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““Dxe”“l.abomtonumauntersuchuﬁz““des Brennschieters\ e
techmscheg&weckemheschrdnkg__sichcm&nﬁg‘wfydm _Bestim- -
“mungen der Feuchtigkeit, des ‘Aschengehalts und der Olausbeute. -
-Selno - UbFigen ~ Eigenschaften ~'bleiben - gewShnlich — unbeachtet, -
~weil keine direkte” Notwendigkeit zu ihrer Kenntnis vorliegt.

-Im-Folgenden - werden - wir-dennoch - die - Methoden der kalori--
W@mmrnﬁ-dwﬁmgmw&hm—
da_man_sich mit diesen Bestimmungen immerhin hiufiger zu.

-beschiiftigen hat und weil bei ihnen Besonderhexten vorkommen.

&eren Kenntms erforderlich ist.

= Da&?rohenentnahme‘ :

" Die Probenentnahme von feinem Brennschiefer dritter Sorte
st nicht schwierig und bedarf keiner niheren ErSrterung,

wogegen die richtige Entnahme einer mittleren Probe von stiicki--
mBrennschieferersterSorteans lagemodeerons nicht |

Erhaitzteineasdxen&rmere&:hicht!! nnd eine aschenreichef
Schicht D. Ausserdem finden sich in jeder Schicht bitumintse
~Kalkkonkretionen, die man an der Forderstelle woh! zu entfer--
nen versucht, die aber teilweise dennoch im Fordergut, beson-.
- ders in den grossen Stilcken, verbleiben, * Nimmt man aus einem
- Waggon einige einzelne Stiicke als Probe, so kann man zufillig
“ an einen Brocken der besten E-Schicht oder an ein konkretions-
reiches - Stiick geraten.  Die Analysenresultate sind in beiden
Fillen vollkommen verschieden. Man muss’ also versuchen,
dhmwmdchmzmlrmmmﬁgﬂehwt durch die
‘Wahl einer grisseren Probemenge zu verringern.. Es verbietet.
~sich, als Probe nur die bequemen Sticke  von mittlerer Grisse




mwmmmmszmmw  ihren eigenen; bestiintiten-
“As halt-dr-vun-der-Firderunguat- abhingig-ist~Zam

stauh, welcher urden grosseren St(bkcn fehlt. aber dea Aschen- -
seha!t der hussxmssen Breunsclﬁefersom steigert.-~Noch’ mehr
: dritte Sorte.ywelche .von-den- Spreng- -

i Kelne” boutia W ahl Mmﬁ aondem bel dex:_Verladnng_
oder Auﬂadn“‘ﬁk“der _Waggons muss 2. B.” jede 20,” Schaufel ~
-voll-auf einen-Haufen zuy “nachtraxlichen “Durchmischung“uud“
J’mhenenmahmegeworfm werden. .
= Je kleiner die’ Korngrosse - ist. desto- sicherer ist die Probe.
.eine mittlere,- Eine’ Probenentnahme aus den-Waggons: mit-dem =
Probebohrer nach der “in " Koksfabriken gebréiuchlichen ‘Methode
: hlossen: die Grosse der Stiicke -
mmme—amdmmmamen—sw
mhxefertmnspnrt die xmbequemen. _geschlossenen _gewihnlichen —
‘Frachtwagen in Gebrauch, die mit. Brennschiefer bis zu 1,2 m-
Hohe gefiillt sind und wo das Operieren mit einem langen Proben- |
‘entnahmerchr unméglich ist. Aus demselben Grunde kann -
-wegen - mangelnden - Raumes - auch - mit - dem Spaten aus einem -
“fertig geladenen Waggon keine richtige 'Probe entnommen wer-
den; abgesehen davon, dass” eine so!che Pmbenentnahme vnel
&ait beanspruchen wiirde, -
- \Wenn eine Probe vor der Abferﬁgnng des Brenuschiefers
aus der Grube genommen werden soll, so bleibt nichts anderes
~Ubrig, als von den auf der Verladeplatiform liegenden Haufen
Proben vor dem Verladen zu entnehmen oder beim Einschaufeln
i!x'deuWaggonindanebengemmeKastenin be:timmten

‘werfen. Da aber der annnchieferniehtzleichmﬁnlzm,mr
mmmmwamwmmmmmmwcmm;
fiir einen absoluten Burekachnimwert der Probe nicht gross.
{nm Schwierigkeiten wegen - adxwmkenmchdieAnalm :
resultate fir die einzelnen Waggonladungen in Abhingigkeit
',&mﬁwmsw&emdeneimmwm in die Probe
;MMmmkber&hkhtskmm Siehemramd-;
éia mwm eim um Die Ausfithrung einerii,




Ana!.m und. dmmWertm'desaxrennachiefem uach denj!roheu_
"’Wiﬁ“’deﬁ”e inieEWWWnIadunzen L borte istzu senrd;em ,
“”““““T ‘“”“”‘”““"“‘”u:tenw._ w“f"-“'«"fr" =

Fﬁg dxerbeneutnahme ist bei uns fo!gendeVorschrife erlassen.;
t Von jedem Waxgon mﬂssen fwghrend des Verladeus uuge-

“deiufd volt;dirgemdﬁm den‘Waggmmeworfermrden*solr—
“dio’ Hillfte-oder—ein—Viertel "entnommen “werden,~ Vorzuziehen—
- {st - hilufiger, - aber -weniger -auf einmal zu-nehmen,- dann- erhiilt -
wmmWwMPWXYMWUﬁW
“Plattform verladen wird und " wenn" das- Wette ~regne ist
oder ‘Wenn es ¢ : -Pro A
“in eine geschiitzte, trockne Ecke des Wagxons gestellt werden.
~Weist der zu verladende Brennschiefer sehr grosse Sticke auf,”
~§0 missen ¢ ﬁ“StWWz‘é’memen und geteilt”
_.werden. - Die Grisse der Stiicke,-die in die einzelnen Prohekasten -
- kommen, muss etwa 0,2—0,5 kg betragen, da.s macht etwa 50—60 -
~ Stiick Brennschiefer in jedem Probekasten.. .~
. Wenn das Verladen in den Zug beendet” xst. ‘wird der Inhalt
mmm*amm seinzelnen - Waggons an- MQL'
zusammenzeschﬁttet und man schreitet zur Entnahme einer ein-
“zigen Mittelprobe. Dazu muss der ganze Haufen griindlich und
- 2u wiederholten Malen in allen Richtungen und von unten nach
oben durchgeschaufelt werden, bis man annchmen kann, dass
der. aus simtlichen Probekasten zusammenxeschﬂttete Inhalt
VOHWWWEL N
. Nun wird aus dem Material eine quadratische Flﬁche (siche
nebenstehende Zeichnung) gebildet und durch Diagonalen in 4
Teile geteilt. Zur Weiterverarbeitung werden
~die Teile 1 und 2 oder 3 und 4 genommen, |
_wiihrend das Obrige zurlick auf die Plattform
,,zebrachtwird. Die genommene Menze (Teil t; §
- um in derselben Weise quadratisch eiugeteilt.
Die hiervon genommenen Teile werden wieder

- kieiner- gestampft,- bis- die- Stticke - etwa — die —
""G!Wllainalpfelmiehthahm, und das Materia! wird mit
- Hilfe der Quadrate solange in gleicher Weise weitergeteilt, bis ein



: iBl her ﬁ 'cebrachtw ! o S '*-‘f .
::::::‘:::.":,Fﬁr die.erste Zerkleinerung des Probenmateria!& ist auf: derli'-i’-
Vetladeplattfom ein mchlomner. unzeheizter Raum vorhanden. : w_f_j

auadmAbbildnngend'Iu.wmemhen.
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wDia Form nnd Grossenverhiltnisse von Mﬁner und Pistill mnd

wmmmwmmmmmman;
wmwmmmmnmmcm»;
Mmigtmrd. ‘Im grossen Mérser werden die grossen Sticke
- gestampft, mmmmmmwm =
" zu gerreiben, -,
Der Tisch istmmrw Ho!xm mit MM
;,.vmmmmmmmmmmm
W mm ist mmmmmmm




Sdiidmu im Am behalten werden wembemAb!adman
mder!asermlledas!.adezntvnnobennachnnteugemmm;—«
- zum Belspie), wenn der Zug {ber das Lager gefiihrt hat und
Wmmmmwmmmm,_

~raum bewerkstelligt wuxde, go !iegen_die_g&mreu_unm_e&.

~ien, d. b die aschenreichemb Stﬁeke uuteu und X |

““““ % wexter muen als- die leichten und an der s

prﬁe und an den. Seiten - des . Lagerhiigels . nicht
mhaften - bleiben - konnen. - Daher - ist - der-Wert - des
Hatena!s -imy - Lagerhiigel oben - besser —- -unten - S
schlechter. Von emem so!chen Laser muss die Probe‘ by =

den Seiten nnd vom Grunde genommen werden. )
Zurwﬂeratelmnx “einer —mittleren Probe aus

- grisseren Schiefermengen empfiehlt sich die Ver- 45"- o
vwendungeines!l’mbenehmers.wie z. B. der ,Kas- Apparat sur.

kaden-Probenchmer von N,/ Potter (.,ann’fw““"‘“:ﬁ‘;,m

aﬁﬂ'-Cbemxe‘lWﬂ'l“)TAb{:. 49), N.Potter

Beatimmung der Fenchtigkeit nm Brenn- :
S ~gchiefer.

Zwei Arteu von Fenchtigkentshesﬁmmunz sind zu unter-

besteht in der tiglichen serienmissigen*Kontrolle des Brenn-
“schiefers durch den Forderer, das Kraftwerk, die Olfabrik usw.;
—die zweite in der - Feuchtigkeitsbestimmung - filr - Laboratoriums- -

Qwe&abeldermementaranalyse beika!o', retrischen Vet'bxen- :
o Im enteu Fa!le entsprkbt die Genauigkeit der Rmnltate_
f{&rd&mﬁm@maaﬁtdtderﬂbrmwmuom;
~ mungen, wie zum Belspiel jener der Entnahme einer mittleren
~ Probe, und kann natiirlich nicht hervorragend sein. Aus stiicki-
‘gem BmMMathmmmmema

mmwmmmmwmmmmw gwel -




ten-auc ,vdie%ﬁhrimen Analmnwestem
i nur_bis zu einer Genaui
mw&t%wmwmmmmmm
.bei_einer Wie ing-der Analyse sélten (ibereinstimmend zu -
_erhalten ist, ‘l‘eehnluhe Analysen, deren Werte: ‘mit_einer Ge-
- nauigheit von 0,01% angegeben ‘werden, _sind_als ein Produkt

“vonn ~ Unerfahrenheit ~ oder “mathematischem ™ Unvemtﬁudnis L

B nehtigke»trmmxedwlrmitder grissten: Sorgfalt bls zum
"‘”emer Genauigkeit von 0,01% ausgefithrt werden;” e
ummmwwmw &

--'-*sw gewmnt daduuh ein sanberes “Aussehen und bewahrt es'
ancnfﬁ‘r‘"‘ahre, Die Schachteln sird durch eingestanzte Zahlen
| W%nmnemmmn&&ﬂewkher Sehadxtelwwir&iu-—
J:. “einen Ofen mit den Ausmassen von wenigstens 25 X 25 X 30 cm
i “gestellt und bleibt darin fir die Dauer von 1,5—3 Stunden, je
nwhdem das mmhtenuchende Material zur trocknen -1~Sorte
= u—erforderliche—

