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Probenent niafh ne. . j |

Es sind susschlieflich éie”nachstehend angefﬁhrten-rrebagerate'

und ‘Werkstoffe zugelassen.Die Anwendung anderer Werkstoffe -

veeintrichtigt das Priifergetnis und stellt iberdies ein Gefahrens
elotShAs o - b N,

S
Erforderliches Prcbegergt: o S o ,
a.) fir Probenentnshme sus Behdltern: - e

: | Starkwandige G;aaflaschep(Pulverflaschen)jmiﬁ'etwa~-'
i} 250 bis 300 cem Inhalt,an Aluminiumdraht’ (Reinhelts~

gred 99,5 %) oder Pe-Ce Schnur befestigte - -

b.) Pur Probenentnahmefaus'EisenbahnAKeSSelwagen:

 An beiden Enden sich verjingendes Glasréhr(pipetten- -
formig),Durchmesser etwa 40 mm,Iénge etwa 300-400 muy:

aQE  an 2 m langem Kunststoffschlauch befestigte o
l_éf30 o Zulassigeéxﬁnstatoffe:‘Opanol,Mipolam,Wack_rvigol.'

Die nach a.)_oder~b.) gezogenen Probenmengen sind in gut gereinig-
ten wnd getrdclkmeten Spezialflaschen aus Jenaer Glas einzufilllen
and bis zur Durchfiihrung der Untersuchungen vor Licht und Werme

Probenreste die niocht élsunﬁckstellmusterAaufbewaurt'werdenmﬁs» B
sen,sind durch Vermischen mit der:nindestens.2o-fachen'Mbnge Wag=
ser und durch M2sgleBen in dle Abfluﬁle‘i‘cung.zu\vemich.’cen;-~5 L

o wes s em we
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Bestimmung der chhte‘

Allgg ines' Smtliche Gerste sind bed jeder Bestimmung mup in vollkommen |
" gauberen und trockenem Zustend mit benutzen. Sie sind sofor‘b

nach Benutzung durch grindiiches Aussptnen nis

... nigen, mit einem geuberen Tuch sorsf¥ltig suszutrocknen bzw.
en der Iuft trocknen zu lassen wnd staubsiohez* au:ezubewahren.

I, ) Bestimmun& der. Dichte mi’a dem Ar&ometer. B
| a.) Erforderliches Gertts . .t

Aréometer, | Skelenumfang etwe 1 330 - g v, 1 14220 o
. 1,260, mdglichst in 1/2000 getéllt, am% i geeiohl, = -
- fl.‘hemometer in 1/10 Teilung, emtlich ee:lch‘ko
' ‘ Standgldser moglichst ‘aus enaer GarH: eglaa 20«.
b.) Bei: der Untersuchung besonders zu ‘beachlens
- T Yor endglil t1ger Ablesung des spez.mtea 18t das
" Ar*cmeter noch eimmel kurz aus der Filissigkeit zu zishen,
7 um'ie inzwischen en dem' Teuchkérper angesetzten Gaab;wau
" ' chen'su entfernen, Das ArHometer ist sodarm sofort wﬂ.eder
- in-die Flisesigkeit einzusenken.
;0 .. .. Bel der-Ablesung der Dichte ist die vierte Dezimala zu
S ST ;schﬁtzen und bel dex Berechnung zu berﬂcksichtigeno

T
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gsser zu rei~
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Angabe und Berechhung der Dichte;
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TR T P IO ST it

- Angebe erfolgt ausschlieBlich bei 20°¢ 1n drei. nezimalen.

