4

tionen®.

s

Koba]t

, fvogen. Die Abscheldung kann in Gcgenwart von Nlckel

ka Chrom, Mangan und:. Alumnnum vorgenommen

“*) Bei Dxpxkrylamm ,,Merck“ ist die in der L1teratur angegebene
' Aufremxgung mcht notwendxg

."".
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_265 (1933/34), 18, 175 (1935) — Feigl, »Tupfel_f ak-

: Zur quantitatlven gew1chtsanalyt15chen Bestlmmung kann




8<Nitroso-a-Naphthol

. werden. Sie ist besonders fiir eine schnelle und genaue

Kobaltbestxmmung in Spemalstahlen vorgeschlagen
worden. - .

Literatur: Z. analyt Chcm 98, 402 (1934) — Prodinger,

,,Orgamsche Fillungsmittel®.

Ebenso fithrt die Fillung mit a-Nttroso-ﬁfNaphthol eine .‘
_bestimmte Arbeltswelse vorausgesetzt, zu gewichts-
analytisch brauchbaren Niederschligen. Die Reaktion

mit a-Nitroso-8-Naphthol wie auch die mit dém isomeren

. B-Nntroso-a-Naphthol stellt auflerdem einen hochempﬁnd— _ _.
lichen Tiipfelnachweis dar, mit dem noch 0,006y Kobalt

in einem Tropfen von 10 cmm erkannt w‘erden kénnen
[Bottger]. ‘ : “
Literatur: Ber. dtsch chem. Ges. 18, I 699 (1885), T20, 28_,

(1887). — Z. analyt. Chem. go, 15 (1932). — J- Soc. chem. -

~Ind.; Chem:. & Ind. 34, 641 — Chem. Zbl. r9z5, 11, 491. —

Mxkrochemxe, Emich-Festschrift 29 (1930) — Prodinger,’

»Organische Fallungsmxttel“ — Feigl, ,,Tupfelrea.ktxoncn“

.-.Auch die schon ‘mehrfach genannte Anthramls ure (siche . -
“Blei) ermoghcht eine gew1chtsanalyttsche Bestimmung’
des Kobalts, wenn auch ‘die Anwendungsmoghchke1t ‘
‘dieses Fallungsmittels- seiner geringen Selektivitit wegen
vielleicht etwas beschrinkt ist.- Immerhin sei auf die- -
Méoglichkeit h1ngew1esen, auf dlesem Wege Kobalt maB— L

analytisch zu bestimmen.

Literatur: Z. analyt. Chem. 93, 241 (1933) — Prodinger.,"

»Organische Fillungsmittel®. ;

7Durch Rubeanwasserstoﬂsaure ”wn-d' Kobalf in Forrh :

'Reaktlon findet als Tupfelnachwexs Verwendung, Kup-
fer und Nickel (siehe dxese) stéren allerdmgs durch elgene _
' Farbreaktloncn. ’ coa

;.

theratur Z. analyt. Chem 79, 94 (1930). — Mtkrochcmxe 8 -

239 (1930) — F el gl ’ ,,Tupfelreaktxonen

- den kann. Be

~-erfolgt durch:Auswigen des. getrockneten“Nxederschlags.

Lo
7

Kupfer

Zur quantitativen Kupferbestammung stehen eine gro- -

Bere Reéihe organischer Reagenzien von teﬂwclse aus-
gezeichneter Selektivitit zur Verfugung R
a~Benzoinoxim (,Cupron®) liefert in ammomakahscher
Loésung einen griinen Nxederschlag, der getrocknct und
ausgewogen, auflerdem auch titriert werden kann. Durch

Anwendung weinsiurehaltiger Losungen kann die Reak- -

tion weitgehend spezifisch gestaltet werden. Die griine

Firbung der Kupfcrverbmdung ermoglicht auch d1e An- |

wendung von Cupron in.der Tupfelanalyse. .

}thcratur Ber. dtsch. chem Ges "56, 2083 (1923)- . Bull. Soc:

chim. Belgique 45, 1 (1936) = Chem. Zbl. 1936 I, 3874 [txtn-
metrisch]. — Mikrochemie 77, 127 (1935). — Prod:ngct,
,»Organische Fallungsxmttc “.'— Reigl, ,,Tupfelreaktxonen

Sahcylaldoxml erzeugt einen hellgrunhchgelben ‘Nieder-

schlag, der gleichfalls ausgewogen oder auch titriert wer- .

altung | bestimmter Acidititsgrenze
1a8¢ sich’ atich”

‘Chém. 88, 38 (x932)[neben Ei‘scn] ~ Bull:‘Soc. chim, Belgxque
. 45, 9. (1936) = Chem. Zbl: 7936, I 4473 [txtnmctmsch] —

» esem Reagens: Kupfcr in Gegenwart -
nahezu aller anderen Metalle; erfassen Sahcylaldoxun ist -
- auch brauchbar als Tupfelreagens. : .
‘ Literatur: Ber. dtsch. ‘ciem. Ges. 63, 1§28 (1930) s Z. analyt."»» i

Mikrochemie 9, 424 (2931); 17, 127 (1935). — Prodxngct, E

,,Orgamsche Fillungsmlttcl“ — Feigl, ,,Tupfelreaktxonc
Chmaldmsaure (siche Cadmiuni) fillt Kupfer quanntauv

als bliulichgriines Kupferchmaldmat. Die Bestimmung "

b i b 5

Literatur: Z. analyt. Chem. 95, 400 (1933)- — Mikrochemie.
14 (1935). — Prodxnger, »Organische Fallungsmxttel“ 3

Das bereits bei ,Eisen erwahnte 5 7-D1brom-8-0xychmo-
lin ermoglicht auch eine zuverlissige gravimetrische Be-

snmmung des Kupfers, wobe1 auf’ den besonders med-.‘ ’




(I)!m-'co-ﬁcﬁz-sv

Thionalid -

rigen Kupfergehalt des Niederschlages von 9,59 auf-
merksam gemacht sei. Der storende Einfluf3' von Eisen
und Titan kann durch Anwendung oxalsiurehaltiger Ls-
sungen vermieden werden. Das Verfahren ist im besdn-

deren zur Bestimmung germger Kupfermengen in Wis-

sern vorgeschlagen worden.’

L{.teratur Z. anorg. allg. Chem. 204, 208, 215§ (1932) — Z.
ana]:yt Chem. 78, 113 (1930). — Mikrochemie, Emich-Fest-
schrift 26 (1930). — Berg, ,,Das 0-Oxychinolin ,Oxin™

(1935) (XXXIV. Band der Sammlung W. Béttger, ,,Dxc

chemxsche Analyse®, Ferdinand Enke, Stuttgart).

Thlonahd (Thnoglykolsaure-ﬁ-ammonaphthahd) ist ein

wertvolles, vielseitig verwendbares Fillungsreagens, das
je nach der Arbeitsweise zur einwandfreien Bestimmung

einer ganzen Reihe von Metallen dienen kann. Der Kup--

ferniederschlak; der sich, in Gegenwart von Thallium,

B Eisen, Calcmm, Barium, Magnesium,' Zink, Cadrmum, :

" 'Mangan, " Kobalt N1ckel Chrom," Blei und Alutmmum o

°. erhalten l4f}t, kann entweder getrocknet und ausgewogen -
oder jodometrisch titriert werden. Das Verfahren hefert

=orzug11chc Ergebmsse

ﬂtheratur Ber. dtsch chiem. Ges.' 68 403 (x935) ‘-—'-’Angew' :

- . Chem. 48, 430, 597 (1935). — Prodinger, ,,0 che
“ Fa]_lungsmlttcl“ v » g 3.9 rgams (]

‘Mercaptobenzthlazol und Anthramlsiiure (51ehe Blel)

liefern ebenfalls mit Kupfer Niederschlige, auf denen

- sich gewichts- und maflanalytische Verfahren aufbauen

P:e‘ llung mit Mercaptobenzthiazol leistet u.a. i

4 gute Dienste, wo es sich um dxe Trennung-des :
: »Kupfers von Cadmium handelt.

Literatur: (Mcrcaptobcnzthlazol) Z. analyt. Chcm. 702, 24, 108 .
(1935). — Prodinger, ,Organische Fallungsrmttcl“ —_

~(Anthranilsiure) ‘Z. analyt. Chem. 93, 241 (1933) —, Pro- =~

cdi nger, ,,Orgamsche Fa].lungsrmttel“ e

L4 - — B s

[,

~ Das Rcagcns Kupferron ;wurde bereits bei Alummlum

und emxgen weiteren Metallen erwihnt. Es kann ebenso

zur Filling des Kupfers wie zu dessen- ‘Trennung. von-

Zink und Cadmium bzw. von Eisen Verwendung finden.
Literatur: Z. anorg. allg. Chem. 66, 4.26 (1910); 68, 52 (1910)
~— Z. analyt. Chem. 50, 50 (1911) — Pro dxngcr, »Orga-
nische Fallungsmlttel“

" Die colorimetrische Bestimmung klemer Kupfermengen:
erméglicht Dithizon (siche Blei), und zwar ohne Tren-
nung nebeén simtlichen Elementen aufler Silber und Gold.
~ Bei normaler Makroausfithrung ist di€ Reaktion fir Kup- -
"_fermengen von etwa 5—50% gee1gngt Allekroverfah— .