O SR

e

'ﬂzemnstat lﬂsst sich ans Blech leicht selbat herstellen und mit- -
&abest, gegen Wiirmeverlust isolierens Als Heizung kann man
50-Watt-Heizlampen mit Kohlefaden verwenden. Es ist jedoch
unbedinxt m&dig. den Boden der Schachteln vor der unmittel-

_Die Proben fiir die Feuchtigkeitsbestimmung - werden dem '
I.abomtorinm in geschlossenen Burken oder Flaschen zugestellt
* und gwar bis zu einer Korngrosse zerkleinert, die ein Sieb mit 4
| GEW’ passiert. Dieser Grad von Zerkleinerung muss -
l‘anbedingtnchon autder Stllo de Probencataahno herbegofliet

éie Pmba.iunwinzt bis zu einer Komxrﬁsse aerklelnert werden,
dia aieh durch ein Sieb mit 900 Offn :

By . | - ‘en”" =6 Analysenw

‘ Vcrhandenuems grﬁsnerer Kalmeinbrocken in der




- Probe-: evheblick: - vonemauder abwezchen.. Vorn dem Verrelben
mmm&m abe:,ﬁemmmwgtden;ﬁ;:dmmegimmlsem
udz:&GanzdenMaeimhhomoﬁm PE S R R

— Materials- anfzubewahren, ‘o kann-man- auch weniger alsbo g -
..... tro&neu. Das Aufwiegen des. Brennschiefers vor_und nadt dem
~Trocknen zeschight_auf der techmschen \mseJmmm:L

=gewinn bedeutet. _
-~Nach dem Trocknen im Thermostat verbleibt in einer Probe -
atﬁckigen Breunsehiefers noch - 0,2—0,6% in- “einer Probe fein- -
”kﬁrmgen ‘Brennachiefers ¢ deﬂlE“Sorté:‘iiéch 0,5—~1,0%" hygroe__
“skopische Feuchtigkeit. Eine Probe bis zur “absoluten Trocken-
" heit”bringen_zu wollen ist™ mcht tunlxch, da_sie_ dann gxerxg
mFeuchtigkeit anzieht, - :
Be: genanerer Arbext bestxmmt -man. dxe h)groskopische ~

1 g auf einem_mUhrglas “Bei_ serienmiissigen I\ontrollbesnm- i
—mungen kann man die- Hygroskopxe der Substanz ‘als - Konstante -
”!ﬁtmhtéﬁ"uﬁd’mirv.ﬁ"” 'it’mméh?“vierZeir’

_erspart, . Ebenso wie bei den Gewxchtsmengen filr Feuchtigkeits-

‘hestimmungen sollte man auch fiir Aschen- und CO.-Analysen

keme zuf“alllgvn Hengen nehmen, sondem immer dle glexchen

fﬁr Aachenbesnmmung —1g fﬂr Kohlensﬂurebesummung —
0,6 g usw. Dieser Kunstgrift verkiirzt die fiir Berechnun- -
“gen anfgewandte Zeit ausserordentlich und verh&tet Zufallsver-
aehen bmm Eintragen der Daten. .

, Vemiben unterworfen als Vorbereitung mr die Versuche der
Aschen-, Hygroskopie- und COy-Bestimmungen., Ein Teil wird,
~um- eventuell eine - sp&tem Komtmlle vornehmen zu kiimxen, im??-
""W‘Archiv aulbewahrt. e I

Die Xglnlmethnde der Feuchtigkeita- ~fff?.i:i"-?'v
*\ beatimmung. g e

Dieae Methode zur Batimmnnz der Feuchtigkeit im Brenn-
achiefer ist, kmpz!eid: sle sehr genau ist, zur technischen Ana-

g geelgnet, da'sieelne” Extraprobe der Substans -
ertordert, dxe fﬂr elna nachherime Aachenbesﬁmmuns untauzlich;




ens ’“““‘“105"0, c«mw‘ssuna’m.“
: wtmc

ST E

m !lanmktnnr,dmimmemtatadudmn nach zwei
"Stnnden eine gewisse geringe Gewichtszunahme zeigt. Dabei
dutniehtvemmwerden. ‘dass die - ‘Dauer - des  Verbleibens
dertmdmenl’mbenimﬂxsikkawr auch von ' Einfluss ist 1).
- In unserem Fallé wurden alle Proben nach 1% Std. gewogen, .
~-Die-Schnellbéstimmung” der-Feuchtigkeit—
nach der- Dielaktrixitatskonstanta ist auf Brenn- -
_ gchiefer noch nicht . dt worden, da die Notwendigkeit
_einer so grossen’ Sehnemﬁext nicht voﬂag und der Brennschiefer
fﬁrmweitemcmderuﬂysemwimgetmdmet werden»-~

Diemkhm!ytische l!ethode der Fencbtlgkeitsbe-
'i'ntlmmmwhdmitkkiuemcewichmenm und bis zu 0,01%
it ansgefiihrt. - Wenn das Material nach dem Trocknen -
- nen mit hohem Vakuum bei 600 C durchgefiihrt werden; handelt -
_ea sich sher nur um die Bestimmung des Feuchtigheitagehalts

mem im Thermostat bei 1050, Die Ge- -
" wichtsmenge von 1 g wird auf eineni Uhrxlas im Thermostat bei

1089 eine Stundé m getrocknet um!‘ndie gafuadm Feachtig-




Meﬂﬁe au Mmera!en, dxe ip trocknem Brennschxeter vor dem
- Glihen enthalten ist. Bel der Aschenbestxmmung wird - die .

-Substanz-durch ‘Glithen-entfernt und im Riickstand
"verb!elbt"dxé“mmerahsche aubstanz doch vollzieht sich dabei _
ge- eranderung der letzteren. -
“Bnﬂ:ﬂ:zémetxtsmhmzrd anfangs reduziert und erst- spater*
-—oxydsert' —Sulfate - werden—zersetzt ;— Sulfide—werden~ “oxydiert;

- Konstitutions.-und Hydratwasser der Silikate ‘wird verfliichtigt;
WwEi” —geht- ~drelwertiges dber_usw.
~Alle diese glexchzentxgen Verdnderungen fiihren dazu, . dass _der
Gliihrﬁckstand seiner Menge nach grisser oder geringer sein kann
_alsder ursprﬁnghche, wirkliche Aschengehalt. - Die Aufgabe des -
Analytlkers ‘besteht ~daher~ im ~Auffinden "einer Bestlmmungs-

_die es ermiglicht, dem wirklichen Aschengehalt am
mnachste&vwkommen.wme*genauemﬂrmltbe!uurdes*m&én-_

- prozentes, besonders in Schiefern mit hohem Aschengehalt, ist -

-Husserst wichtig, da die Abschiitzung eines geringen Gehalts von

orgnmacher Suhstanz nnterl ‘einer - unrxchtigen Ascheubestuu-

analysen ein verzexrtes Bxld der elementaren Zusammensetzung
liefern wiirde, Es gibt keine wahrheitsgetreue Elementamnalyse
- ohne richtige Bestimmung des Aschengehalts, ebenso wie es keine
richtxge Exnnhitzunx der Giite einer Kesselanlage ohne nchtige
rﬂckatandes gibt. Dadurch gewumt dxe Ansarbeitnng gﬁnstigster
Methoden zur Bestimmung des Aschiengehalts neben dem Inter-
_esse flirs Laboratorium auch xr&aste Bedeutung tﬁr die prakww
" tische Technologie. - -
- An gwei Beispielen seien dxe Fo!gen nchtlg und nnrichtxg =
bahmmtzen Aschengehalts erldutert:
"1, Angereicherter Diktyonemaschiefer mit einem Aschen-
gebﬂt 4] 69.32% ergab folzenda Daten der Elementamam

c.. 7% H .. 7.8%. O4S+N . . . 265%

* Die Verbrennungswirme des atigereicherien: Brennachiefers be--
“trug 2223 ‘cal, umgerechnet suf reine organische - Substans -




"*’“ﬁrmahetr‘tig“tzm @J. was aﬂfreiﬁe manisch'e“ -
Ny “ausmac ‘t. Nach Dqung ergeben

mdegtet auf einen ﬂbem gross gefundenen Aschengehalt. und
; den darans sich ergebe ’""» Fehler m den berechneten Daten der .

“““““““ " Dass die Verbrennungen im Verbrennnngsofen selbst gle*‘h““
nndinbeidenﬁﬂenrichﬁgwaren.zeixtdas%rhﬁltnmc H.

T de ;Gm’mhﬂmmmum*’mr"
“im ersten, so im zweiten Falle gleich 8,55, -Wenn trotz der
richtigen Durchfihrung der Elementaranalyse die Werte fiir
“die setzung der organischen Substanz in beiden Labo-'“

“ratorien nicht-Ubereinstimmen; 8o liegt-die- Ursache ausschii
“lich in der unrichtigen Bestimmnng des Aachengehalts in einem
der Laboratorien. ©

~Obrigens wiirde sieh anch dxe von uns gefundene elemen-
tam memwsetmnz das Dﬁ:tyonemaschiefem andera ergeben ‘

nmtm gefundene Aachenzeha!t zugnmde ge!egt worden
-wiire. Dieser betrug nimlich 70,28%, wihrend das Glihen einer
- anderen Probe im Tiegel 69,32% emb- Dle e!ementam Zusam =
menset:um wm dm tolmde 5

Mr&wm.mw fundenem — Bel dom im \ Schifchen zc?:f
mmw: wn es.m: - fundenen Aschengehalt von -
el Ameamai O e

QT 6&7 .0 e
ﬂ . .,».v‘.-".-. . 7'8 “e e 0‘§70 g__.'. 80
“0+3+N e t . :o iy e 25.5. . “ a_"" . B . :“01 e e 23,"“‘
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ﬂh v-,‘..‘.,";s,eg e
- ~"“'":i'i°" Mmeralasche e e AR e

QOWG S“bsfanz e e 430 '

———— Olausbeute 302%
:“?Verbrenuungswarme 4030 cal -

“:;:jAuf*mxne organische Substanz-berechnet ;-
- Olaualxutew“@mzo,a%__
Verbrennungswm'me 9774 cal

“ums, im Jahne 1922 ausgefuhrt. Jetzt, Wo es uns bekannt ist,
—dass—dxe'Verbrennungswﬁrme “der reinen- org'anischen ‘Substanz -
—im Brennschiefer 8900 calbetrigt, mussen wir gleich zugeben,
* dass damals zuviel Asche gefunden worden sein muss, woraufhin--
- auch die Olausbeute berechnet auf organische Substanz, sich so.
liberaus gross — 70,3% — herausstellte,” Umgekehrt, aus dem
__kalorimetrischen Wert 40350 cal berechnet, erglbt sich- ﬁlr die
organjscheﬁnhm_z s

19339..3?9.- = .“;tf

8300

an Stelle von 43%. Bercchnet man jetzt mit dem neuen Wert
46% dm Olausbeute auf organische Substanz, 80 erwewt sie mch

—= e.._...__.._.__..__‘_ ___,,_____.__'_ P T}

wert 70.8% war fehlerhaft und ﬁbertneben gross infolge des
unrxehtig bestimmten Aschengehalts, .
Betrachten wir- jetzt die- Methoden zur - Besummung des """

l. mmmmmwm

Der Gmndgedanke dieser Methode ergibt aich nus Fol-
: zendem

Der allzeme!ue Aachengebalt stellt die ‘
Summo des nach dem Glihen verbliebéenen '

“Mineralrickstandes mit der vommetrisch i
bestimmten Kohlann&nremenge dar. R



glﬁhen. mwnhkdm@emperatnr*al&mh»dwhauer—betmﬂen
dient der Gehalt an in der Asche guriickbleibender Kohlensiure.
'l\amperatnr und Datier des Glﬁhens miissen\so gewahlt sein, dass

Dadxeser(}ehaltahermchtkonstantwt undmanchmalbxs

anf 1% steigt, so st noch eine’ erganzende mstimmung dxeser -

Syxtem Schmiedel der Firma Stréhlein.-

grads der Substanz vorgenommen ‘werden, da der Aschengehalf
wmmmsmamwm«wmmm
- verbleibt nicht mehr “als 0,56% - Feuchtigkeit in der Substanz,
welcherWertdaheralaKonstanteabgezogen wird 1),

L Ba einer grossen. Zahl tﬁghch auszufiihrender Besummunt

‘ zu viel Zeit und es st praktischer, sichmeinen clektrischen Ofens.

zu bedienen. Wir arbeiten erfolgreich mit einem Ofen vom

- Dieser Ofen fasst gleichzeitig 6 Porzellantiegel vom Durch-»
" messer von ungefihr 30 mm. Die Gliihstibchen halten- 300—400
Glihversuche aus. Es ist nur rotwendig, sie nicht unter vollem .