‘ ‘5Der Temperaturkoeffiz:.ent ist 0O, 001’:3.’111' 1%. Bei der Verwendung

"' yon ArHometern,die bei 15°C geelcht sind,ist vom. abgeleseneu
" Wert 0,001 abzuziehen, ,

Die Thermometerkorrektion ist zv. beachteno ;

SR , ohr-West 8. sche _aage mit Zubehﬁr. Ll
.7 ur ‘Befestiguns des’ Senkkbrpers ‘darf mur. V 2 A~ odey
" Aluniniun’' Draht - (Reinheitsgrad 99,5) verwendet werden!
by ghgrzgomegeg in 1}{10 :Egilung,, amtligh ggﬁ;-ioh‘u. :
) Bel der Untersuchung besonders: zit beachtens a
Die den Mmftriecb verstdrikende Gé&?iﬁéeubiﬁihng beeinw
o dea . tréchtigt die Genauigkeit der Messung, ,q‘_ hnell o8 Arbeiten
S 1’487*;;:';’5dahe1\ ex‘forderlich. L Rt
oo De siie Dichts der zu’ untersuchenden A ,glgkeit ﬂher
15000 eet,ist die zweite Ausfertigh ng jes grUBten :
8 ':-fReii:ersp uf don Teilstrich 9§ 'des Waage ns: zu hﬂ.ngen |

. {. :
o ahip’é ".;.;der Festlegung- der Dich\':e ‘somit- 0,,9‘;-; -
’;_Da"’-die'ZuVerJ.éssigkeit der Wertie, nieh ,_,immer awahr o=
stet ist (Gasblasenbildung), ist: dies,e‘-;‘iMethode mur bedm
* Fehlen geeigneter -geeichter. Araometer,, ults; -

III.) Dexr: Reinhei'bsgrad lasst ‘sich aus. dem’ nachw'?il ) oder 1%.) o

- mittelten 8pez.Gewicht mit Hilfe:der "Anlage zu Prufvom
“sohrift 3010" ermitteln, o
x) Temperaturkoeffizient fiir D2 R = 0 00075 fir 17C,

| . [
ne Seapebes or Y 4 L i ) .
. i
v
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| | Analysendurehfithrung:

gewogen und aus
Nach Entfernung
%00 cem Erlenmeye

Th des verher verschloss
Pipette aus der zu untersuch
end 200 bis 300 mg)gegebe

es Deckels wird dag Wigegldsch
rkolben gebracht.

. i . ! . ! S :
(gestellt gegen Ea20204-ﬁatriumoxalat n.Shrensen) g

2. )vordiinnbe H,80,( 1 Teil H,S0, konz. und 4 Teile H0% - ©

en gewogene Wagegles werden mit einer kleinen
enden,gut durchmischten Probe sechs bis
n,verschlossén wieder

cn vorsichtig in einen

Nech: erfolgten Zusatz von 150 ecm

i)

- dest.Wasser und 50 cem §'Schwe:t’elsau,’ere 134 wird unter Bferem Umschwens
; ken des Kolbens mit Ii/? Kaliumpermengenetlisung in schneller Tropfen-
1 . folge bis zur schwachen Rosafdrbung titriert. = = L
i 2;{ Reinheitsgred des Tntersuchten Gtoffes in Gew.% errechnet sich wie !
“ I Verbrauchte cem n/2 Kiin04 Tosung.£.0,8504 I
| S T BEinwasge in Gremm . , L) o ‘
\ P 0 - ]
. wobei f der Normelititsfaktar der n/2 Km0, ist. !
-] | 1288
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. priifvorschriften fir Fl.Sonder-Antriebsstoffe  Genedml!t
S 7iffer: 3 0 6.9 o anlage Ta0 Aaos 85 g Ne .
’ . 21133/44 gehe

. Begtlmmung dow m&%@;}ggeheltes_.ni'

L,_,,',}Ben‘d‘!;igte Lesungen: : } ‘ ’ | SR

o 1s) ;%3 XeOl (gestollt gegen n/foo H,S0, mik Hilfe des unter 3.)

~ » aﬁge?ﬁhrﬁen yischindikaors=) = | .