" ren gestattet sxe, noch | etwa O, 03 v zu erkennen

‘Literatur: Angew. Chem 46 442 (1933);5 47: 90, 685 (1934);

50, 919 (1937)..— ‘Mikrochemie 8, 319 (1930)..~— Prodin-

ger, ,,Orgamsche Fallungsmxttcl“ L= Felgl, ,,Tupfelrcak-- .

—tionen®. . .
Ein anderes, zu colornnetrlschen Zwecken geelgnetes,' :
hochem?ﬁndhches Reagens ist’ Natnumdl thyldxthxocarb-
amat. Es erzeugt eine goldgelbe, mit’ Amylalkohol aus-
schiittelbare Firbung. Zur quanutanven Bestu'nmung von |
Kupferspuren ‘geeignet. :
L1teratur ‘Analyst 54, 650 (1929) =
2923. —— Biochemical J. 26, 1022 (1932) = Chem Zbl. 1933,
I, 3749. — Journ, Amer. chem. Soc. 55, 4524 (1933) = Chem.
Zbl. ro34, 1, /1528.=—Ann. Chim. analyt. Chim. appl. [3] 17,
145 (1935)—="Chem.’ Zbl. 1935, 11, 2708. _
Benzidin (§1ehe Blei) hefert mit’ Kupfer nach Zusatz von _
Kaliumbromid (auch -jodid oder -cyanid) ,,Benmdmblau“,. :
““Diése in erster Linie als Tupfelprobe-gedachte- Reaktion- :
wird zwar von einer Reihe anderer (oxydierender) Me-
-tallsalze gestort, jedoch 1483t sich deren EmﬂuB durch " ge-'
‘eignete ' Arbeitsweise ausschalten. '

Literatur: Z, analyt Chem. 62,369 (1923) e Mxkrochemxe "o,:
. 153 (1936) ~— Fei gl, ,,Tupfelrea.ktxonen . .




a

Ein sehr brauchbares T tpfelreagens stellt die beim ,Ko-
balt’ erwihnte Rubeanwasserstoffsiure dar.*Mit Kupfer
entsteht ein schwarzer Tiipfelfleck, der noch o,006Y.zu
erkennen gestattet. Unter Einhaltung bestimmter Be-
dingungen kann der Kupfernachweis noch neben einem
20000fachen Uberschufl an Kobalt oder (gleichfalls mit
Rubeanwasserstoffsiure reagierendem) Nickel durchge-
fihrt werden. Auch bei gleichzeitiger Anwesenheit von
Kobalt und Nickel in hohen Uberschiissen ist dieser Kup-
- fernachweis anwendbar. :
Literatur: Z. analyt. Chem. 79, 94 (1930). — Mikrochemie &,
239 (1930). — Feigl, ,Tipfelreaktionen”. - .
Abschliefend sei erwihnt, dafl Kupfer I-salze (nicht da-
gegen Kupfer II-verbindungen) mit p-Dimethylamino-
benzylidenrhodanin (siche Gold) unter Bildung eines.
roten Niederschlages reagieren. Die Tiipfelprobe kann
‘mit Mengen bis herab zu 0,6 ¥ ausgefijhrt werden.
I;'ite'r‘.-atur: Chem. Zbl. rgzg9, II, 1330. : . :
Magnesium _ ‘ ]
Makro-. wie Mikrobestimmungen  in “‘gravimétrischer
oder mafanalytischer Ausfilhrungsweise, ebenso® die -
colorimetrische Bestimmung kleiner Magnesiummengen,.

B lassen  sich bequem und zuverlissig, mit 8-Oxychinolin - -

(»Oxin“) (siche Aluminium) durchfithren., Auf Einzel-
~ heiten der vielseitigen Anwendungsart dieses Reagenses -
zur Magnesiumanalyse sei nicht eingegangen. Es ermog-

licht im Gibrigen die Trennung des Magnesiums von den’
- e Alkalien-(darunter-auch-Lithium)-und-Erdalkalien;-der——

“Phosphorsiure und simtlichen Schwermetallen aufler

Kupfer, Cadmium und Zink.: Eines der. co]orix;netrischen__‘? ,

*Oxychinolin-Verfahren ist im besonderen fiir die Magne-
siumbestimmung im Blut, Serum und  Zellgewebe aus-
gearbeitet worden. - '

a8

Literatur: Z. analyt. Chem. 71, 23, 122, 225 (1927); 82 1
(x930); 86, 153 (1931). — J. Pharmac. ghim. [8;] 19, 14
(1934) = Chem. Zbl. 793¢, I, 1844. — Mikrochemie, Pregl-
‘Festschrift 319 (1929); Emich-Festschrift 18 (1930). — Berg:,

. sJDas 0-Oxychinolin ,Oxin™ (1935) (XXXIV. Band. der Samm-
lung W.Bb6ttger, ,,Die chemische Analyse®, Ferdinand Enke,
Stuttgart). . e .

Alkalische Magnesiumlésungen ergeben mit ‘de:m_ Eafb- A

stoff Titangelb eine intensive rote Firbung. {Diese for—

bung kann als empfindliche qualitative Nachweisreaktion

- dienen. Storende Element_é, die entfernt werden miissen,

sind: Zmn, Aluminium, -Arsen, Wismut und Mangan.

" Barium,.Strontium und Calcium erlaubén_ den Nachweis"

noch- bei 1000fachem Uberschufl. Die Reaktion 'i§t,. z. T.
nach geeigneter Maskierung, auch bei ’Anyvesenhext von
Beryllium, Zink, Cadinium, sowie v'op_mrllcht Zu 1_19h§n
Uberschiissen an Nickel und Kobalt anwendbar. Sie er-

moglicht weiterhin eine quantitativ-colorimetrische  Be-
_ 'stimmung von Magnesiumspuren. - SR L
" Literatur: Biochem. Z. 185, 344 .(19_27).‘ — Z an;alyt. Chem 76, o

' 354 (1929). — Mikrocl'tcmic,f.Ern’iwc_h-Festscl'An& 180 (1930)3

.14, 343 (1934). — Eeigll',’,,,Tﬁpfclrcakt_ionen‘,‘.r s S
Mit 1,2, 5, 8-Tétfaoxyénth_1'achinon (Chi‘gal'izar;n) g.s_lehe. _
Aluminium) reagiert Magnesium in ‘alkalischer Losung -

analog dem Beryllium unter Bildung einer kornblumen- . =

blauen Firbung bzw. Fillung. Die Farblacke dCS—Magg§7 :
siums yynd Berylliums lassen sich leicht \.ron?mgnder
unterscheiden, Die Reaktion kann zur quahtaujzen.'Exj-_\
kennung und ebenso zur .colorimetrischen Besttimmung

kleiner _Magnesiumméngen Anwendung -finden.

Literstur: Ber. dtsch. chem: GesI57, 1394 (1974)§760,975 (1927)%

: - Pab .olorimetrische Bestimmung]: — Z
71, 1157 (1938) Eabsolutcolo:runetr;s n ! -
an,alyt. Chem. 76, 354, (1929). — Mxkroc}%cmm, Pr;lgl_-'.l_?est-_‘_
: “schrift 127- (1’929)";'"fEmich-FestSchriﬁ i80".(1930); 12 235 
o .(1933). — Feigl, ,Tapfelreaktionen®. v _
Bei der Einwirkung einer alkalischen Léisungr‘ von -

3

.
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Diphenyléatbazid (siche Cadmium) liefern Magnesium-
verbindungen ein kriftig violettrot gefirbtes Reaktions-
produkt. Von dieser Probe kann vorteilhaft in der Ge-
steinsanalyse Gebrauch gemacht werden. Sie ermdglicht
u. a. auf einfache Weise. eine Unterscheldung zwischen
Dolomit- und Magnesitgesteinen.
Literatug: Z. analyt. Chem. 72, 113 (xl927) — Mikrochemie
2, 18& (1924). — Feigl, ,Tiipfelreaktionen®. ‘

Zum Nachweis auch kleiner Magnesiummengen ist wei-
terhin der Farbstoff p—Nltrobenzol-azo-u.-Naphthol geeig-
net, mit dessen alkalischer Losung entweder ein blauer
Niederschlag oder ein entsprechender Farbumschlag ent-
steht. Die Empfindlichkeit dieser Probe gestattet z. B.
ohne weiteres, den Magnesiumgehalt des Leltungswassers
oder der Asche von qualitativen Filtern zu erkennen.
.Als Tupfelreaktion geeignet. -

" Literatur: M:krpchen_'me rz2; 235 (19'3'3). — Feigl, ,,Tﬁpfel—'
) reaktionen®. EE

~Auch- der Farbstoff Benzopurpurm 1st als Magnesmm—
reagens vongeschlagen worden. = -

Literatur: Z. analyt. Chem. 76, 354 (1929) — Ind Engng
Chem., Analyt Edit.’ 2, 416 (1930) == Chem Zbl." 1930, 11,
3856 : :

'Mangan o S U S -

Gefilltes ManganII-hydroxyd geht in Beruhrung rmt
. Luftindie vierwertige Stufe iber und oxydiert dann Benzi- -
-din zu- Benzidinblau. Die Reaktion ist als Tipfelprobe

ot gee1gnet=~-Fur ‘den- Mangannachwe1s -neben-solchen-an---

deren Stoffen, die Benzidin glemhfalls bliuen, sind beson-
dere Arbextsvorschnﬁen entw1ckelt worden.. -
N L1teratur Chemiker-Ztg. 44, 689 (1920). — Z.  arilyt. Chem.