‘Strom zu halten, solange aie noch neu sind. Das Glithen im

_Ofen_dauert” 40—120 Minuten
'Bmsmchungderclﬁhsﬁhchen.

, je nach der stattgetundenen"jf
_Bel den Glithversuchen kann man Porzennntiexel benutxen.

~ die auch noch den Vorzug der Billigkeit hsben, Platingefisse
" werden durch die Oxydationsprodukte des mineralischen Brenn-
~ schieferbestandteils angegriffen. Im elektrischen Ofen halten

~die Porzellantiegel lange vor, wogegen sie auf Gasbrennern,-,

faehnen Risse erhalten und unbrauchbar werden.

) wmmmumemm Bestlm-
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” b)_Bestimmuug Jes Kohleusﬁureg‘ half
~“"Hierzu gibt es zwel technische Methoden und ei

—analytische-genaue-Bestimmungs ”““““Eéise-wmevtééﬁﬁmwéhewetbs—
den eind folgende: eine volumetrische und eine titrimetrische,

T Von dieaen ist dxe tnmmetrische die durchaus schneller ausfiihr-

““iurhabomtorim anxewandt;‘“da_aie*
—erfordert. :

-rlhmvinm&t?}ﬁéﬁé—ﬁﬁﬁfmlnrgsa'rt*vc!reﬁz
““"und’'die Apparatur von Baur-Kramer. R

- Diese Methode und das Ver- -
: suc!wgerﬁt von Banr-Kramer smd

Eme Spezialapparatur ist nicht

ermrderbcH:"Sxe lasst sich aus
~den in jedem Laboratorium vor-:
 handenen Liebigkithlern - und 50
cma-Bﬁretten leicht selbst zysam-

- m

"n'(sxehe Abb, 50) ' .
~ @ —stellt einen Liebigkﬁhler o
mit nbgeschnittenem Ende Yor,
" b = eine 50 em3-Biirette mit Yo
’l'ednnz Eiu langer Hahn ¢ ver-

len mit dem unteren Reaervoir d,
welches mit Petroleum gefiillt ist.

~ Der~obere~ Teil - der Bilrette ist 4

- durch einen dickwandigen Gummi- /

~schlanch mit einer -Flasche mit § °

" breitem Halse e verbunden. Diese W

- Flasche wird mit einem Gummi-
kork verschlossen. Durch den
Kork geht ¢éin Rohr, dessen un-

_teres Ende in ein mit einem Kotk e S

- verschlossenes, kleines Gefiss fir mmammvonmxmu
Safaﬁm hineinragt; an diesem zurvolumetrischen OOy Bestimmung.



~igt -eine Offnung- “’f"n derusaure VOF e
han ~~zgr Amﬁmmngdea Vermlu ‘wird in das Gefass e 05 ¢
mmmsmw«w:mm:w
.:,,‘voir £ 5 ems 16%ige  Salzshure . eingefiilit. Das Gefiiss f wird
_nun an den kleinen Korken gesetzt und dann mit dem grossen -

'E;'Korkdiel‘laacheevemhm In das mit Petroleum gefiillte
Reservoir 6 Wfrd Lu!t eingepitmpt, blﬂ das Niveau des Petro-

”nm “e3 VOr- der Han&witm;m schﬁtmn," mit. mem—ﬂandtuch—
“erfasst und so genelgt. dasa dcie saure sich auf die Probe ergiesst.

40 -gesehittelt-wobet=
% durch die Gasbildung dmmu des Petroleums sich stetig senkt.
”’ “Dann lisst man das Gefiiss e fiir einige Minuten stehen und ver-
~- - gucht dann noch einmal, ob sich die durch weiteres
* ~Schiitteln des Realtionsgefisses noch vergrissert. Nach Schluss.
der Reaktion wird das Nivean des Petroleums ausgeglichen,
Vo!mb'!'emperatur—unfbmkﬁabgemmund ~werden-die-
Korrekturen fiir letztere und filr den Wasserdampfdruck in der

Lnft bei der gegebenen Temperatur vorgenommen.

-~ Wenn — die Gewichtsmenge ~des - Unter-
ntcimatsohjektes -05-g betrug,so net sich der-
Plpnntgehalt an Kohlensiure im annachiefer nach der Formel:

1000, ‘l‘ 760 : |
: errista«-deerrdampfdmckhei der Verauchstempe-
“ratur; P — der Barometerdruck; 1 — die absolute Temperatur
des Versuches und die Zahl 0,001965 das Gewicht von 1 cm?
:{ohlemiuremcramn. Nach dem Kilrzen erhillt die Formel

9400, - oun- (;—-a)«

‘ mwmmrmwmmmxomumm
Bum'dmckdurmmkvmt der ‘reinen Wasserdimpfe ,,a"
bei der Arbeitstemperatur, welcher von dem Barometerdruck
mem Miebder Dampfdruck des reinen
"Wm M eooc 176 mm m&rwmm
'mmmm&mmmmﬁs




(mo-w.e) = (16011 3-7)

: Bei den Berealnunzen empfi chlt es mch,5 einen lozarithmen- :
schxeber zu bénutzen und nur Zehntelprozente anzugeben. Die
'TMMMMMM&MMQMYL -

tiit; solch kleine Unterschiede konnen nur bei der gewichtsana
'lytxschen Bestlmmungxweme bestimmt werden.-— -
——+Die-mit. d—‘Baur-Kramer’schen wVersuchsvortichtung erbal- -
tenen Werte smd kleiner a!s in Wirklichkelt geWohnhch erhillt -

séure aus dem Scluefer Verdrimgt, . |
. Dle Ungenamgkext hingt weiter von der. lmslxchkmt der -

-in wassenger lmung bex 200088 ems3 CO, Dementsprechend
fallen auch alle Bestimmungen zu klein aus, Im 3 allgemeinen
Gange der Schieferanalyse, wo Kohlensiure und Mineralaschen-
bestimmungen in einer Summe zusammengefasst werden und wo
‘Mineralasche im Tiegel immér zuviel gefunden wxrd glexcht der )

“(berschuss an mehr gefundener Minera
wenjger gefundener Kohlensiiure reichlich aus und ist deswegen
‘auch eine entsprechende Korrektur filr den Baur-Apparat nicht
notwendig. Dort aber, wo gerade auf eine richtige Kohlensiure-
bestimmung Wert gelegt wird, kann der Baur'sche Apparat auch

=gute=Dicuste—leisten,—nor—muss—dic—SalzsfurclSsung-vor-dem—
Gebrauche mit Kohlensiiure gesiittigt werden. Das Ergebnis die-
ses Kunstgriffes leuchtet aus der folgenden Bestimmung der

* Kohlensure mit und ohne Sittigung der Salzsiiure ein. - Es wurde

in ca. 02 reinen Marmors gefunden:

Nach der {iblichen mit Kohlensiure- | E
~ Methode - = sittignng theoretisch
39%—41.6% - 435%, 43.6%. 43.8"' 4%

') Nach ﬂ. 8pelors, ..Tedtnicll Data on ?nel". 1930, :ﬂt ﬂlt
“Damptdruck des Petroleums (Kerosene) d =0,793 folgende Gleichang: Log -
"P=A—B/T,wo A= 6,8! M n-mo ilt{ Dhu G!eidmnt cttibt mt
‘wc P=%mm ﬁl‘-



Eine Beac!mﬁmg der Amratnr voni Baur-Kramer ﬁndet
tieh in Lunge-Berl: Chemisch-echnische Untersuchungs-—

methoden, 1L_Mortelindustrie. _ Allerdings.darf-man-von-den—
dort angefiihrten Tabellen wmmmmm
Kohlmiuremhalts keinen Gebramhm es ergeben sich zu

- Die. 'ritrationamethode e

T Die Salxslure!ﬁaung wird zu 0,5 n genommen und die Lauze
mRﬁckﬁtﬂmummlmalachwacher ,also 0,25 n NaOH. Der
-Verlauf-der— Bestimmung ~ist - folgender: " in einen Erlenmeyer--
kolben zu 200 cm3 wird 1 g der zu untersuchenden Substanz mit-
~der Genauigheit bis 2u-1-mg eingewogen, dann-25 em? Salzsiiure—
von der oben genannten Konzentration zugefiigt, zum Kochen
‘erhitzt und 1 Minute sieden gelassen, Nach dem Erkalten fiigt -
-man 56 Tropfen Phenolphtalein- hinzu und titriert die nach-
-gebliebene freie Siure mit der erwithnten Lauge.—

Wennmm%cmﬂ,ﬁu&umunddﬂehmmmei—
malachw%erzemmenwurden,aogehtdwﬂemhnungdm
(kwicbtspsmtes an enthaltener Koh!emﬁnre nach to!gmder
Formelvornich

mmM“‘”TW:ﬁmW::::
%00y = "5 —5—

Mnmwmmmummuwm
" Kubikzentimetern ist. DieEinwamﬂdeerbaistdabeiglekh”“
I&Vaeinfachthntetdie!‘omel

%00, = (50—n)- 0,55,

mmmmmmmmwmmm
mung des Kohlensiuregehalts angewandt, weil dort der Zeitge-
winn grossen Wert besitzt, wogegen eine gewisse Ungenanig-
fir Tag auf dieselbe Weise ausgeftihrt werden und eigentlich
»m&&h@mm&nm&nﬁm Wemntut-
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~~~~~ mtell! wezﬂensoibm Dalmisteavowmmmzweekmﬁwig
msn:!umei" solche i Metho .zuhed{eaen.mw.,,w,
e Dig- m gibt. jedocb immer-zu-grosse-Werte-fiir-den-
MWMVWM%
-~ gehiefer zusefm Siure nicht nur zur Verdrﬁngunc der Kohlen-
- gilure. ‘verbraucht wird, sondern auch zur Zersetzung von Sili-
vkaten;wxrdenen einigein -Salzsiiure ldslich-sind, — zur Bildung
—neutraler Salze, wenn- im Brennsahieter hamcheﬁdxkata emmL
teumren. usw, .-
‘Bei der Titration wt xmmer eine ganz bestimmte Zeitdauer
*des Kochens bexzubehalten. -Den Emﬂuss der Kochdauer zeigen
folgende Daten' "

: Baur’schen Apparat b Tltnert e
~ bestimmt Anwﬁrmen bxs 800C . . 14,8%
18 8% e "1 Minute- gekmh o ;”»15,0%
&Minmen““.“,“wm““iﬂ"‘“

. | " 1 .- 182%

~ - Die Titrationsmethode Lisst sich - durch Emmhnmg einer
empmadxen Korrektur in einer Weise verbessern, wie sie in
_unserem Laboratorium anxgwandt wird: die Séure wird 1 n xe;_;

nommeu, der Menge nach 20 cm3 auf 1 g Brenuschiefer, die
Lauge 0, 5 n, und in die Formel zur Berechnung des Kohlens&ure-
_ prozentes wird der Koeffizient 0,95 eingesetat.