K O : . : . 1‘ ' . » Mot - : N

b _2.) 750 H2894,gest?11t gc:{;cn {?260.5(;11@.1:@’501 et 1}ylorvange)

5,) Mischindiketor: foomg Methylenblen und 200 mg Hethylrot werden

in je 1oo cem 95%-igen Alkohol nptigenfalls wnter Trwirmen geldsi

diec Lisungen zﬁsemmengegos,’_en und in einer dunklen Tropfflasche .

aufbewahrt. | s : , :
Die Lsungen sind nach -3 Monehen neu anaz sctzen,de sié bel lén-
geren Stehen dhre E:Ipfindl&chkei't a:_?.n’bﬁsQexlaUmSChlagspunkt von
rot nach grim bei Py 5.4 sehr scharf. S -

Analysendurehfithrung: o .‘

|
| .
l

100 ccm desto.Wasser werden mit 6 bis 8 Tropfen Inglikatoriﬁsung
versetzt.Durch Zugabe von n/loo H,30, wird die Mlschfarbe des
Indikators eingestellt. | | a

Wun werden 1o ccm des Zu nnyensuchenden Stoffes zupipettiert‘und
bis zur Milschierhe ( gremr) 1 mib n/1o0 Nali titriert. :

1 cem '1%'6 a0l cnispricht 1 ‘Ie:{illiﬁqm.valén't Sguers.
' | . : ‘

1289
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Reagenzicn: Holybdatlisuns, o . .
depulvertem Ammoniumsnolybdat in 80 6en heimsem

Eine Losung von 30 g
Wesser wird mib
setzt und olt Vasser suf

‘nem Strahl unver Unschwenlter 1n 20C

ssen.

Am nichsten Tage

fAmmdniggnitratlésung;,i75

.—--QP.'"". - - w---n-—-v-w-n-vn.:'.w.-wn—-ua

gaure werdasn o

Megnesigpiscini
e e ek

ohiorig und 2 '

getzt und xit Wesser eof

,

triert. §
Ausfithrung; |

250 cen des Zu dnbersuche
meyerkolben,; '
Eisenchloridioeung ocuthil

ctwa 50 cen elngedampft |\

¥leiner Flamme vorsichlig

Doy~ 192 versetsd und Lo
fggtriertu Tle el
‘setzt, der Kolben etwa 2

' {

g A e e 2 S S AR BRI

ciner sherken Lisimg

E.u.r_'t, ’.TP.SSG']’.‘ )
;  Bing wHeswlge
I3 smmoniunchlorid-wind =it 2% cen

der 10 com 2 N

czusatzes.s

oA

‘ von.80'gwﬁmmoniumnitraﬁ*vereﬁ

260 com verdinnt. Diuee Ioeung wird, in din-
gen. halvkons. Salpetorsure ge-
wrivd ebfiltrviert. ‘ S
& Aponiwishitret uad! 5
u? 500 eon aufgeftilite

Igaung voa 11 &

cen kongz. Salpefére
kriSta Magnééitmr;.
tonz. Ammoniek verw
ghfil-

200eem aufgeflilit. Am n¥chsten Tag

1290
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ndan wsoffes worden in
Tajronlesugs, 11 Tasser and einige Tropfen
1%, Pipettiert. Tile Tosuag wird erhitzt, auf
Taner otwa 3. 1/2 Stunden, wobei anfangs mit

enzuvirmea ist.), mit 10 com Sulpetevsdure
sinen Prlenmcyorkolben, 1nhalt etwa 500 cem,

cinen 3-Itr. Erlen-

Tgeung wird wit 15 L g gem der Holybdailisung Fels o
el % Ten J Lt o magh demn ;bkuﬁlen

N T e
Shundon o8

Sl 60VC erwE

b aes n . = A

5zu
yu,: B5g Nn21133/448.
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‘geniiihler und) einem |
. des Kolbens endat.,

- - .. Die hpparatur-Lat Uber do
- ':Vqrstogs verbunden und kdnn iber
yon eas 16 - 18 T, jg