1 (1921). —-—.M1krochexme I, 74 (1923) -~ Feigl,
,,Tupﬁelreaktlonen - -

l[olybdiin
Molybdatlosungen, d1e mit o, o’-Dipyridyl (51ehe Elsen)

" versetzt sind, liefern bei nachfolgendem Reduzieren mit

Zinn II-chlorid €ine Violettfirbung. Bei geeigneter Mas-

kierung kann die Reaktion auch bei _Gegenwart von

Wolframat angewendet werden. ¥

Literatur: Mikrochim. Acta T, 264 (1937) — Z analyt Chcm
113, 447 (193%).

" Eine andere Nachwelsmoghchkelt fiir Molybdat beruht

~auf ‘dem Entstehen einer Rotfarbupg bzw. eines, roten

Niederschlags durch Phenylhydrazin. Ais Tupfelnachwms

Beeignet. N 4@_
theratut Ber. dtsch ‘chem. ‘Ges. 36, 512 (1903). = Billl Soc.
‘ chxm France [4] 47, 128 (1930) = Chcm Zbl. 1930, I 2281 A

« P

i Feigl, ,,Tupfelreaktlonen

. In mineralsaurer. Lésung 1aflt smh zum Nachwels des

Molybdins das bei,Kupfer* erwihnte a-Benzomoxlm ver-
-wenden. Die entstehende Fillung ist quantltatw. Der
Niederschlag kann zu ‘MoOj; vérgliht und ausgewogen ™
‘werden: , T -
Literatur: tandard Res..g, 1 (1932’) = Chem, Zbl( 7

- 1932, I G See i IR :

Z Natnum

Als recht spemﬁsches Nachwelsreagens, das bcsonders |

" auch fir mikroanalytische Zwecke in Frage’ ‘kommt, sei
‘ Uranylammomumacetat genannt. Es liefert:stark licht-

brechende Kristalle von -charakteristischer- Tetraederform =
Liter atur z. analyt Chem. 50, 263 (xgu)

Zu quantitativen, Best1rnmungen ist das Uranylzmkacetat L
vorzuziehen. Es erzeugt eineigelbe, wig- oder titrierbaré
oder auch colonmetrlsch zu bestimmende Fillung des -

. o
.__1'\\

Phenylhydrazin

Hau ’*!abovatonum der
Ruhrol G. m .b. H Hugo Simnes

Wéfke\—
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Tripelsalzes Natrium-@Zinkl'UranYIaceta.; mit nur i,50/o
. Natrium. - 7 ' :

Literatur: J. Amer. chem. Soc 50, 1625 (1928), 51, 3233 (1929)
— Chem. Zbl. 928, 11, 589; 1930, I, 1184. — Z. analyt. Chem.

70, 397 (1927); 90, 186 (1932) [titrimetrisch]; 93, 100 (1933)

[titrimetrisch]. — Mikrochemie 6, 13 (1928); 7, 334, (1929). —
~ Biochem. Z. 189, 308 (1927) [colorimetrisch]. -+ Feigl,
s Tiipfelreaktionen®.

y
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“Nickel

Zur quahtanven Erkennung wie zur quantitativen Bestlm—
mung dient das bereits bei ,Eisen® erwihnte Dimethyl-

glyoxim ‘(Diacetyldioxim, . Tschugaeffs Reagens),.

das mit Nickel einen volumindsen Niederschlag roter
Kristallnidelchen ‘erzeugt. Der Niederschlag wird nach
dem Trocknen als solcher ausgewogen. Von besonderem

, . Vorteil ist die Reaktion deshalb, weil sie das. Nxckel aud;

in Gegenwart von Kobalt zu erfassen gestattet ‘Als emp—

~findlicher Tupfelnachwels gcelgnet

c.u,-c.:—nou

i CoHgt C=NOH. ...

E:u.. ~ ]
L MNneconm,

a-Benzildioxim

Hy .

H,50,+2 M0

Dkyundlumldlnwlm

Literatur:

theratur :Ber. .dtsch. chem. Ges. 38, 2520 (1905) — Angew
Chem. zo, 834, 1844 (1907); 27, 315 (1914). — Z. gnalyt.
Chem. 8z, 417 (1930). [Nickel neben Kobalt]; 89, 161 (1932)
- [Nickel neben Kobalt]; 9z, 29 (1933) [Laslichkeit desNickel-
Niederschlags]. — Mxkrochemxe 7, 213 (1929); Emich-Fest-

" schrift 125 (1930). — Feigl,. ,,Tupfclreaktxonen .

~ Von noch hoherer Empfindlichkeit ist die im .ubngéﬁ ana-

loge Reaktion mit d-Benzildioxim
Grenzkonzentration 1:5000000. :
Chemiker-Ztg. '37, 773 (1913)3 42,242 (1918) -
_ Ber. dtsch. chem. Ges. 50, 708 (1917) o i

Eme gelbe Fallung ergeben Nickelsalze mit. chyandxa-
midinsulfat (Grofmanns Reagens). Auch diese Re-

- aktion ist in Gegenwart von Kobaltsalzen anwendbar. Sie

.3-2 -

-Di henylg!ygzﬁmz-.-,..;

kann zum Nachweis und zur quantitativ-gravimetrischen
wie maflanalytischen Bestimmung des Nickels dienen.

. .Literatur: Ber. dtsch. chem. Ges. 39, 3356 (1906) [qualitativ]; 4z,

1878 (1908) [qualitativ]. — Chemiker-Ztg. 31, 535, 91z (1907)
[gravimetrisch]; 33, 841, 851 (1909) [Trennungen]. — Z.
analyt. Chem. 69, 232 (1926) [txtrxmetnst_h] — Mnktochctmc
rz, 321° (1933) [utrn.mcu isch].

Oxalendiuramidoxim liefert mit Nickel in verdiinnt-am-
moniakalischer Losung einen orange gefarbten Nieder-
schlag, der; als solcher ausgewogen, gleichfalls eine quan~
titative Bestxmmung ermdoglicht.

H,N+CO*NH-C=NOH

HaN-CO- NH-C=NOH .
Oxatandiuramidoxim’

Literatur: Z. analyt. Chem. 65, 341 (1924./25) —-Ptodxnger,‘ -

,,Otgaruschc Fallungsmxttel“ o

Be1 Abwesenhe1t1 anderer -Metalle kommt endlich auch
di¢" Abscheidung mit Anthranilsiure (s1ehe Blei) in

Frage Die Bestimmung selbst ist hierbei durch Auswagen‘ '

oder maBanalynsch durchzufuhren.

Literatur: Z. analyt Chem. 93, 24T (1933) — Prodxnger, -

,,Orgamsche Fallungsmxtte

Als empfindliche T upfelprobe karm dxe Blaufarbung mit |
Kobalt) . dienen. Er-

"Rubeanwasserstoffsiure . (s1ehc
fassungsgrenze etwa 0,01y Nickel. Durch einen ein-
facher Kunstgriff gelingt der Nickelnathweis auch neben
glelchfalls reagierendem ‘Kupfer und- Kobalt (sxehe
diese).’ Das ,,Grenzverhaltms“ Nxckel Kobalt hegt bel.
etwa 1:480. : :

Nlob

unter Tantal‘ hingewiesen.

. T
#y
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" Auf eine Trennungsmoghchkelt fur Nlob und Tantaf st
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. HaN-CS*NHy"
Sulfoharnstoff

Osmium ‘ B

Zum Nachweis dieses Elements in Form der Verbin-
dungen OsO, bzw. K,OsCl; oder anderer Chioroosmiate
hat Tschugaeff Sulfoharnstoff (Thicharnstoff) vorge-
schlagen. Bei bestimmter Arbeitsweise entsteht eine fiir

Osmium charakteristische Rotfirbung. Ruthenium stort.

Literatur: C. R: hebd. Séances Acad. Sci. 767, 235 (1918) =

Chem. Zbl. rgr8, II, 1081.

Palladlum -

Eine quantltatxve Bestlmmungsmoghchkext bietet die Fil-

~lang mit D1methylgl,yox1m (siche Eisen, Nickel), das in

mineralsaurer Losung einen orangegelben Niederschlag

erzeugt. Dieser kann getrocknet-und als solcher ausge-’
wogen oder zu metallischem Palladium vergliht werden. -
Die Reaktion ist auch fiir den M1kronachwexs des Palla- -

~ diums angegeben worden.