% C03= (20—0,5n) - 0,022 -100 - 095=
= (20 —0,5) - 2,09. '
Zu einer sehr schnellen annihernden Berechnung der Mine-
ralasche kann man sich noch des wenig veriinderlichen Verhilt-
-nisses gwischen Kohlensiiure und' Aschengehalt im Brennschiefer -
_bedienen, DiwesVerhiltnherwieseicheinermenZahlm
: Bestimmunzen nach gleich:
7 % Mineralasche: %00,_2.9'1 1 oder rund 8:1.
Dannbemhnetachmden Resultaten der vorhergegangenen
Titration die Menge der Mineralasche wie folgt:
- % Mineralasche = (20—051n) - 6,2. ,
~ Doch ist das mittlere Verhiltnis 297:1 nicht butﬁndiznnd
mmmm&&mm :




Pt e

% der organischen Substanz = e Gew - 6! 6.

Die Bestimmunz des speziﬁachen Gewlchts des Brennschiefers
“wird ‘nach™ Engelhardt folgendermassen ausgefiihrt: eine
“Glasbiirette-mit-0,1-cm3-Teilung wird bis zn 60% der Hohe
wmmmﬂwmmwxmwﬂew
_Fliissigkeit werden durch einen Trichter 10,00 g feinzerkleiner-
ten, trocknen Brennschiefers in die Biirette gegeben. Durch
leichtes Klopfen an den Biirettewiinden .wird ein Zusammenbal-
len an der Oberfliiche verhmdert. Das Exnsdmtten wird etwa

ides Einf&llam werdm die im 'l‘richter und an den Gmswﬁnden
der"Biirette haften gebliebenen Staubteilchen mit einer Feder
‘abgestreift. Dann wird die Biirette von neuem in Drehung ver- .
setzt, bis das Aufsteigen von Luftblasen ausbleibt. Nach drei
Minuten wird das Nimu ‘der Flﬁssizkext abgeleaen.

10.000
-Anzah] der verdriingten cm?

anmrkenlﬁ,dmdiueﬁethodeheinicbtoxydierwmund A
nicht ausgewaschenem Brennschiefer durchaus befriedigende
Resultate geitigt. Bei oxydiertem, ausgelaugtem Brennschiefer
MJamGewkht.wiemderTaheﬂamf&iteRemmn-
mmmmmmmMm&u
mmwmmemm Soﬁndetslchbei

Spez.Gewicbt-—

. 9D, Eagclhudtbﬁ&m&ﬂmh xmmmm
mmmm&.mm R
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“MGDEG d’él‘ Grzanmchexr Substauz tfanu -

o ',3‘ —6I6= 65%'

..wahremLsie.in*mrkhchkext_nur_ﬁ&%_betrmmmrm_tolzh__
—dass diese Methode fiir Tiefbaubrennschiefer durchaus brauch-

“bay_ ist, dagegen .vollkommen untauglich, falls der Brenn- -
~ schiefer aus offenliegenden, ausge!augten?chwhteu durch’ Tage-
- bau gewonnen wird.,———

!

Dne gewichtsanalytische Bestimmung der CO

- Eg ist die gewohnlxcbe analytmche Methode. Die’ !\ohlen-
" siiure wird durch- Salzs&ure unter Em&rmen xerdrangt und mxt- e
“téls“Na‘tmnkaﬁt“abscrbxert:““Em
- Beschreibung findet sich in: Tread-
well. Kurzes Lehrbuch der analy-
tischen Chemie. 1I. Die Methode ist
_ genau, zuverlidssig und ldsst, nichts
- zu_wiinschen_ {ibrig. - th?_..,: prake -
tische Ausfiihrung wird im Finke-
ner'schen Apparat vorgenommen,
-fdessen Abbildung liier bexgegeben :
ist (Abb, 51).

Auf die Genamgkext der Bestim-
durch das Reaktxonszefﬁss 8eblasene Abb. 51. Der Finkener'sche
~ Luftmenge von Einfluss: ist sie zu  Apparat. m COxBestim-

klein, so wird nicht alle Kohlen- ‘

8 - Ruktlonmﬁn.
siiure aus dem Reaktionsgefiiss ent- b — Siurcbehilter;

 fuhrt, — ist sie dagegen Ubermiissig ¢ _ yieiner Kubler, -
gross, 80 konnen Salzsiuredimpfe d ~— m ,,
mitgerissen werden und in der

~ Absorptionsvorrichtung ein Mehrgewicht an Kohlens&um vore
tiuschen.— mmmm«vamrmem.
dass fir unseren Finkener'schen Apparat, dessen Reaktionsge.
mmieomamu.mmawmo,sumemm
lidwnda@m!ﬂmmmmichmdm.
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geﬁihr 1g bei’ IOOGGnetrockne\‘ev Substanz wu'd inen Baher-’
glas gebracht und mit 10%iger Salzsiure (bergossen. Der
" Rilckstand wird durch ein bei 1000 C getrocknetes und gewogenes
F‘iltermtrxert,«z?smndeu !ang"bei 1000 Grbia»zurcewxchtskon«

tetr:—me tmewichtsdniferenz*gtbt dxe“Menge der-organischetr +~*
-der-in Salzsilure !oahchen Substanz - an. - -Der-auf - dxese ‘Weise -

mwmmmsmmmmmmm
Kohlenstoffteilchen vollkommen verschwunden sind. Nach dem

- Erkalten - im- Exsikkator - wird - gewogen : und ungefihr 1015
Minuten auf der Gebliseflamme geglitht, was gewdhnlich keine

- Gewichtsiinderung—mehr—bewirkt. —Die— Gewichtsdifferenz vor
und nach dem Glihen ergibt die Mecnge der organischen Sub-

_ stanz, woraus man ihren Prozentgehalt im Brennschiefer durch
Bezichen auf die abgewogene Probe erhilt. Der Aschengehalt
findet sich dann durch Subtraktion des Wettea fiir den Prozent-
-gehalt an organischer Substanz von 100

——Pezold erhielt Ialgeﬂde Werte:

Mecthode des L Méthode det ‘\'roi-her-,

cinfachen Glithens gehenden Extraktiion
- ; B -
Brennschiefer - 46,8 442
P 548 . 55,0
55,1 AT % §
annschieferasche 102,0 92,6
e 02 . 23
" 76,6 73

Die Pezold'sche Methode wurde von uns genau-nachge-
priift. Vor allem untersuchten wir jene Fillle, in denen die
Methode des einfachen Glifhens Prozentgehalte von tiber 100
ergibt. Es erwies sich, dass bei der Bestimmung des Aschen-
gehalts im "Schwelrlickstand der Pintsch-Generatoren in 30
mlendioZahlenkleinerwmdnwOundinSFmen iber
100% gefunden wurde, Es erwies sich “ferner, dass in allen
diesen letzten Fillen die Asche gans oder teilweise zu glinzend



: Eng immr Waal&ﬂ%wln mrk!emerter Famz
morganiseherxohle wﬁhmd -die- Analym ..Asehe“ 100%
- und . sogar  mehr - anzexgt. Dieae Schiacke - enthiilt natiirlich.
_ keine organische - Kohle, - da _ sie durch\veLein g!eichmﬁssig__

mmmmupmmmm Gewichtsvergrisserung .
L_tﬁhrtfwahmheim{ch .von_der. Oxydation sweiwertigen Eisens su_
- dreiwertigem wihrend des Glihens her oder von der Oxydatxon-
~schwefelhaltiger Verbindungen.—Diese schwarzen,-schlackenarti--
_,gen Gebilde gaben wahrscheinlich Pezold die Grundlage zZu

~selner Behauptung; dass die scheinbar Kohlenstoff enthaltende
»»»»»» Asche ‘bet - der - Analyse auf - Gehalt -an orgamscher Substanz

Analyae von~ Genératorasche mit teilweiser  Beimengung  der

M@WWWMMM
~ Jetztere zahlreicher waren, oder wo die Asche aus ihnen allein.
WJ— die Werte fiir den Aschenprozent héher. -

Nach der gewihnlichen Beim Glihen nach der .

Glﬁhmethode. Extraktion mit Salzsdure. B
et i e s % et
’ 1047 ,, —_—
- 1060 G e——
1057 986 -

Daraus folgt, dass die Resultate der gewdhnlichen Methode
-nur im Falle von Anwesenheit rusammengeschmolzener Schlacken -
‘stark von der Wirklichkeit abweichen. Die Extraktions.
‘methode ist in diesem Fall vielleicht auch ungenau, da das
Vorhandensein von 3,6% Kohlenstoff im geschmolzenen Glas
_schwer annehmbar ist. Am richtigsten dirfte wohl die An-
nahme gein, dass in einer solchen Schlacke der Aschengehalt
fast genau 100% betrigt. Zum Oberfluss Lisst sich die Extrak-
tion solcher Schlacken nach Pexzold durch Filtrieren nicht aus-
fiihren — die Filter werden sofort verstopft. Man muss die
ummmmmmmmm :




<Im al!gemainen kam ‘man saxen. dass die Methode des ein--
:xmmmﬁhem;mmimﬂe auch:Fehler “in einer: Plus-Richtung-
vuztizt.#ia«»unvmlewm achnelkre_wummemfachexeqat undw

Fﬂr besondera genaue Bestnmmungen und xn Fﬁl!en, wo Schlacke
~ zu vermuten ist, empfiehlt es sich, den Aschengehalt parallel nach .
beuien Methoden zu bestimmen. :

—_Wir_haben hier noch.zu. hgmerken,-dass dleﬂEe zold’sche
_ Methode nicht immer kleinere Werte ergibt als die Glilhmethode;
““bet Tehmreichen Schiefern liegen die Verhiiltnisse gerade um--
—gekehrt:-das direkte Glihen ergibt-dort-kleinere-Werte filr-den-
Aschengehalt. So_haben_ wir fiir letyonemaschlefer gefunden

. Nach der Methode i Nach vorhergegangener
des direkten’ Glﬂhens o _Extraktion: 7

: %% Asche % Asche :
katyonema. T e s T TIETIIITTIIIIrTI T T LTI
schiefer 83.! e 86.7_____

Das umgekehrte Verhﬁltms der Werte dneser benden Besttm-.
mungsweisen hat hier folgende Ursache: beim unmittelbaren
Glﬁben gerﬁt rum Werte-fiir orgamsche Substanz auch der

der vorbemehenden Extraktion aber wird ein Teil der Slhkate'
ausgelaugt und erst der Rest gegliiht, so dass ein Teil des