b.)’Anolvd ﬂdufvhiﬂdlﬂ

’a.) Frforafrlichgé Jer ity

08

‘nen: Vﬂxb?ﬂauggss%uck .
150 2ir

brechl. Kacl EvaYusu

o . .setut, dessen Reinhed
[ 0 ¥ estﬁljheru,

- - Mrockene beil 1207°C

zZar
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inx
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toe
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Lbadeamp £y u-u
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In einem liessolben odnv es savlaﬂde
abgemessen und nach und nach in den Destillicrlolben ge=
ran der Appﬁraﬁuv destilliert man bel
einem Druck von cd. 18 mm Hg und elner Tempurafur von 50 =
6070 den Stoft lanﬁ,xm #her. Wenn noch etwa BC -
din Kolben vorl anden sind, wird destilliortes Wasser zuge~
14 man wie ~"’o'lgt geprift hate
Yesser werden in oben beschrlebener
Apparatur anf etwa 50 ccm eingedamplt,. in - eine tarierte
Porzellanschale gusgegossen. und nach dem Verdempfen-zyr
'6W*Chh°k0ﬁutdﬂﬂ boarpchto"

1201

@14‘11

cqtgr, deq

b w./

appsratur aus Jenaer Ge~ :

t aue einem 1-Ibr.-Rundkolben, ei-
ncaSe+ztem mhermoneter zum Schlahe

on Bohr 1n der Mitte

m ucniwngonkuuler witb. einem vacuumpr
diesen wnfer eln Vacuum
,‘ﬁe=dena

s werden 1000 ccn Stoff

100 aenm




E Der}sé ermibbelﬁe Tro*kunruchbcadd des Vassers darf'hichtnﬁéhr o

als ‘0,005 g betragen. Ist er héher, so ist das Wasser durch

- nochmallge Destlllatlon zu reinigen. : ;

A e g - SNy,

Das Destillieren und Affillen mit Vasser led solange fort-
gesetzt; bis der Stoff im. Dect111at16n8kolben nghezu volle
stdndig zersetzt ist. Dieses ist sichtbar an der Temperaturu
konstenz, da dann nur noch reines Wesser iibergeht. Sodemn:
wird auf ca. 50 cem eingeengt und die ISsung in eine tarierte.

flVfPia$1nschale gebraeht, Der im. Kolbcn verbliebene Rest "wird
- mittels 10 cem 2 n Salpeterséiure in dié Platinschale gespiilts.

Durch vorsichtiges Einengen auf dem kochenden Wesserbad wird
die Zersetzung beendet urd schlieBlich zur Trockene einge-

.1'ﬁdampfto Die Platinschale wird nun mit dem Riickstand im Trok=

kenschrank bei 110 - 12000 bis zur Gew1chtskonstanz getrockne%
und nach &ﬁk&hlang geWogen. 2 0 L. _

T

-and. dann gewogen» o

‘Be sflﬂmung des GJuhruckSuanaes. S o !

5

—Der nach Zlffpr 36“0 gewonnene Abo@mpfruekstand wird in einer
~ Platinschale bZWoTl gel V8f dem rauthenden Bunsenbrenner oder
im Muffelofen.bei, ~ca. 8007C big zur Gewichiskonstenz geglﬁht '

'_1492<V« J'W




'Biﬁfvorschriftenifﬁr
| Fl.Sonderantriebsstoffe
. Z2iffer 3900

‘Gehein!
~Talsge T zu Aze: 05 8
Hr.: 21133/44 gebe -

Besténd i g kée;i,t spriifun g'.

|

Zur Bestimmung der Lagefbestandigkeit |
¥61bchen eus Jenaer Glas verwendeb. In das Kolbchen werden
50 com Stoff, dessen Mter vorher genau ermittelt werden muf,
cinplpettiecrt, die Offnung mit einem passenden Bechergléischen

si1s Jonaer| Glas bedeckt und in einem Thermostaten 24 Stundén

1

bel genau 96 C unter Tichtausschluss gehalten,

Hierauf wiid rasch mit Wasser au

tem Wasser auf 100.cen aufge

chen Rosafdirbung titriert.

mus fangstiter —C-it ; ta
| REN

L. 100 = % sbgell.
| |

_ .

1293

wird ein 100 oom Mess~

£ 20°C gekiiilt, mit desbillier-
‘ fiillt. Davon werden 2 cem mittels
geeichter Pipette entnommen und mit n/2 Kno

} _ 4 in schwefelsau~
rer Losung (ca. 70-com Schwefelssure 1 : 4 )"bis zur schwa~
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