. theratur. Z. analyt. Chem. 52, 101, 660, 740 (1913), 95> 392

< (1933) — Mikrochemie 77, 279, (1935)

Sahcylaldoxm (siehe Kupfer) erglbt in mineralsaurer

Losung einé eigelbe, gleichfalls quantitative Fillung, die
zur gravimetrischen und- mafianalytischen Bestimmung
des Palladiums dierien kann. Das Verfahren 1st zur Tren-
nung Palladium-Platin geelgnet. -

i ""f'”,l:lteratur. Z:analyt. Chém: 95,3927 (1933) “‘Btﬂl -Soc.-chim:

Belgique. 45, 9 (1936), = Chem. Zbl. 1936, I, 4473 [titri-

mett,\sch] — Prodin ger, »Organische . Fa.llungsnuttcl“

7Endl1ch kann zur Absche1dung des Palladmms auch von
~ den Kobaltreagenzien a-Nitro-3-Naphthol und «-Nitroso-
B-Naphthol Gebrauch gemacht werden. Eine quantitative

(gravunetnsche) Bestirnmung ist durch Auswagcn dcr ge-

ol
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trockneten Nicdcrschléiée oder auch durch Verglihen und
Wigen als Métall moglich. Beide Reagenzien eignen sich’
zur Trennung des Palladiums vom Platin.

Li teratur: (a-Nltro-B-Naphthol) Z. a.nalyt Chem. 98, 402 (1934).

Prodinger, ,,Organische Fallungsmittel“. — (a-Nitroso--
Naphthol) Z. anorg. allg. Chem. 8o, 335 (1913) — Pro-
di nger, ,,Orgamsche Fallungsmlttc

Als Tupfelreagens ist'das bereits unter ,Gold* aufgefuhrte

p-Dlmethylammobenzylldenrhodamn vorgeschlagen wor- + ‘
. den. Gold, Silber, Quecksilber, Platin und Iridium stéren

durch ihnliche . Reaktionen. Die stérenden Emﬂusse

konnen durch geeignetes Maskieren bis, zu einem ge-

wissen” Grade ausgeschaltet werden. '

Literatur: Mikrochemie &, 271 (1930), 9,165 (1931) — Fc1g1
,,Tupfclrcaktxonen“

Qnecksﬂber S AT T
Quecksilbersalze hefern mit Dlphenylcarbazxd (s1ehe

'Cadmmrn) und mit dessen Oxydanonsprodukt Diphenyl

carbazon violette ‘bis blaue unldsliche Salze, deren Ent

thcratur C R. hcbd Seanccs Acad Sci. 30, 1561 {{900

34.6 (xgoo) Bull. Soc. Chxm [31 23, 701 (190

¢ Chem: Zbl. 1goo, II, 645. — Z. analyt Chem. 62, 369 (1923
87, 352 (1932). — Mikrochémie 7, 4 4 (1923); 21, 209 (1936).
— Angew. Chem. 39, 791 (1926); 41, 546 (1928) — Fexgl
,,Tupfclrcaktlonc

i p-Dnnethylammobenzyhdenrhodamn (siche Gold) er-

zeugt mit Quecksilber II-salzen einen’ rotvxoletten
. . LT . P e

Ny
v.stehung? in Losungen bestimmter Salpetersaure—Konzen-
_tration fir Quecksilber weitgehend spezifisch ist. Die"
‘Reaktxon ermoghcht emen empﬁndhchen VTupfelnach-

N b
C/°= Ca¥s

. \NH-NH M, -

§
T

LS
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Nlcderschlag, der sxch besonders zur Tupfelanalyse

clgnet. 4 . .
Literatur: Mxkrochcxme 7, 213 - (1929)
rcaktxonen

— Feigl, ,,Tupfcl-

Mit einer Ldsung von DlthlZOII (51ehc Blel) in Tetra-

chlorkohlenstoff geschiittelt, rufen Quecksilbersalze eine
“orangerote Firbung der Tetrachlorkohlenstoffschichther-.
vor. Die Reaktion lif3t sich bei gecxgneter Arbeitsweise
hinreichend selektiv gestalten. Sie stellt einen wertvollen
_qualitativen Mikronachweis dar und erméglicht aucheine
. colorimetrische Bestimmung kleiner Quecksilbermengen.
- Die Reaktion bildet weiterhin die Grundlage. emcs maB- ,
‘analytischen Besummungsverfahrens -
Literatur: Angcw. Chemie 46, 279 (1933); 47, .685 (1934.), 50,
919 (1937). — Z. analyt. Chem. 103, 241 (1935). — Pro-
dinger, ,,Grgamsche I-'.dlungsmxttel“ — Fei gl, ,,Tupfcl—
reaktionen’ .
Gravimetrische Quecks1lberbest1mmungen lassen ;sich :
mit Hilfe .von~Thionalid (siche Kupfer) oder von An-
_thranilssiure (siche Blei) ausfithren. Die Bestxmmung ‘des
Tfuonahdruederschlags 1st uberd1es auf maBanalyuschcm
Wege moglich.
" Literatur: ('I'hmnahd) Bér. dtsch chcm Ges 68, 4.03 (1935) —
Angew. Chem. 48, 430, 597 "(1935). — Prodinger, ,jOrga-

" nische Fillungsmittel”; — (Anthrandsaure) Z. analyt. Chem.
- 101y 85 ?(1935) —Pro dinger, ,,Organische Fallungsmxttc

: Sulfoharnstoﬁ (s1ehc Osmmm) 11efcrt mit Ruthemum in
saurer Losung beim Erwirmen eine kriftige Blaufdr-'
~ bung. Bei Zugabe von iiberschiissigem Ammomak schlagt
" die Farbe nach Rosa um.

Literatur:

Z. anorg. allg. Gﬁcm I38 368 (1924.) — Mlkro—~?
chcmxe 16 193 (1935) L

l

-

 Von noch héhérer. Empﬁndhchkelust ein ahnhchcr

weis mit. Rubeanwasserstoffsdure :(siche. Kobalt)". Auch
mit diesem. Reagcns entsteht beim Kochen in stark salz-

saurer Losung eine tiefblaue: Parbung; die fiir-Ruthenium
eindéutig ist,.und die den Nachweis neben simtlichen

anderenPlatinmetallen gestattet. Diese Moghchkeu: ist be:.

sonders im Hinblick auf die Unterscheidung . der dhn-
lichen Metalle Ruthenium und Osmium wertyoll. .

Literatur: Mikrochemie r5; 295.> (1934.) — Fexgl, ,,Tupfel—
tcaktloncn :

Selen‘)

'Aus salzsauren Losungen fillt Sulfoharnstoﬁ (51ehe Os:

nuum) Selen als charakteristisches rotes Pulver aus. Die
" Reaktion ist auch als Tapfelnachweis- angegebe worden.
" Tellur (siché dieses), das gleichfalls mit Sulfoharnstoff
reagiert, stort die Reaktion: allerdmgs—m,erkhch ‘sodafd
der Nachweis nur ‘bis. zur' {i fachen Tellur-UberschuB
moghch ist. Erfassungsgrenze ‘hierbei: 5y Selen. T

" Literatur: Ann. Chim. applicata 17, 357 (x927) = Chem Zbl.
1927, I, 1870. — Mikrochemic z5, 32 (1934):- .

p Silber .

Ein empﬁndhches M:kroreagens stellt das p-Dunethyl-
aminobenzylidenrhodanin' (siche Gold) dar: Erfassungs-
grenze als- Tupfelnachwels. .0, 02 v Silber. Allerdmgs ist
ders der- Edélmetalle, Rucks1cht”z-{;;1
Literatur: Z. analyt Chem,_74L 380 (1928). — M:krochcxme

_.auf die dhnliche Reaktion exmger anderer Metalle, beson- -

"9 165 (1931)5 72, 235" (1932/33) —_ Fclgl, ,,Tupfelrcak-

tloncn -

1) Selen und Tellur (S 38) wurden aus chdcma&gkcltsgrundcn_

mit aufgcnommen, obwohl es sich ‘hier nicht um Meta.lle im chcm.l.—
schcn Sinne handelt.. ‘ :

A et e o e Bkt e Rttt N B s b A S
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Die Lésung von’ Dithizon (siche Blei) in Tetrachlorkoh-

lenstoff érgibt mit neutralen Silberlésungen einen vio-
lettcn, in Tetrachlorkohlenstoff unl6slichen Nxcderschlag,
mit schwach sauren Losungen eine gelbe losliche Kom-
plexverbindung. Dithizon kann sowohl zum Nachweis als
~ aucH zur quantitativen Bestimmung des Silbers ‘dienen.

Literatnr: Angew. Chem. 46, 442 (1933); 47, 685 (1934); 50, -
919 (1937). — Mikrochemie 8, 319 (1930). — Z. analyt. Chern.’

ror, ¥ (1935) [quantxtanve Bcstu'nmung] — Prodlngcr,
»Organische Fallungsmittel'.
Eine quantitative Bestimmung ermoglicht Thlonahd (sxehe
Kupfer). Besondere Vorteile bietet dieses Reagens bei
der. Tr nnung des Silbers von Blei und Thallium.

Literatur: Bet. dtsch. chem. Ges. 68, 403 (1933). — Angcw
Chem. 48, 4.30, 597 (1935) — Prodin g er, ,,Orgamsche Fal-
lungsmittel®. . i 5

Tantal
Zur quantitativen Trennung von Tantal und Niob kann
man sich vorteilhaft des Tannins bedienen, das unter
- - bestimmten Bedmgungen nur m_lt Tantal ‘einen Nleder—
_ schlag liefert. * :
theratur Analyst 50, 483 (1925), 57, 72, 750 (1932) == Chem
Zbl. 1926, 1, 73851932, 11, 2494; 1933, I, 1658. — - anorg.

allg. Chem: r5r, 221 (x926) —_— Prodlnger, ,,Orgamsche
n Fallungsmittel®. -

Tellur f .