-Hydratwassers schon entfernt ist,
Im mineralischen Teil des Kukersits, der beim
_Anreichern der organischen Komponente mit schweren Lisungen

sich von letzterer trennt, fanden wir bei direktem Glithen 95,3%
Asche, nach vorhergehender Extraktion dagegen 97,96%.
_ Somit geben die erwihnten zwei Methoden filr den Aschen-
, gehalt des Kukersits zwei Reihen von Werten, von denen die
eine bestiindig grossere Zahlen aufweist als die andere. Pezold
zieht seine Methode als die richtigere vor, weil nach ihr. die
Werte fir den Aschengehalt immer kleiner als 100% und
niemals Gber 100% ausfallen. Wie wir gesehen haben, gehirt
der letztere Fall zu den Ausnahmen. Immerhin bleibt noch die
_ Frage offen, welche von beiden Methoden nun die richtigen, der
 Wirklichke® entsprechenden Werte T Um die-Antwort
za finden haben wir folgendes Kriteri verwandt. Wenn der
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(!eren Resnlm beim Umrechneu Werte emwelu laasen.die“
am niichsten an die Zah! 8900 heranreichen.- Oder, umgekehrt,
-—'verbrennt man- trocknen Brennschiefer im Kalorimeter und
WWMM atﬂ'mdet maudeuAschenz

;mnnz von der Genamzkett der kalonmetnschen Verbrennung ab
“Bei dxeser ldsst sich immer eine Ubereinstimmung der Werte bis -
auf +=03% erreichen. Im Zusammenhang tuerxmt wird dxe

-Genauigkeit der .&schenanalyse bei 40% Asche

08 40 ot -

— =y —0.2 T

und bei 90% Asche == 0,03% bet:;agen. ’Wie an der Seite 279
gezeigt wurde, kann bei der kalorimetrischen Verbrennung reinen
Kukersits die Wﬂrme ‘der im mineralischen Teil des Brennschie-
fers ver!anfen&en Reaktion unberiicksicht bleiben und darf man~
sich-unmittelbar des Wertes 8900 fiir reinen Kukersit bedienén..
Von dem soeben Auseinandergesetzten ausgehend, wurden Aschen-
gehaltsbestimmungen nach beiden Methoden vorgenommen und
erzﬁnzend kalorimetrischa Verbrennnngen mit Umrechnung auf
,die'l'abellaenf Seitesoa und 3053.) |

~ Zu dieser Tabelle muss folgende Bemerkung gemacht wer-

-den: Bel der Mecthode des direkten Glilhens -im -Tiegel wurde -
die Kohlensiiure gewichtsanalytisch nach Finkener bestimmt.
_Wenn aber die Bestimmung der Kohlensiure volumetrisch in
_dem Apparat von Baur ausgefihrt wird, so sinkt der Wert
fiir den Kohlensiuregehalt und folglich auch fiir den Aschen-

gehalt um beispielsweise etwa 0,3—0,6%, und dann wird die
‘Methode des direkten Glithens Werte ergeben, die beispiclsweise
) r sind als in Wirklichkeit. . Die grisste Abwemhuug_‘
von den wa!\m Werten beobachtet man bei der Schicht B, die
am mehteu Pyrit enth&lt.




80T
u’“.u m

~~~~~~~~ -~ Aus der Tabelle cebt unzwexfelhaft hetvor. dass der- wahre‘
- Wert fiir-den- Aschengehalt ‘gwischen den- Résultaten der- beiden-
—~Methodeu liext: Weaﬁerhm erhelit dass die Methode des d:rekten

Blethode der vorangehenden Extraktxon wiederum etwas zu Kleine.
- —ungefihr um 05%. Das Allersxchersve ist, dle Bestunmungen

empﬁehlt, nﬁmhch "bei. Halbkoksen und Aschen, seine - Methode,

grosw'e Abwelchungen von den wahren Werten zentigt als die

gemacht dass bei der Methode des dxrekten Gluhens die Kohlen-
‘#iure gewichtsanalytisch nach Finkener bestimmt wurde,
wenn sie aber volumetrisch bestimmt worden mire, sa wiirde der

~Fehler der Glﬁhmethode etwas kleiner ausgefallen sein und unge-
fihr 1,0% in der Plus-Bxchtung betragen haben.

“Wir konnen hier nicht aut‘ alle Ursachen genau emgehen,
dle das. Auseinandergehen der- gewichtsanalytisch gefundenen
‘Werte bel den beschriebenen Methoden bedingen. - Wir beschriin-
_ken uns darauf, nur eine. kgrze l)bersxcht der hauptsﬁchlxchsten
Faktoren zugeben. e

" Bei der Bestimmung des Aschengehalts konnen auf das End-
resultat folgende Umstiinde eine Wirkung ausiiben: vor allem
und am meisten das Vorhandensein von - Pyritschwefel. Bei
unmittelbarem Glithen geht dieser Bestandteil infolge der Anwe-
senheit_von Karbonaten in Gips tiber:

 2FeS,+4Ci0:C0; +150—> Fe,0, -+ 4CaS0, + 4C0,
- 239,84 4~ 400,28 o ——+l5968+544,58. '

Aus 64012 Gemchtstexlen erhxilt man 704,24, wenn der Gipa
nicht zersetzt worden ist. Beim Glithen zersetzt er sich aber
und vom Ausmass des Glilhens hiingt das Endresultat ab. Man
beobachtet_auch tatsiichlich Fo!genden je mehr in der Probe
Schwefel _entlmlten ist, um ‘so stirker gehen die nach wver-
“schie v Methoden gefundenen Werte fiir den ‘Aschengehalt.
ameinander, besonders deshalb, weil, 'wenn die - Karbonate

-




Um den Emﬂuss des Schwefels festzuste!len, Verfolgteg

wir den Schwetelzehnlﬁtrverwhiedeﬁé'ﬁ"smdxen der Bearbextung

Methude derAm:hethlmmung? - -
. Gﬂihen der Probe auf Teclu-Brenner . 54 80"'

& m . w waul déx”ﬁ’Géb!m"‘T‘T*ﬁzzl"“"‘j—“

3, Answaachen mit Salzsiure und Glihen . 48,15%
-4 Bearbexten ‘mit HCl, HF und Glihen . . T5037%

- Dier Bestxmmung derSehwetels in den exuzelnen Phasen der
Bearbeitung liess nun folgendes ermitteln:

Gommt | et | Bt |
N P --Sulfat- | '
Charakter der .| gehwefel | schwefel | schwefel | Anmerkungen
Probe-. % % % ;
<1, Brennschiefer | o] | Dem Pyritschwelel -
 beftung . ... 386 0,05 2,99 | hiltd. Brennschie-
- 2, Brennschiefer- | - - '
==waschen mit : 5 8i0 ~—
« . Das sind 100% des
10% Salzsture [ 5,58 - (:umuch’:;dl
8, Brennschiefer . B ,
 beiten mit HCI - | | 89% des Gesamt-
: cndB,F, ceef 688 ey S schwefels -

‘ W e lu. . "_W’ e : 8’ W“’M

" hen auf dem w’:,"’ :w“ . i M@' vor
| reem-nmm“. 891 0,4 ' der Bmhim. >
- g .V " = ‘j‘ IS wr 2 P

9 Prot. Stadaikov erlict in seisem Buchs JANRIEA ropoiex
mxnn' die Analysenschwankungen durch die Anwesenbeit der unbeachteten
" Phosphorsliore. Jedoch fehlt Phosphorsiiure im Kukersit fast glinslich.



. .;;399::5:; i

Gesgmte | 8ulfat~ Py Ly 100

" Charghuen der " schwell | schmotel-|~shwotel | Anmerkiingon
& Rickatand nach| e '\
- 20minutenlan- | SRR B
- gem Glohenaut| || SR R
—deém Geblise = —5.8—— el — T T =
—G. Aschic nach dem ' ’
——Auswaschen mig | ———

_.HCI und_weite- SR EOR— |

- vem Gliheni775 17 a) 0,08 7 a) 0,07

Gliihen b) Sxmm b) Spuren s

' Aus der Tabelle lSt ersxchthcb dass be: -i sogar uach dem
—Glithen der ganze Pyrit- und Sulfatschwefel im Gliihriickstand,
wesbhebewis&nnd«sawrdaaww&bwefekaus»organise!wn«
Verbindungen 0,14% an Metalloxyde gebunden ist. Bei 5. hat ..

sich fast der ganze Pyritschwefe] zu Sulfat oxydiert.

\Venterhin wirken bei der Bestimmung des Aschengehalts ‘
, auf den Wert desaelben vemngemd exn die Entfemung des,

Flﬂchtxzkeit basischer Verbxndungen und der Chlorverbindungen' ’
im mineralischen Teil.

i Fasst man alles- &esagte zusammen, “so resuliert Folgen- -
des, Dxe Methode des G!ﬁhend im Tiegel verbunden mit der

"o groaae Werte fir den allgemeinen Aschengehalt. muss aber
doch wegen ihrer Einfachheit und Schnelligkeit als techui-
sche llethode beibehalten werden.

BeiAschenbeaﬁmmnngen inden Rﬂckstﬁnden von Ofenrosten,‘
Koksen und der Asche von Brennschi®ferdestillationsfabriken
empfichit es sich, eine Paraﬂelbeeﬁmmung nach der Extraktions-~
methodemmchen.

A!leacesutobeziehuich nur auf Knkeruit. In Iehmigen
nndpyﬁtremomhidmkﬁnmdievmmmmm
Mmmmmmmm

mmmmmmw@wmmmh«
nmduAm!ymm




Au wen uucwomn absefertist Werk Gom.meus.

1048

Feuchtigkeit 11,0%,

,,"Hymkapiaches Waser — angenommen 0,6° /o

Hmmkovie 051'0 ‘

|- Feuchigheit<t 18-

P

T

Im Avparat von ‘Baur 476 cm'xz 95,2cmd.
™o=__ _ 220 C
S TSumBg |

00o — 16%%,

 ouseom=as—ta—en

¥

00, im Baurschen Appmt 15 emt =

CO, in der Asche.__ 0%,

Mifieralasche 43,3,

00: _— 16.9%/
Hiwahsha 48.3%

[ 2



- Zur Auswertung der A"" yse empfielt “gich ~die “Be- -
nutzuug eines” lnganthmenschzebers.wEs -kann-dee- a!lgememe -
gg;hiebeg ~fir- tngenieure“gebrauehtmwe o fdr‘
ien-spezielle smilschen . whiehe
‘Notwendigkeit Vot Ana!ysenergebnisse"dﬂrfeu hochstens mxt
 einer:Dezimalstelle angegeben- werden, -
s Waa nun- die Daner der—Analysen betnﬁtrso hﬁugt sie von -
73 kmiissigen-Zeity -auf-die-einzelnen-Operationen —
—ab,-Am-mexsten ~Zeit- beanspmchen ‘das Trocknen, das Mah-_
_len — 1%—3 Stunden = und das-Glithen — 1115 Std. Wenn -
exn “elektrisch geheizter Glithofen zur Verfuxung steht, kann ein -
_ gelibter- Loborant in 7. Stunden tiglich 8 bis 12 Analysen aus-

- fithren. Alle Laboranten milssen mit dem logarithmischen Scln&
 ber- vertraut ‘sein.” Seine Handhabung  bietet - keine -Schwierig- -
keiten; sogar Personen mit nur elementarer Schulbxldung erler-
nen das Manipulieren mit-ihm leicht, - e

;Bé'stimmung,deLAschengehalts in asphal-
: tierten Schielern, Mastix, usw.

, In allen Fillen, wo die losliche bitumingse Masse den mine-
ralwchan Bestandteil emhtil}t. ist ein gewohnhcher Gang der

bar eine richtige Bestunmnng der Kohlensiiure auszufﬁhren.
Sogar beim Kochen treibt die Salzsiure die Kohlensiure nicht
“vollstiindig aus. In diesen Fillen muss man zuerst eine Extrak-
tlon des thumens mxt Schwefelkohlenstotf oder Benzol vorneh-

letzterem die Analyse ur, Feststellung des Aschengehalts aus-

fithren, wobei die gefundenen Werte zum Schlnss auf dne Menge

~ des Ausgangsprodukts bezogen werden. .
Bedeutend ochwerer ist die fo!gende und letzte Aufgabe.

Beatimmnng von ,.lreiem thlenstoff“ oder
Koks in asphaltiertem Brennschiefer.

Wenn der Brennschiefer durch Erwiirmen in Bitumen oder



ot oot b s Unsenaaxgkeit. Wenn die -Mcthods des
dxrekten Glithens emen ﬁbemhu&s a.n Asche ﬁn«?en bisst. 80

Kompoxiente kann ‘hach vollsténdigem Aus-
-treiben - der—Kohlensiiure — etwa durch _Oxydation _mit kaltem
Chmminrmmiacb, ‘entweder durch Bestimmung - der ent-.
“wickelten CO, oder durch’ elementaranalytische :Verbrennung — =
“durchgefihrt werden. Da der Ausdruck .freier Kohlénstoff*
“mehr — als eine - bequemlichkeitshalber ~ gewihite Bezeichnung
m‘m“mmmm%m&gkﬁww
_wird der auf diese Weise gefundene Prozentgehalt an Kohlen-
stoff, verglichen mit dem Allgemeingehalt an organischer Sub- .
‘stanz im extrahierten Mineralriickstand, einen etwas kleineren
‘Wert aufweisen. Aber jedenfalls wird der so gefundene Wert
-filr den Gehalt an ,Kohlenstofi* dem wahren Wert nahekommen --
“und die Grisse der Abweichung ebenfalls bekannt sein: findet
‘man~an Kohlenstoff 2—3%, so_ dart man an Wasserstoff nicht
“mehr als 0,1—0,3% annehmen 7
‘ Wirtﬁhrenhierefnneispiel der Bestimmung des Aschen-
gehaltuinbitnminier&emmwdxiefer und der Bestimmung des’

W‘Wmfﬁn‘aw

. , %
- wm: * ¢ & & o e @ 3m
~  COgim nsri d . . . 238

Hinerdanheim%aktimﬁkkmnd 61
In Summa . . 99.7

wmawmw %

Extrakt .. .......: 819
tmm *® s s e s 2 o+ lu

mmﬂ s e o o e o 5‘.8

- Koks (freler Kohlenstoff) . . . 0.2 naehderbiﬂerenz.



_gDie Etemenjaraua!yse-.‘ A_es": Breunsobwters.‘

“Die. _Elementaranalyse wird bei uns in dem elektrischen
*Ofenvnach"l)enmtedtﬂmat»Platansterwausgefiihrt.wwem\?erbrenw
_nungsanalyse des Brennschiefers selbst wird von uns, verglichen

‘mit den Verbrennungen leichter, fliichtiger Ole und 'Asphalte
oder Bitimene, als’ leicht angesehen. Einige Schwierigkeiten
“tauchen‘ 'Béi aer Vorbereltuh‘g*des Mahémls zur Analyse auf und

nung. - : den )
-kennen, ebenso ihren Aschengehalt sowie xhren Gehalt an- mmev
ralischer Kohlensiure, ,

Die Vorberextnng des Mater:als.

“Vor allem muss man fiir eine garantiert gute mxttlere Probe
Sorge tragen, wozu der ganze Brennschiefer durch ein Sieb 1900
-durchgesxebt ‘werden muss,— Ohne-diese-Vorsichtsmassregel wer- -

den-in-thm-grobkérnige; hochaschige—Brocken—(von—Kalkstein=—
_beimenzunxenLgnthalt@nw,bleib@,;die&:gnn"sie in die Verbren.
‘nungsprobe-geraten, die Daten der Analyse-von.den mittleren
Werten abweichend beeinflussen wiirden. - Weiterhin muss die
Probe mit 5—10%iger Salzsiyre in der Kidlte bearbeitet und
_gorgfiiltig bis zum volgtandxgen Vemhwxnden der Reaktion auf
Chlor-Ion - durchgewaschen werden _Dann folgt ein vorsichtiges..
Trocknen im Vakuumexsikkator bei 600, Nach dem vollstindi-
gen Trocknen im Vakuum wird die Probe entweder sofort in
den Ofen gebracht, oder an der Luft stehen gelassen und kommt
dann mit einem gewissen Gehalt-an wiederangezogenem Wasser
zur Analyse, der gesondert bestimmt wird.

Eine stiirkere Salzsiure tritt. schon mit der orzanischen
Substanz in Reaktion. Bei der Bearbeitung des Brennschiefers
mit 20%iger Salzsiure wurde in ihm um 1,9% mehr Chlor
gefunden a!s anfangs, withrend das Kochen der Probe mit 10%-
iger Siure filr- die Dauer von 2V3 Stunden die Verbrennungs-
_wiirme im Kalorimeter um 2,61% herabsetzte 1). ‘

Einer besonderen Bestimmung bedarf noch die nach dem
-Auswaschen mit Salzsiure im Brennschiefer . zurfickbleibende
Kohlensiiure, deren Menge ungefiher 0,2—0,8%;. betriigt. Diese
~~~~~ Baﬁmmunz muss ‘natiirlich - nach - einer- genauen- gewichtsana-

1) 8, auch Seite 720. 75,




Iytischen: mm magefﬁhn werdcn (Fiukener) und. dabeiw

_die emptecheude Korvektur der Verbrenn '_ 1gs fteu vorgenom-

"mfwm

_Schliesslich ,fotxt mch die Aschenbestimmuug Selbstver-” ]
| etaudlieh muss das" Verbrennnngsschxﬂchen gewogen und das
GewichtdaVerbmnn ndes bestimmt  werden, jedoch

darfmn den 80 gefuudmen Wert nicht den_pmentualen Berech.» :

—ann nur zom Vergleieh dienen; der-wirkliche-Wert -fir—den—
—Aschengehalt aber wird - durch- dm-mﬂhen—einer gesonderten_.

-Probe im Tiegel auf dem Teclu-Brenner oder im - elektrischen -
=Glihofen-ermittelt 1 F-Beim- Glihen-im-Schiffchen-geht-niimlich—
_eine Bildung von Eisen- und Kalmum-Snlfaten vor_ sich, die bei
Dunke!mtcm ~jedoch “nieht - vollstindig - zersetzt ~ werden und -
-infolgedessen ein Mehmmcht an Asche vortiuschen. -

T Esfolnen Beispiele von Aschenbuhmmungen im Schxﬁéhen .
undim'l‘iegel, R |

 Nach dem Aschenprozent des Schiffchens 77,75% 925% 13,00%
,yNachdemAschenp@mntdam. . 76.87% 915% 14,18%

-)wmwmwmmmmmm
clektrischen Glithofen noch 1!/s Stunden em Teclu-Brenner weiter gegliht.

c.-w sach dem eloktr. Glihofen  Nach dem Toclu-Brenner
- 6nxg '~ 6sg
_ 060g - Tk g
?,lm s 71168 g



~Der- Einflugs- dea Hydratwassers ‘der - Silikate lasst sich
zah!enmﬂss:g nicht-bestimmen und darum 'ist - es- zweckdwnhch»»
= die Proben fir die Verbrennungen direh Entfemuug eines bedeu-=
Wmmmmmzmmm
~Wie kontrolliert man eine vom Assistenten ausgefﬁhrte
Analyse$ o “’"t?‘.,f?‘ - ‘
Bei der Berechnung der elementaren Zusammeusetzung der
%u@mmmmmm—mm&m—mgmwm
-stellen.  Dieses Verhiiltnis  muss_bel Brennschiefer eine._dem_
~Wert 8,3—8,4 nahe Zahl ergeben. - Eine bedeutende Abweichung -
-von-dicsem- \Vert - fordert eing {Uberpriifung —der - Verbrennung.~
. Eine ansgezelchnete Kontrolle bietet noch die parallel ausgefiihrte .
~ Verbrennung einer Probe im Kalorimeter und die Bestimmung
“der- Verbrgnnung‘swﬁrme ‘mit - Hilfe - des - aus ' der - elementaren -
Zusammensetzung nach Dulong errechneten Wertes. Gehen
~ die so gefundenen Werte um mehr als 50 cal auseinander, so ist
*heinennBestxmmungen«wgendwweimi‘e!ﬂev«gemaehword%
Ferner ist es von Nutzen den durch Elementaranalyse gefundenen
Wasserstoffprozent mit dem Wert zu vergleichen, der sich aus der
Verbrennungswdrme durch Berechnung nach der empirischen
Formel (Seite 51) ‘ergibt:

%i{ Q +300 - i.“?‘.i‘-v?; Soenno
1000
Der Autor hat nicht selten auf diese Weise fehlerhafte

Elementaranalyae von Olen.

die Hauptschwierizkext dar sie ist auch eine Quelle Zusserst hilu-
figer Fehler, Weiter verﬂachtigt sich noch ein Teil der Substanz
“vor dem Einstellen des Schiffchens in das Verbrennungsrohr — -
.und man hat schon verminderte Werte fiir den Gehajt an Koh-
lenmﬁundWamrstoﬂnndm grosse Zahlen flir Sauerstofl.
A!sBe{spielgpqm wir die Verbrennung von feuchtem Ben-
zin mit dem spex.-Gewicht.von 0,7835 der Fabrik Kiviw, wie
gie in der Zeitschrift . Fopwune Ciannus 1932, NET; Seite 20
anzefﬁhrtm. DieAna!yaaernbdieWerte

- Cae - BLO4%

Ho . l&!O%

‘ 0+8 . 586%




- 2 &M&dmder Emm der. Verbrennung hier
wie dort ric!ltxg durchzeﬁihrt wai'."da das Verhiltnis C: H in bei-
2re gefundene Sauer--

Wnt&ﬂxehakvmfﬂlﬁch agsschliaslich auf Rechnung der statt-
- gehabten. Verfliichtigung der thatanz ver dem Emstellen ins

w\v'«erlu-exmuuzm'c:ﬂu' Zu setgen, - -
Zur *Verbrennung lexchtﬂﬁchtig‘er Ole bedxenen wir uns

der  Vorrichtung. - Dze qmtersnchende Substanz wird m'

o elgetropft, welches an beiden Enden durch eingeschliffene.

Stopfen verschliessbar ist. Das Rohrchen ist mit feinen Korn-
‘chen von Silikagel gefillit, welches die Besummung hat, das
‘Benzin zurlickzuhalten und es nur alimihlich beim Erwiirmen
abzuzehen, mnﬁhrchenmltdenKorkenmrd vor. und nach ,

in das Verbrennungsrohr hineinpasst.