- Sulfoharnstoff . (51ehe Osmium) erzeugt mit 'I’ellux:v je .
nach ‘der Konzentration eine gelbe Fallung oder Fir-
bung Aufler Selen (siche dieses) storen hier Antimon und
Wismut durch eigene gelbe Farbungen, die sich allerdings -
in gewissen Grenzen von der Tellurreaktion unterschei-
den lassen.

Literatur: Ann. Chim. applicata 17, 359 (1927) =3 Chem. Zbl.
- 1927, 1I, 1870. — Z. ana.lyt Chem .82, 289 (1930).
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: Thorium

: 'l‘hullium

Einen qualitativen Parbnachwels fiir- dre1Jvert1ges Thal-
lium, der auch als Tiipfelprobe in Frage kommt, ermog-
licht Benzidin (siche Blei) durch-Bildung von ,Benzi-
dinblau®. Erforderlich ist die Abwesenheit einiger an-

derer Oxydationsmittel, die Benzidin glelchfalls in Benzi-

dinblau iiberfiihren. -

‘Literatur: Chemlker-Ztg 44> 689 (1920). — chgl, ,,’I'upfcl—

reaktionen®. B

Von chhugkelt durﬁc dasReagens Tl'nonahd sein (s1ehe

- Kupfer). Der in natrenalkalischer, tartrat- und cyanid- .
" haltiger Lésung entstehende gelbe Niederschlag ist unter

diesen Arbeitsbedingungen fiir “Thallium spezifisch und

" deshalb z. B. fiir toxikologische Untersuchungea wertvoll.

Erermdglicht auch die gravimetrische und maﬂanalyusche

(jodometrische) Bestimmung. des Thalliums.

Literatur: Angew. Chcm 48, 430 (1935) —zZ analyt. Chem.
709, 305 (1937)-

Eine weitere Moghchkelt der quanﬁtatlven Bestunmung

bietet die Fallung mittels: Mercaptobenzthlazols (siche. -

Blei).

theratur Z analyt. Chem. rog; 88 (x936) — Prodxnger,
»Organische Fallungsrmttel“

5

TZur quantitativen” Bestnnmung kann von-der- Fallungmtw
Phenylarsinsdure Gebrauch gemacht Werden. Die Ab-"

scheidung ist vollstindig, jedoch muf} ein zweitesmal als

. Oxalat gefallt ‘werden, da das Thonumphenylarsmat

schwer in eine einwandfreie Wigeform iiberzufiihren ist.

Literatur: J Amer. chem. Soc. 48 895 (1926) Chem. Zbl.

1926, I, 3498
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¥ Litera

~ Auch Kupferron (siche Aluminium) ist zur quantita- | | ; |
tiven Abscheidung empfohlen worden. . R
Litcratt‘x‘;: Chem. Zbl. 1932, I, 978. — Prodinger, ,,Orga-
nische Fallungsmittel®. ; S
Pikrolonsiure (siche Blei) bildet ein’schwer laslicliles -\ i
Thoriumsalz mit einem Thoriumgehalt von nur etwa. :
180/p. Die Fillung kann zur genauen Bestimmung auch
_ kleiner Thoriummengen dienen. ‘ Lo
Literatur: Z. anaiyt. Chem. roo, 87 (1935). — Prod_ingbcr,
' ,Organische Fillungsmittel®. . o
. Die Trennung des Thoriums von, Beryllium lilt sich »
" nach Schrifttumsangaben mit Hilfe von Tannin erzielen:
Literatur: Mh. Chem. 48, 673 (1927).?-—— Prodinger, ,,O;-A ’
ganische Pallungsmittel®. s o
Titan : : P
~ Brenzkatechin ergibt mit nicht zu véxjdﬁpnteti, s']'éhwaghf"
" sauren Lésungen von "Titansalzen. eine-gelbrote Farbung
oder Fallung. Die nicht sehif selektive Reaktion ist 'yor-
.. wiegend zur Identifizierung geeignet. '
" Literatur: Ber.’ dtsch.. chem. Ges. 42, 4341 (1909);. 68, 1023
. (1935). — Feigl, ,, Tiipfelreaktionen®. ’ :
Eine empfindlichere braunrote Firbung liefert Chromo- -
. tropsiure (siche Chrom) mit salz- oder schwefelsauren
Titanlésungen. Bei Anwesenheit anderer Metalle ist nach
besonderem Verfahren zu arbeiten. o o o
_ r: Berl dtsch. chiem.” Ges: 45,2480 (1912).~—Z. aNOIg.
allg. Chem. r50, 163 (1926). o ~

. Der durch Kupferron (siche Aluminium) erzeugte” Nie- = ¢
derschlag ermdglicht eine quantitative Bestimmung. Fiir
die -Titanbestimmung in Erzen und Stzhlen~ ist eine
Reihe von ‘Sondervorschriften ausgearbeitet /wor‘aep., ‘

Literatur: Z. anorg. allg. éhcm. 87, 375 (1914)'[Timn-Eiscn'-
Aluminium-Phosphorsiure]. — Z._analyt. Chem. .83, 345
(x931) [Titan-Eisen-Aluminium]}. — Ann. Chim. applicata 17,

. 53.= Chem. Zbl. 1927, 11, 719 [Titan-Uran]. — Prodinger,

. ,,Organische Fillungsmittel®. '

Mit 8-Oxychinolin (siche Aluminium) entsteht ein

orangeroter Niederschlag, der zur quantitativen (gravis ..

metrischen oder maflanalytischen) Bestimmung dienen
kann. Das Reagens erméglicht die Trennung des Titans

" von Aluminium, den Erdalkalien und den Alkalien. Es
"kann vorteilhaft zur Bestimmung sehr. kleiner Titan-
'mengen herangezogen werden.. Lo

Literatur: Z. analyt. Chem. 81, 1 (1930). — Berg, y,Das 0-Oxy-
"¢ chinolin ,Oxin® (1935). (XXXIV. Band der Sammlung
W.Bottger, ,Die chemische Analyse®, Ferdingnd Enke,
i Stuttgart). : : R o _
5, 7-Dibrom48-0i‘cy2ihinolin (siche Eisen) erzeF;lgt eben-
falls eine quantitative Abscheidung. Die Bestimmung er-"

- folgt durch Auswigen des getrockneten Niederschlages.
' Lite ratur: Z. anorg,-allg. Chem. 204, 208, 215 (1932). — Berg,~-

,,Das 0-Oxychinolin ,Oxin™ (193 5) [XXXIV.Band der Samm-
lung W:Bottger, ,Die chemische Analyse®, Ferdinand Enke,
Stuttgart]. S e YL

" Dér rote Niederschlag, den Titan mit Tannin ergibt,kann,

auch in Gegenwart einer Reihe anderer Metalle, als
empfindlicher qualitativer Nachweis dienen. An quantita-

‘ tiven'Méglichkeigen;gie-.§i¢ durch diese Fallung bieten,
_ sei die ‘Trennung des Titans von Beryllium erwzhnt. "

Literaturs: Mh. Chem.: ¢8, 673 (1927)- — Prodinger, ;;Or-f
. ‘ganische Fillungsmittel®. =7 ' '

Uran A .
Zur quantitativen Abscheidung kleiner Uranmengen ist

die Chinaldinsiure.(siche Cadmium) vorgeschlagen wor-

den. Der Niederschlag wird gegliiht und als UsOs aus- -

gewogen. -

4 41
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Literatur: Z. analyt. Chem. 95, 400 (1933). — Prodingexj‘, '

,Organische Fallungsmittel. .

Auch die Fillung des Urans mit Tamnin soll. zu befrie-

"~ digenden Ergebnissen fithren. _
Literatur: J. Indian .chem. Soc. 6, 777 (1929) = Chem. Zbl.
. rg30, I, 1505. — Prodinger, ,»Organische Fillungsmittel®.

Vanadin I

‘ Vierwertiges Vanadin reduziert in alkalischem Medium:
Eisen IlI-verbindungen zur zweiwertigen Stufe, deren .

Bildung mit Hilfe von Dimethylglyoxim (siche Eisen)

am Auftreten einer Rotfirbung erkannt werden kann. '
' Die Reaktion ermdglicht bei Abwesenheit bzw. nach dem

Entfernen _:anderér Oxydations- und Reduktionsmittel

und einiger storender Metalle einen empfindlichen Mikro-

nachweis fiir Vanadin. Vanadin, das in finfwertiger

Form vorliegt, 143t sich'leicht zunichst in die erforder-
' “liche vierwertige Stufe Giberfihren. L

Literatur: Helv. chim. Acta 14,-'1266’.'(1931) == Chc;m; Zbl.

1932, I, 1124. — Feigly ,,Tﬁpfelrreaktioni;p_“‘.ﬁ___
Vanadin der dreiwertigen Stufe 1a8it sich mit Kakothelin
(Nitroprodukt -des Brucins von unbekannter Konstitu-
tion) am Auftreten einer. Violettfirbung nachweisen. Die
-~ +  Reaktion ist auch auf Vanadat anwendbar, wenn mit
Z\mk und Salzs_éiure" reduziert wird. Zinn II-salze rea-
* gieren den Vanadin III-salzen analog; sie miissen deshalb
abwesend sein. Molybdate und Wolframate stéren durch

“Bildung eigener bliiiiéf"R"e’dgktionsprodukte:‘ Geeignet-als-- -

Tupfelreaktion.