_ Sogar solch eine Vorrichtung verlangt grosse Schnelligkeit
der Manipulationen beim Einfithren in den Verbrennungsofen
und tmtzdem gdingt es bei‘nehr leichten Benszraktionen.

msmmpmtrkhﬁsmerhalm Wennmanmitdem
mxmmm arbeitet, vermeidet man eine- grosse
" Unannehmlichkeit der Benzinverbrennungen nach Dennstedt, -
nim!ieh - die Explosionen des Benzins in der Sauerstofl-
e und die sich dadurch ergebenden Ungenauigkeiten
- der Analyse. mmmmawmwmmm
MMMVMM&W&MW
tmmmzmmmwmmmm Sc!m
" allein die Differens der Temperatur verursacht Abweichungen
----- mwmmw die man _in Betracht zichen muss, =
; Mu.einfﬂranemddhxomkturda

‘ s der Absorptionsvorrichtungen fur die Temperatur-




ﬂnderung um- !00 b3 berechnen umt sie dalm jedesmat in das
“Hesultat der Verbrennungen einzufihren.~ Filr unsewnenpsted o
mammm aiefﬂrdaetwez Gefﬁssemﬁbsomm

Beile einer Elementmnalu
: Dennstedt'achen Ofen

 Brennsehiefer untemrorfen,‘ﬁach dem Zerkleinern. (sm) mit
4900 Offnungen pro Quadratzentimeter) wurde der Brennschiefer -
=mit-10%iger kalter Salzsdure bearbeitet-und danach mit-\Wasser—
bis zum vollstﬁndxgeu Verschwinden der Reaktion auf Chlor-Ton
~ ausgewaschen. - Die im Vakuumexsikkator getrockneté Substanz -
zexgte bei der Aschenanalsse durch Gliihen im elektrischen Ofen
¢ Mineralasche. - Kohlensiiure fand sich zu 0,61%, gewichts-
“mmmmwbéztxmmr“%“mméiﬁ“méﬁﬁlﬁlﬁ“
__betrug mithin 6,21%, :

Messgefiss + Schiffchen + Brennschiefer . . 202338 g

" ”” ]0 . ¢« e o e s e 19 %18 g

T —— Brennschnefemewicht 0.2744 g

' Brennschxefergewxchtsmenge Y (X [ 3
Allgemeiner Aschengchalt darin .0 . . . . 0,0171 g

Organische Substanz im Brennschiefer . . . 02574 g

" Natronkalk . . ... . . . 1164629 g (bex 170C)

= wrﬁﬁwmﬁﬁtgﬁﬁﬁﬁer:
Alsoaufxefangenoo,,.. . 072783 | |

...... Das Kontrollrihrehen zeigte - 56,8955 g (bei 170C) -
: " nach der Verbrennung 56,8949 g (bei. 160 C)

” Hier sntzefangen CO;,. o o0 .. 00006 g .
-Co,anfge{anminNatmnkalk I X Y1

D imKontrourbhmben e« « o o + 00006 g
Korrektur filr den Tempemturunterschied e e 0 e +-00008 g

mhmg. ¢ 6 & e & + e o 07288‘
~Abzug an mineralischer Kohlenainre 0001653

Hithinomgiwhemg e e e e 0727153




iwmt(bei 1700)
mmg (heil&om"“
4 ASSE PRI 0.21&1"‘2" '
Tmmrmmfmmmmmc

el oo Mithin Wasser 02188 g ,
Maa+80hiﬁ'chen+mche e e s e s v s l9.9‘t79g_
v m e e ae e e e e e e 1996138

‘ mmneﬁ._._.m_,.ut___ommg._
~_”&_s_che!!xm)zent uacb dem Schiﬂchen e e . 6.04%
““*“Beim A&hﬂwt 6.21% s%fimden B — ,,’;Tf‘. ——
% .
SR eSS  { "I
e | e 1 | e
0+S+Ct+N ...... 13,46
100,00

Die kalorimetrischen Verbrennnngen. ,
IR Wéﬁi’ der Brennschiefer unverthtert‘ ist, 80 bestimmt sich
seine Verbrennungswiirme in vielen Filllen geniigend genau aus
seinem Gehalt an organischer Substanz, wenn deren Ver-
brennnngswdnne m remem Zustande mxt 8900 cal angenommen