Literatur: Helv. chim. Acta >14, 1266 {1931) = Chem. Zbl.z932,

I, 1124. — Fei gl, s Tipfelreaktionen®,

Einé andere, Tiipfélreaktion fir drei}yertige_s Vanadin
¢ beruht auf der braunen Firbung bzw. Fillung, die in

PN
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._ Wismut - . B

~

o

salpetersaurer Losung mit 5, 7-Dibrom-8-0xychindﬁn
(siche Eisen) entsteht. Eisen III-salze miissen zuvor ent-
fernt werden. : :

Literatur: Hely. chim. Acta 76, 239 (1933) = Chem. Zbl. 7933,

I, 2981x. — Berg, ,Das 0-Oxychinolin ,0xin““ (1935)

- (XXXIV. Band der Sammlung W. Béttger, ,Die chemische
Analyse®, Ferdinand Enke, Stuttgart). v

; ﬁ.éihnt sei noch die dunkelblauc Fiillung, die Vanadate
“mit Tannin erzeugen. Der in essigsaurem Medium prak-
* tisch unlosliche Niederschlag ist auch zur quantitativen

. Bestimmung vorgeschlagen worden. Die Auswaage er-

~ folgt nach dem Glihen als V,O;. : B
Literatur: Mh. Chem. 48, 673 (1927)- “— Prodinger, ,Or-
' ganische PBillungsmittel®. . o

. ) o . ¥
'Wismut' bildet mit Cinchonin und Kaliumjodid in neutraler
oder schwach saurer Losung ein orangerotes Doppeljodid,

dessen ‘intensive ‘Farbung einen empfindlichen Nachweis - -
des Wismuts ermdglicht. Die Reaktion kann zweckmiflig -

als Tiipfelprobe ausgefiihrt werden. Eine Reihe von Me-

~ tallen beeintrichtigt die Erkennung_dﬁfch;.e'gehe Farb-

reaktionen. Wird die Probe jedoch- durch Tipfeln auf
Papier ausgefiihrt; so gelingt der Wismutnachweis in ge-
gewissen Grenzen auch nebén diesen stérenden- Ele-
menten. - - - ‘ - ' L B

Li‘t%:cra.t‘u r: Z. analyt. Chem. 62, 369 (x923); 104, 30 » (1936‘3’ g

_ . [Stérwirkung 3'{1der‘c£ }'ovnen]. — Feigl, T iafel:eaktiongn“.

Dimethylglyoxim (siche Bisen) erzeugt in ammoniaka

scher Losung einen kriftig gelb gefirbten vpl;iminﬁsen

' 'Niederschlag. Zum Nachweis geeignet. .

‘L.iterat_ur +Z. analyf. Chem. 72, 11 (1927). — Cher::gist-Analyst
23, 8 (1934) = Chem. Zbls 7934, II, 289. ¢ B
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Zum Wismutnachweis kann man sich weiterhin des Sulfo-

harnstoffs (siche Osmium) bedienen, der in salpeter-
saurer Losung eine charakteristische hellgelbe Firbung

_hervorruft. Die Reaktion diirfte wegen ihrer guten Sélek-

tivitit von Nutzen sein. Sie ist auch zur quantitativ-colori-
metrischen“Bestimmung kleiner Wismutmengen vorge-
schlagen worden. ' L
Literatuf: Z. anorg. ai]g. Chem. 216, 386 (1934)- * Chemist-

§ Analyst 23, 8 (1934) = Chem. Zbl. 1934, 11, 289. — Z. analyt.

Chem. 94, 161 (1933) [colorimetrjsche Bestimmung]. -
: i B T T )

Aus nicht zu stark sauren Wismutlésungen erhilt’ man
auf Zusatz von Pyrogallol (siche Antimon) eine kristal-

* line gelbe Fillung, die zum Nachweis und auch zur quan-

titativen (gravimetrischen)” Bestimmung dienen kann.

Als Vorteil der sehr selektiven. Reaktion sei vermerkt,

dafi sie auch von gleichzeitig anwesendem Blei nicht be-
eintrichtigt wird und damit eine: einfache Trennung von
Antimon und Blei ermoglicht. '

Literatur: Z. analyt. Chem. 65, 448 (1924./25); 106, 36 (1936)—~

~ Mikrochemie 2, 186 (1924). — Prodinger, »Organische
Filluhgsmittel“. o . T
. . .

- Als” vorwiegend quahgii:ati_ve‘é -Reagens ist Thionalid .
“(siehe Kupfer.) zu nennen, mit dem sich .die Bestim-

mung des Wismuts und seine. Trennung von vielen Me- .
tallen, wie Blei, Cadmium, Zink, Mangan, Kobalt, Nickel,
Eisen, Thallium und anderen gewichts- und maflana-

lytisch genau durchfiihren 1483t -

Literatu r“:“.’Bc.r;"“‘dtsi':hr“'chem;" Ges: 68," 403~ (1935).-— «Ang'ew. i
Chem. ¢8, .439, 597. (1935)- — ‘Prodinger, ,Organische.

b

" Fallungsmittel*. :

Weitere Fiﬂuﬁgsré'ﬁgenifen fiir qﬁafltitative Zwecke sind
- Kupferron (siche Aluminium)™und Mercaptobenzthiazol

(siehe Blei). Die Niederschlige werden in beiden Fillen
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. Literatu riZ.. Aanaly.t.,‘_Chc_.f_.n

=

zu BizO; vérgliht und ausgewogen. Die Verwendung
von Kupferron-als Fillungsmittel ermdglicht eine Reihe
wertvoller ‘Trennungen. . -
Literatur: (Kupfcrr_on)' Bull. ch.lcfxim."ﬁclgiquc 37, 267 =

Chem. Zbl: rgz8, II, 2670. — Prodinger, ,Organische

Fillungsmittel“. — (Mcrcaptobenzthinzol) Z. analyt. Chem.
; rog, 88 (1936). — Prodinger, ,,Organische Fallungsmittel“.
Als giiristig hat sich die Abscheidung mit. 8-Oxychinolin |
(sieche Aluminium) bei Gegenwart von Jodwasserstoff-

" siure erwiesen. Der aus.mineralsaurer Losung ausfal-

" lende feuerrote Niederschlag von wismut-jodwasserstoff-
saurem 8-Oxychinolin bietet die Moglichkeit eines emp-
findlichen und selektiven Nachweises (Grenzkonzentra-
tion etwa 1:1000000), zugleich auch einer genauen und
_einfachen maf3analytischen Bestimmung kleiner Wismut-

! mengen. Zur Auswaage scheint der Niedersihlag des

Doppeljodids allerdings nicht geeignet zu sein.

* gL

Literatur: Ber. dtsch. cthém:Ges. 60, 1664 (1927). — Z. analyt.
. Chem. 99, 402 (1934)3 103, 261 (1935). — C- R. Soc. Biol. 109,

. .79 (1932) = Chem. Zbl. z932, 1I, 1809. — Berg, ,Das
*  o0-Oxychinolin ,Oxin*“* (1935) (XXXIV. Band der Sammlung
-"W.Béttger, ,Die chemische “Analyse®, Ferdinand Enke,
TT'Stuttgart). £ SR sy »

Bei Abwesesiheit:von Halogeniden ist eine Fallung auch

. mit 8-Oxychinolin allein mglich, die inidiesem Fall zum.
_ normalen Komplex Bi(C,HgON);-H,O fithrt. Die Be-.

stimmung erfolgt . durch Auswigen des. Nigderschlégs
oder durch Titration. . =

Endlich kann auch das. unter ,Cadmium’ genannte
Naphthochinolin zur quantitativen Abscheidung des Wis-
muts dienen, doch sei -diese. Moglichkeit: mehr der. Voll-
standigkeit wegen erwihnt, da die Bestimmungsmethode
mittels dieses Reagenses mit “gewissen . grundsitzlichen

S 45
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. Zink

i
Mingeln behaftet ist und nur in der Hand sehr geiibter
Analytiker verlifiliche Resultate erwarten 1afit. _
‘Literatur : Z. analyt. Chem. ro3, 88 (1935). — Prodin ger,
,,Organische Fallungsmittel®. : - o

Woliram
Aus Wolframatlosungen scheidet Benzidin” (siehe Blei)

das Wolfram quanititativ als Benzidinwolframat ab. Ana-
log fillen Cinchonin bzw. sein Hydrochlorid (siche Wis-

“mut) , Wolfram als Cinchoninwolframat.- Beide Nieder--
- schlige konnen -zur Bestimmung des Wolframs dienen.

_-_S'ie werden gegliiht und als WO, ausgewpgen.: ot

'L:Liter atur: (Benzidin) Ber. dtsch. chem. Ggfs.‘ 38, 783 (x9ps5). — t

(Cinchonin) Ergng. Min. J." 106, 27 (1918). .

Zur quantitativen Fillung, besonders in stirker -chlorid-
haltigen Losungen, wird als Reagens auch Tannin' bei
Zusatz von Cinchonin angegeben. Der Niederschlag wird
auch in-diesem Fall zu WO, verglitht. . - -

_’3Il.ité“ratur:-Ana1yst 52, 504 (1927) = Chcm Zbl. 1927;‘.11; :

‘2621 — Z. anorg. allg: Chem, 169, 326 (1928). | :

Fiir quantitative Zinkbestimmungen steht an Reageﬁzieﬁa

zunichst Chinaldinsiure (siche Cadmium) zur  Ver-
. erzeugte Niederschlag von Zink-

 chinaldinat wird bis zur Gewichtskonstanz getrockniet. Die
Fillung, die auch fir Mikrobestimmungen in - Frage

kommt, gestattet die Trennung des. Zinks von Mangan,
Mraggesiu'm', Calcium, Barium, Strontium und Phosphor-

[

.~ saure, in tartrathaltiger Losung auch von Eisen, Alumi-
" nium, Uran, Beryllium und ‘Titan. : '

46

Literatur: Z, analyt. Chem. 95, 400 (1933); 100, 324 (1935).—
Mikrochemie r7, 1x (1935); 18, 89 (1935). — Prodinger,
,,Organische “Fillungsmitte “. : o '

8-Oxychinolin (siche Aluminium) fallt Zink quantitativ-

als griinlichgelben kristallinen Niederschlag, der sich
ebenfalls auswigen oder auch sehr genau bromometrisch

" pestimmen lafit. Durch Fillen aus natronalkalischer L&-

_ schlagsmengen (5—30 1) lassen sich mit Phosphor-Wolf-
* ram-Molybdin-Siure befriedigend genau colorimetrisch

| -Die griine LiSung ‘voh Dithizon (siche Blei) in Tetia-
- Iosungen--purpurrot.... Die_auflerordentlich empfindliche e

- gestaltet werden. Sie ermoglicht auch eine direkte quan- - i

sung kann eine einfache Trennung von den meisten an-
deren Metallen erzielt werden. Sehr kleine Nieder-

bestimmen. ¥

,Litcratu—x.-; -Z. analyt. Chem. 71, izz, 171, 225' (1.9274) 3 76
“191 (1929) [Zink-Manganl; 82, 366 (1930) {coldrimetrisch]. —
Pharmac. Weekbl. 68, 93 (1931) = Chem. Zbl. "1931; 1,
1036 [Zink-Blei]. — Berg, »Das 0-Oxychinolin = ,Oxin
(r935) (XXXIV.Band der Sammlung: W.Bottger, ,Die che-
mische ‘Analyse”, Ferdinand Enke, Stﬁttgart).' IO
Auch Anthranilsiure (siche Blei)’ “kommt ‘als Fallungs-
- - e - o .y 4 - e
reagens, und zwar fiar Makro- und Mikrobestimmungen,

in Frage.” Neben der gew1éhtsrh§ﬁigen ‘Bestimmungs-

weise .durch Auswigen des Niederschlages bestéht die .

(oglichkeit, das Zinkanthranilat mit Bromid-Bromat zu

titrieren. _ : .

Titeratur: Z. analyt. Chem. 9z, 332 (1933)- — Mikrochemie '8,
53 (1935). — Prodinger, ,,Organische Fillungsmitte “.

chlorkohlenstoff farbt sich beim Schiitteln mit Zink- .
Reaktion kann durch geeignete Maskierung spezifisch:
titative Bestimmung auf maflanalytischem ‘oder .colori-
metrischem Wege und zwar neben simtlichen Metallen.
Es séi erwihnt, dafl nach Fisi;mher und Leopoldi.

,-“‘ - ¥
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" salze reduziert wird und dabei nach Violett bis Rot um-

- ‘nennen. .

Zinkspuren in anderen Metallenbis herab zu Hundertstel-,
teilweise sogar Tausendstel-Prozenten erfait werden
‘ kénnen. T N _
Literatur: Angew.. Chem. 47, 685 (1934); 59, 919 (1937). —
Z. analyt. Chem. 97, 385, (1934)5 r00, 385 (1935); 107, 241
(1936). — Mikrochemie §, 319 (x930). — Ind. Engng. Chem.,
Analyt. Bdit. 9, 127 (1937) = Chem. Zbl. 1938, I, 381. —
Beigl, ,Tiapfelreaktionen®, N

P

Zinn - f :
Toluol-3;4-dithiol (,,Dithiol.“) liefert mit Zinn II-salzen

¢ in stark saurer Losung einen roten ‘Niederschlag-bzw.

Yolvol-. :':_d"m": eine. rotliche .Firbung. Die Reaktion kann zum qualita-

stimmten Arbeitsweise auch zur colorimetrischen Bestim-
mung kleiner Zinnmengen vorgeschlagen worden.
vLi{eratur: -Analyst 61, 242 (1936); 62’,—66;1‘;‘(—1937) == Chem.
] Zbl. 7936, 11, 65957938, 1, 668 [colorimetrisch]. S
‘Von qualitativen Reagenzien sind weiterhin Diazingriin
* (Diazingriin S), Kakothelin' und -thgthylleoxim}i;.

NN

: vDiazing}rii'n Sist eih'blauer\.Azbfarbstoff, dcr‘.duréh»Zinn II-

schlagt. | - -

Literatur: Z. analyt. Chem. 74, 225 (1928). —/

_Kakothelin reagiert mit zweiwertigem Zinn in gleicher
' Weise, wie dies bei ,V ! - -, Die ent
stehende Violéttfirbung ermoglicht einen empfindlichen. - .

ist. Die ént-

Tiipfelnachweis. . \: ‘

Literatur: Ind. Engng. Chem., Analyt. Edit. 7, 26 (1935) =

' Chem. .Zbl. 1935, 1, 3820, — Chem. Zbl. 7936, II, 1979. —
Feigl, ,Tipfelreaktionen®. S

i
k

_ Litcratﬁf: J. Amer, _chcm.‘ Soc. 55, 3945 (1933),

tiven ‘Nachweis dienen. Sie ist unter Angabe €iner be=~. -

Auch Dimethylglyoxim (siche Eisen) kann zum Zinn-

Nachweis dienen. Es handelt sich um die analoge Reak-

“jow, wie sit fiir Vanadin IV-salze (siehe dort) angegeben

wurde: Zinn II-salz reduziert dreiwertiges zu zweiwer-
tigem Eisen, dessen Entstehung das Reagens durch Rot-

firbung anzeigt. ' B

Literatur: Chemiker-Ztg. 23, 861 (1919)-

Quantitativ 143t sich Zinn mit Phenylarsinsdure (siche

Thorium) bestimmen. Der Niederschlag wird gegliiht

und, als SnO, gewogen. Zirkon und Thorium fallen

mit aus. e :

P

— Chem. Zbl.

; 1934» I, 1678. -

-Zirkon Ce—

n

" Die vorstehend erwihnte Phenylarsinsdure ist auch-zur '

quantitativen Zirkonbestimmung geeignet. - _ :

Literatur: J. Amer. chem. Soc.. 48, 895 = Chem. Zbl. ‘1926, I, .
3498. — Techn. Mitt. Krupp, 3, 1 (1935) = Chem. Zbl. 1935,
11, 24x10. - ) - .

‘Zu qﬁantita‘tiven Zwecken ‘kann weiterhin. Kupferron

(siehe Aluminium) - verwendet - werden. Das Reagens

" ermoglicht die Trennungen Zirkon?Alumixliqm und Zir-
‘kon-Uran.” B ' ' '

Literatur: J. Amer. chem. Soc. 39, 2358 (1917) = Chem. Zbl.
‘ 21918, 1, 47 5._——Gaz’z.>‘chii'h. ital. 57, I, 285 == Chem. Zbl. rgz1,

IV, 559- ’ v

: lizia-';jn‘-undlAlizaﬁn»s,»uefem»wie.rﬁitLAlgnain'iunA;(siehg_-w;,m_m_M‘,_'__
~ dieses) einen roten Farblack, der einé empfindliche Nach-
- weismoglichkeit bietet. Auch als Tipfelprobe geeignet.

Literatur: Chem. Weekbl. 27, 404 (1924) = Chem. Zbl. 1925,
' 1, 133. — Mikrochemie ¢, 199 (1926). — Feigl; ,, Tiipfel-
reaktionen®. et .

AY
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Versetzt man eine salzsaure Zirkonlosung mit -Nitroso-

a-Naphthol (siehe Kobalt), so erhilt man eine kriftige

-R.otféirbung. Als Tiipfelnachweis ' ausgefiihrt, gestattet:
die Reaktion 0,2 v Zirkon zu erkennen. Das isomere -

aTNifroso-B-Naphthol ist fiir den Zirkonnachweis- we-

niger geeignet, da sein Zirkonylsalz eine unscheinbarere

griingelbe Fiarbung besitzt. ' )

Literatur: Chem. Zbl 1924, I; 2531. — Feigl, ,, Tipfelreak-
tionen®. B
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Organische Metallreagenzien ~Ierd-

Name des Priiparates

Ahzarm fir die M.tkroanalyse .
Alizarinsulfosaures Natrium fir dx.
Nhkroanalysc .
Ammobenzoesaure, ortho (Anthraml-‘
saurc) zur Analyse .
Anthramlsaure siche Armnobcnzocsaure,

&

ortho- . -
Aurintricarbonssure (Ammomumsalz)
zur Analysc .

Benz1dm zur -Analyse und far die
‘Mikroanalyse . . L

Benzildioxim, -a- (D1pheny1glyox1m, a-) -
zur Analyse .

’Benzomoxxm, a- (Cupron) zur Analyse
. Cu Mo

und fur die . Mikroanalyse ..
Benzopurpunn fiir die Mikroanalyse
Brenzkatechin fiir die Mikroanalyse"

Chinaldinsiure zur Analyse und fir die _

MJkroanalyse Lo .
Chromotropsaure ‘fir die Mkroanalyse
Cinchonin .
Cmchomnhydrochlorxd fur d1e M1kro—

- analyse
Diazingriin fir die, I\/hkroanalyse

5y ?-D:brom—S—Oxychmolm_ (Bromoxin)._

zur AnaLyse und fir die Mlkro--
analyse
Dxcyandmmzdmsulfat zur- Analysc
Dxmethylammobenzyhdenrhodanm zur
Analyse und fiir die Mxkroanalyse

{

Zam l\achweis bzw. zur,
Bestimmung von:

Vat ze .
Az

1

Pb Cd Co Cu Ni Hg Zn

Al Be
Pb Ce Cr Au Cu Mn TI' W
Ni

Mg -

Ti

Cd Fe Gu
Cr Ti ..
Bi
W

5_n

Fe CuTi V.

- Ni

Au Cu Pd Hg Ag




Dxmcthylglyoxxm zur Analysc und fiir
die Mikroanalyse . . . s

1,8-Dioxynaphthalin-3,6- dxsulfosaure
siche Chromotropsau;e
Diphenylcarbazid fiir die Mikroanalyse .

die Mlkroanalyse .
Diphenylthiocarbazon (Dxthzon) fur d1e
© Mikroanalyse

Dipikrylamin (Hexamtrodxphcnylamm)
zur Analyse und fur die Mkro—\

analyse -
@, a,-Dxpyndyl fir dxe Mlkroanalyse
"Dithizon siehe Diphenylthiocarbazop

Isonitrosoacetophenon fiir die Mikro-
analyse

Kakothelin fiir die Mlkroanalysc .

o Kupferron fiir die Mikroanalyse .

Mercaptobenzthiazol zur'Analyse und
“fiir- die Mikroanalyse :
Morin fiir die Mikroanalyse .
8-Naphthochinolin ‘(Naphthin) zur
Analyse .
Natnumdlathyldxthlocarbamat fur d1e
Mikroanalyse

-Natrmmrhodmonat zar Analyse

5-Nitrobarbitursiure (Dilitursdure) zur
Analyse und fir die Mikroanalyse -

p-Nltrobenzol—azo a-Naphthol fur die. - A

‘Mikroanalyse” ;
Q- N1tro—B-Naphthol zur Analyse
N1trophenolars1nsaure fir dle Mxkro- »
analyse s
a-Nitroso- B—Naphthol zur, Analyse und ‘
fur die Mikroanalyse . '

52

Y

Fe Ni Pd V

: . Cd Cr Mg Hg
Diphenylcarbazon zur Analyse und fiir '

Hg

Pb Cd Cu Hg Ag Zn

K

Fe.
V Sn

Al Fe Ga Cu Th Ti

Pb Cd Au Cu Tl Bi

CAL L

'
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: éulfoharnstoﬂ' fir die Mxkroanalyse
~ Sulfosalicylsiure zir Analyse..
“Tannin zur Analyse . -

B-Nxtroso-a-Naphthol fiir die Mikro-
analyse . e e
Oxalendiuramidoxim zur Analyse .
8-Oxychinolin (Oxin) zur Analyse und
fiir die Mikroanalyse
-Phcnanthrolmhydrochlond fir dte
Mikroanalyse . .
Phenylarsinsdure zur Analyse .

».Phenylhydrazm zur Analyse und fir dlc

Mlkroanalyse

Plkrolonsaure zur Analyse . . . -

Pyrogallol, doppelt sublimiert, zur Ana—
lyse und fiir die Mikroanalyse .

. Rhodamm B fir die Mlkroanalyse .

Rubeanwasserstoffsaure fir die “Mikro:
analyse

| Salicylaldoxim zur Analyse und fur d1e

Mikroanalyse .

1,2, 5, 8-Tetraoxyanthrachinon . (Ahzarm-

. bordeaux, ‘Chinalizarin) zur Ana- -

. lyse und fur die. Mlquanalyse
Tetraoxychmon—dmatnumsalz zur
Analyse

’l‘h.\oglykolsaurc B-ammonaphthahd

_siche’ Thionalid’
Thionalid zur Analyse .

}z"

- -Titangelb-fiir -die- l\lhkroanalyse

‘und fiir die Mikroanalysé ..

Uranylammomumacctat fiir dlc M1kro-

-analyse . .
Uranylzmkacetat fur dle Mlkroanalyse :

Ni
Al Mg Ti Bi Zn

Fe
Th Sn Zr

Mo :
Pb Ca.Th

Sb Bi

sb

,boCuNi Ru
=, o

Cu Pd

" Os Ru Se Te B1
“Fe o
. Al Fe Ga Ta Th Ti U V W

Al Be_Ga Mg »

Ba

Cu Hg g Tl B1
Toluol-3,4-dithiol (Dithiol) zur An lyse o

'Sn:

Na
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“

Dimethylglyoxim zur Analyse und fiir .o
die Mikroanalyse . . . . . Fe Ni Pd V Bi Sn
1,8-Dioxynaphthalin-3,6- dlsulfosaure ' ’ )
siehe ‘Chromotropsdure -

Diphenylcarbazid fiir die Mikroanalyse . Cd Cr Mg ,Hg’

Diphenylcarbazon zur Analyse und fiir
. die Mikroanalyse .. . Hg
D1phenylth.10carbazon (D1thxzon) fur d1e ' i
‘ Mikroanalyse . Pb Cd iCu Hg Ag. Zn
Dlplkrylamm (Hexamtrodlphenylamm) -
"~ zur Analyse und fiir die Mikro-
analyse = . . . K
«, o’-Dipyridyl fir dxe Mxkroanalyse '
1_?_2§/t'h1zonb siche Diphenylthiocarbazon
Isonitrosoacetophenon fiir'die Mikro-
analyse

Kakothelin far .dle Mlkroanalyse .

Kupferron fiir’ die Mikroanalyse . .: Fe Qa_.Cu Th Ti-Bi Zr|

Mercaptobenzthiazol zur Analyse und
fir die Mikroanalysé ..
Morin fiir die Mikroanalyse . °
_ B-Naphthochinolin (Naphthin) zur
" Analyse .
Natr1umd1athyldzthmcarbamat fur dxe
Mikroanalyse S
Natr1umrhod1zonat zur: Analyse o
_ —N1trobarb1tursaqre_ (Dilitursiure), zur
Analyse und fiir die Mikroanalyse .
p-N1trobenzol—azo a—Naphthol fur d1e
‘Mikroanalyse .
-N1tro-[3-Naphthol zur Analyse i

Cd Au Cu Tl Bi

‘ N1trophenolars1nsaure fur die M1k1o-

analyse’

a-Nitroso-B=Naphthel zur Analyse und

fur die Mlkroanalyse .

B;Nitroso-a-Naphthol fiir die Mikro-

analyse e e

v Oxalendiuramidoxim zur Analyse .
8—Oxjychinolin (Oxin) zur Analyse und
~ fiir die Mikroanalyse .o

o-Phenanthrolmhydrochlorxd fir- die

"Mikroanalyse .
Phenylarsingdure zur Analyse . i
Phenylhydrazin zur Analyse und for die

_Mikroanalyse .. . . & - - -

"Pikrolonsiure zur Analyse .

Pyrogallol doppelt sublimiert, zur Ana—
lyse und fir die Mikroanalyse .

Rhodamm B fur die M1kroana1yse .

Rubeanwasserstoﬁsaure fur die Mikro-

: analyse

Sahcylaldox1m zur Analyse und fur dxc
Mikrodrialyse

Sulfoharnstoff fir “die M1kroanalyse

Sulfosahcylsaure Zur Analyse R

Tannin zur Analyse . ..

1,2, 5, 8-Tetraoxyanthrachinon (Alxzarm-

. bordeaux, Chinalizarin) zur Ana=

. lyse und fiir die Mikroanalyse .

: Tetraoxychinon—dinatritimsali zur”

Analyse

’ Tmoglykolsaure-B—ammonaphthahd '

siehe ‘Thionalid ™
Thionalid zur Analyse .-

LN

und fiir die Mikroanalyse .

. Uranylammomumacetat fiar d1e M1kro-

analyse . . e
Uranylzmkacetat fur dxe Mlkroanalyse .

1

‘Ni

Al Mg Ti

. Fe

Th Sn. Zr

Mo .+
Pb Ca Th-

Sb Bi

Sosho T

Co Cu Ni Ru
Cu. Pd

Fe

T1tangelb Afiir-die Mxkroanalyse e
"Toluol-3,4- dithiol (Dithiol) zur-Analyse

Os Ru.Se Te Bi

Al Fe Ga Ta ThTi U V. W

Al Be Ga Mg
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