nghedmxt dxe kalorimetrische Vetbrennunx ausgefuhrt werden.
1+ Die Technik dieser Bestimmungen ist nicht schwierig und
“sie sind schnell ausfithrbar; ein gelibter Laborant macht 2—3
~~~Verbrennnngen mit allen dazugehdrigen Berechnungen an einem
—Arbeitstage—Fs—muss—nor-ein-filr—allemalein-zwockmissiges—
zeitsparendes Schema fir die Vorbereitung des Materials zur
Verbrennung und fiir die Verbrennung selbst sowie fir den
~ Gang der Berechnungen vorhanden sein. -Vorgedruckte Formu- -
E lare leisten hierbei gute Dienste. _
"~ Die Vorbereitungen zur Verbrennung bestchen im sorg-
‘ﬁlﬁgeu Herstellen einer mittleren Probe, in der Ausfihrung
__ihrer Aschenanalyse, der Feuchtigkeitsbestimmung und manch-
mal auch in der Anreicherung der Substanz. Ole miissen vor
“der Verbrennunz ‘gut getrocknet werden, um ein Verspritzen

o lhn muss in den Temperaturgrenzen arbeiten, bel denen



e s

Das. Thermometer musa bex der Verbremam in derselben. Lage
-cingestellt - werden, welche es bei- der-Bestimmung -des-Wasser--
“iquivalents des Kalorimeters innehatte, Die Temperatur des
-Raumes;-in-dem die-Verbrennung ausgefiihet - wird—solite—-nach-
Moglichkeit nicht schwanken.. In die. Stromle:tung. die_den .
Nickeldraht zum Entziinden bringt, wird eine Lampe emg'eschal-
“tet, die beim Schmelzen des Drahtes die Unterbrechung des

“Stromes durch mr Erloschen anzeigt. Sp!ch eine Lampe ist auch

“Isola ““"”d&t&dw1wderﬂommghﬁderfeucht 1sf,
~macht dadurch bemerkbar, dass - der- Strom- moglicherweise -am-
Bombenkorper entlaug geht und eine entsprechende \Wirme-
't'emen*Fehler“m'der"AnaIyse’vewrsacht:—
_Um diese unangenehme Erscheinung zu vermeiden, muss der
" Deckel des Kalorimeters vor jeder Vetbrennung im Vakuum™ bei~
60—90° getrocknet werden. Damit die Stifte und Schliffe des
~ Kalorimeters nicht rosten, milssen sie sofort nach der Ver-
brennung etwas herausgeschraubt, gespiilt, getrocknet und
~eln-wenig-mit-Vaselin- geschmiert- werden;—solange—das—Kalor}:
meter nach dem Trocknen noch heiss ist. Das Vaselin liuft
dann aus und bedeckt die Metallteile mit—einem . fast unsicht.
‘bar diinnen Belag, der jedoclt- geniigt um ihre Gebrauchsdauer
- merklich 2 verliingern. —Wié bei Brennschiefer, so liisst sich auch
im Falle der schweren, hochsiedenden Ole, bei denen keine Ver-
Juste durch ihre Fliichtigkeit auﬂreten, leicht eine Ubereinstim-
mung der Resultate bis zu 0,2% erreichen. Alle Verbrennun
gen von Brennschiefer miissen nuf, reine - organische - Substan:
_umgerechnet werden, da die Verbrennungswiirme in unverwit.
tertem Brennschiefer gleich 8900 cal ist; wenn nun der gefun-
dene Wert von dem genannten nach unten zu abweicht, 50 muss
_ {iberpriift werden, ob der Brennschiefer nicht verwittert war,
oder aber man hat einen Fehler in den Berechnungen zu suchen.
- Hohere Werte als 8900 sind entschieden fehlerhaft, wobei der
Fehler entweder im Berechnen des Aschengehalts oder i in den
kalorimetrischen Bemchnunzen liegen kann. :

Bei den Verbrennungen von Brennschieferdlen empfichlt es
sich, die fiiv spez. Gewicht und Verbrennungswiirme gefundenen
Werte mit unserer Kurve auf Seite 174 zu vergleichen. Bedeutende
-~ Abweichungen sind mit Misstrauen zu betrachten ‘und zu ﬂber-"“”

prufen. .‘




naehder Formel. antSeiteBt be iRt
'Fidr Ole berechnet sﬁch die sttoﬁmenge (Sexte 174) nach

denmpiﬁacbmi‘omel
—— A H= 24—44;36

Mmem«zm der zur  Verbrennung ' abzuwiegenden “Substanz

“hiingt von ihrer Verbrennnngswirme ab, Dem Kalorimeter mils-

Ben werden. ~Als- Kalorimeter -sollte -

P

_man emmlchﬁmit m@ichgtkleinem Wiirmeverlust, - raschem

W&rmeumms und  bester . Wasserdurchmischungsgewihr - wih-
“lenc-— Der - allgemeine - Arbeitsgang -ist - in - den - Handbiichern
beschrieben, ‘die ‘am Ende dieses Abschnittes anfgezﬁhlt sind.

“Wir-wollen- hier nur einige Einzelheiten betonen und fiir -
%AMMFWWMM
‘Verbrennungen von Brennschiefer werden mit Erfolg in Quarz-

‘tiegeln ausgefiihrt; Schamottetiegel halten schlecht vor. Der
Brennschiefer brennt gut an, aber da er nicht brikettiert wer-
den kann, 80 ist Vorsicht beim Einstromenlassen von Sauerstoff
wgeboteﬂ,umdasl’nhernichtmmanderm blasen. Wir ver-

elchen (Schieicher’sche
Filter Nr. 697), deren Verbrennungswirme vorher bestimmt und
,.mmmm—mmmmwm ist. Das Beutelchen
wiegt 02 g; es wird mit einem Faden entztindet. Nach der
Vabmmmder’ﬂqe! ameglﬁht werden. Der Gewichts-

:%wammwmmﬂm%rbmm-
~geni auf das Vorhandensein von freiem Ca0 und Karbonaten -
 geitigte nur 19,6 mg freies Ca0 und 22 mg CO; pro 1 g Asche.
Die Wassertemperatur des Kalorimeters vor dem Versuch muss.
niedriger als ' die Zimmertemperatur gdultensein,damitdie :
‘Korrektur fir Wirmeverlust miglichst klein wird. Sehr viel
Umstiinde macht das Verbrennen flichtiger Produkte, zum Bei-
Wmm - Ihr Kalorienwert ist hoch und doher muss
_ man, wenig Substanz gur Verbr _nehmen — 02—03 g;
;;wwmamm und aus ihnen ver-
;f;mm%mdhmmwm dergr&ue-”




e P S ' 2y ~ e
’heuu Bezieheu &ea.Wertes auf g dar. woraus sich die grossen

-Schwankungen der endgnltigen _Verbrennungswerte erkliiren,
Beim Verbrennen in zugeschmolzener Glaskuge! kommen bestindig
‘k!emrExpknionerderKnm"vor,"die“”'Flﬁssmkent wird an die

~—brennt‘undkdi32mmne Bexm Vetbrenueumeinet Gela-
ﬁnekapaelmitZﬂndnngmnntenMrddmohereHﬂftederKapa

“sel durch den’ Dru“i:k*der Gasa abgeschléﬁdert und es entstehen

atehengebheben, dxe. wenn-auch - nicht xdeal ‘doch :mmerhm
~sicher zu arbeiten erlaubt.” Das Benzin - wird "in" einer Menge -

- von gegen 0,25 g in ein diinnwandiges Glaskélbchen gebracht,
- welches  mit der-Hilfte einer Gelatinekapsel bedeckt wird. - Die
“mmrkmwmmmm”ﬁr&mﬁﬁ
__der_Kapsel eine Lunte von demselben . Material _durch_etwas
Befeuchten angeheftet wird. Von dieser Lunte nun fithrt der
‘aden tum Nickeldmht. Bei dieser Vorrichtung brennt in der
‘th@el von oben eing” On‘xiixiig durch, bevor sich in xhrem Inne-,

untemxchenden Matenalu vorznbeugen, kann man auf dte innere

Fliiche der Kapsel einen Troplcn Paraffinol Roth Kahlbaum

- geben - (10990 cal). - =
Beim Vorberexten der Probe zum Vemuch mussen folgende

Wiigungen ausgefithrt werden:.

g Tiegel mit Kolbchen z. B. . . 69300 g
mit Kapae!. . o . . 70104 ,,
.mitFaden + ... .. ., 70134, ..
mit Benzin . . . . '. 7.2387 ,,

Die Verhmnmwmdermmverwmdten Ge!atine-
kapseln schwankte bei wiederholten Anschaffungen und Bestim-
" ‘mungen swischen 4344 cal und 4349 cal. DieKapse!nwmvon’"
ein und derselben Firma,
= Zmlabdmﬂdmmmmmmdie?
méufmdmtkiml’ymubb.&z) Derlnlnltdu‘
mwmmwmmwwpmm-




it den_ Ustersae

tnngmﬁberVa‘brennnnzwvonBrennnchieferbmnnen im

Jmmmm konnen sie sich ebensogut grdsser. wie klei-

biatt 555, 1931 l{:anen die Werte im Jnnkera—Kalorimeter etwas
‘Kkleiner aus als theoretisch errechnet. Nach unseren Beobach-

nererm.undihm Grdsse schwankt im  allgemeinen sehr
ctark. Hier als Beispicl die Resultate einer Reihe von Ver-

' won einem Brennschieferbenzin.: 10926, 11103,

11187, 10792, 10767, 10854, 10790, 10914, 10891, 11032, 11193 cal.
_Wi@ Annahme -—dim Schwankunsveu kﬁnnten durch
_die Ungelibtheit des Experimentators bedingt seili, & i1
“denn nofortnach den Vermchen mit anschieferbenzin mxter

; mmmmm anuefﬁhrtaVerbmnnnxm mit Naphtha-

benzin Shell zeigten die Werté: 11178, 11324, 11324, 11324,

- "Die Schwankungen der Werte lassen sich dadurch erkli-
"mmwwwwwm im Glihkopf des
"",;pmmxmmermwxmmwﬁnm

" Benzol konnte man keine solchen sprunghaften Unterschiede -in-

 den gefundenen Werten beobachten, Augenscheinlich setzt

~sich gus den Brennschiefertlen Koks im Glihkopf sb, und von
: sz&tmmmamwmmmab, m die '



Das einen niedrimen Knlorieawert beeitzende Gas' aus den
p Pintsnh-ofemb e "-; m ‘t mcht. anf mrma!am

: das Ende des Glasrohrcheus nacb unten biegen’ v-die Flamme

\ wdrmt dann das gustromende Gas vor und reisst nicht mehr ab,
" Eine_ mterressante Ubersicht iiber die Einwirkung verschie-

mdenez Fehlmessungen nuf_die_kalorimetrischen Ergebnisse 'im__

Junkers-Kalorimeter gibt G. Thomas in_ der ,,Brennstoﬂ-
—Chemie*, 1933, 372 Nach_ihm- wirken  die Feh?messungen auf -
—das Endresultat in fo!gender Y ——
Fehlmessung der Wassermenge um 1 g . . . . . .0,75 cal |
w  der Temperaturdifferenz des Wassers i
' T -—T -um~0,20 0 CHER pou e e i e e e § 87 T

'w o Cam Gasmesser um 1 Texlstrich . L - 380 ”

. ;%T_nm,l mm Hg des Gasdruckes ... . . 70 -, -
— &pﬁ&&mmwmwwww
‘w  der Raumtemperatur um OI“C W e s 0,

Verbrennung kleiner Gasmengen

Dxe Vorrichtungen hierzu sind von Ed. Graefe in seinem
_nLaboratoriumsbuch fiir dxq Braunkohlenteer-Industrie* beschrie-
““ben"und in"den” Erxnnzungen und” Vervoﬂatandtgungen ‘hierzu:™

"Ed.Graefe. Braunkohle 273, 1924; Nielsen. Calorimétre
. & gz de construction simple. Chaleur et Industrie, 816, 1926;

- F. Forster und E. Griinert. Uber das Hempelsche Ver-

fahren zur Bestimmung des Heizwerts der Gase.  Brennstoff- -

;5=§55'22024.

Die Verbrennung kann. man mit 250—100 cm3 ausfiihren.

Berechuung dqr Verbrennungswiirme eines
Gases ausden Daten seiner Elementaranalyse.

*__Wenn die Daten einer Elementaranalyse nach Orsat vor-_
handea sind, so lisst sich die Verbrennungswiirme des Gases-

- nach diesen Daten ziemlich genau berechnen. Je mehr aber
ein Gas fltichtige, leichte Kohlenwasserstoffe enthillt, um so hther
ist die wirkliche Verbrennungswiirme, verglichen mit der berech-

_- neten, Infolge der hohen Verbrennungswiirme der 'Benzing —

- Kubikmeter dem Gas 11 cal Ved:munzswﬁrme m. Be
e



Tabeilo'der Verbtennnngswhmen mch den
au;_gyggj?gasiguen und neuesten Beg}qimmpx_cgcgp,: ,_

an SO (P

Methan . . . .| .
_m.a v e C'
~Athglen-—-. | CH,
"‘an.‘r. . o
1Beuol(ﬂﬁul¢).

mm 'g . s
| 11200 IThomsen 1805
SR, . ,‘r T
10978 e .
- 9609 Ricbarda-Swh-n
I tosl.w:ky 1927

*““\Zgrbxgnnnnxnxirman nnd Haixwane th 1 cbm
der Gase nach ,Technical Data On Fuel* by H. Spiers.
Briﬂnh National Committee, World Power Conference. 19301)
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llobluzl‘:tndesmlesmbasﬂb!es,tm L , v\_ ,
*W. White: The Modern Kalorimeter, 1028, ~~ 1 vt
8. Jl yre.- O upnonax xosspord- ummpnx anmru'tacxnx aaaaux uas :y-

- gepenta. - Fop, Caasuw 1933, M 2, S T
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Die Destillation des’ Brennschleters im

—“Fischer'schen Aluminiuma Wa'rat*—-’-“

Wie wir schon friher dargelegt haben. (Kapitel IV), hingt .
dfaauseineernmchiefetpmbeerhaltbam Olmenge von .dem
Duhllaﬁmbampo,deruengeder Fﬁllung des Apparats, dem -

Probe an As : aten), sowie davon ab, ob die
Destmation tmcken oder mattels Dampf oder inerten Gases durch-
~gefihrt wird, Daher muss zam Zweck einier Betriebskontrollé eing —
bestimmte Art der Destillation ein fﬁr al!emal gewﬁhlt und sp§~




Ab!aufrohr sich erwﬁrmt und dle hafbenxebhebenen Oltmpfchen
abtaufenkénnen. Es ist aweckmiissig, die Wiinde des Apparats
~von aussen mit - einer - Asbestachicht oder einem Asbestring zu

IunaendeLElammamverhﬁten. R
D - Die Dimpfe und das 0! werden uicht in einem
— g — o -~ olben - gesammelt;- sondern -in-einer; tarierten Bu‘-;
_les] - rette aufgefangen, in_ der anch das. deen und Ab-
" . lesen des Volumens an {iberdestilliertem Ol vor-
|-~ genommen: wird - (Abb;- 54).~Von dem gefundenen
=~ Gewicht Ol muss das ‘Wasser - abgezogen - werden.
] ‘"{L—f’»;;—“-jbetzberes wird . am Boden der Bﬁmﬁe dem Volumen
~ B moglich - wird, ist das ‘untere Ende der Bﬂrette

“ausgezogen, Die Abtrennung des Oles vom Wasser
“wird dadurch herbeigefiihrt, dass man zu dem ge-
- wonnenen 0Ol das glexche Volnmen' Xylol hinzugie'sst,

i <110 (IT0 T ID ]

~Abb; 34 Ta-~ Rijrette wird mit eir
| :l:,"'m und etwa 10 Minuten in heissem Wasser gohalten
 ufang von 01 - Nach dem Erkalten liest man das Volumen des

- und Wasser Unten angesammelten Wassers ab. Aus Vo!umen und

unterlnmm wetden. denn ein kleines apa. Gewicht.
~verbunden mit einer kleinen Olausbeute, erregt den Verdacht,
- dass die Destillation moglicherweise zu sehr in die Liinge gezogen -
Vwordenist. Sie muss in solch einem Falle wiederholt werden.
: Wenn die Destillation des Brennschiefers mit Dampf oder
""Gudumhzef&hrtwerdenmll,ndadmd&waer-
 nicht in Pulverform verwenden, sondern muss durch Absieben
allen Staubes und Pulvers eine kirnige Probe vorbereiten: nur
v-dannwirdtein Staub aus der Apparatur mitgerissen werden
nnd das Resultat der Destillation richtig sein, . = v
‘Zum Versuche auf Olausbente nimmtmmﬁhnlicheina-
m&mmmmmﬁmwmomm




et wordén ist, doch noch,hygroskopische Feuchtighelt_enthilt,

welche: spiter-besonders bestimmt - werden_muss, . Man -wiegt
-20.g Substan.

~jirder Aluminivmapparat:— Der Deckel-des-Apparats-muss-noch —
vor dem Erwiirmen kalt aufgesetzt werden, sonst klemmt er

sich hach dem Versuch beim Erkalten fest und der Kolben-platzt—
Dann beginnt das Anwiirmen des ‘Apparats, welches immer mit -
ﬂér&lb@nWwindigkéiﬁdumh@fﬂhrt—WiMmJemem-zﬁ;—
€rrel en, wirdxy i Sekunde ,‘f o e '.'--- ‘ Fegt—
“Tiert, dass-die_Temperaturen-folgendermassen”errejcht-werden:—
2’?“"7f“‘1'?3€"57"?“'f"f‘f"i59°-‘“f?:"-;tf‘.'"-i"ru,’t-;:i‘-‘fi*‘f‘f’““i"l‘fmﬁﬂlﬁ?%”“‘-"“' o
S 1000~ .. .. « o o 3 Minuten -
1800, .0 ... on- O oo :
”’""j’,,‘L‘i”'.';'i”_’f",fi";Mfi’tii'j e e Bt et il et | e e e eeeetes
g0, w e e W T :
[T — ”wo ST ;;.;_20 - " b~ -
000 iy e e e S
. B0 ., . . e v e 0w 8 . - W N
Die Oldimpfe beginnen gewdhnlich bei 3800 aufzutretems
- zwischen 4000—1500 tritt dm meisten 0 auf. - Die Steigerung der_
Temperatur dauert 30 Minuten, Danach wird das Wasser aus dem
Kiiller abgelassen und noch weitere 15 Minuten erhitzt. Dabei
erscheinen aus dem -Abflussrohr noch - vereinzelte Oltropfchen,
Ungefahr nach anderthalb Stunden ist der Apparat abgekihlt.
_Er wird vorsichtig geiffnet und der darin befindliche Koks zum
Wiigen herausgehoben. Die Birette wird mit' ihrem ganzen Inhalt”
— 01 und Wasser — gewogen; ausserdem wird auch das Volu-
men des Destillats' abgelesen. Dann wird in die Biirette ein
gleiches Volumen Xylol gegeben und sie in Wasser von 600—800C
eingestellt.. - Das Volumen des am Boden angesammelten Was-
sers wird abgelesen und vom Gewicht des Destillats subtrahiert, -
wobei sein spez. Gewicht gleich 1,0 angenommen wird. ‘

. Beim Umrechnen der Destillationsdaten auf ein vollkommen
tmkendmp@oduhdaﬂmnkbtvewn;dieuém‘
Hygroskopiewasser von.den 20 g der Probe abzuzichen. Die

“erhaltenen Werte werden endlich auf reine organische Substanz -
bezogen, was unbedingt zu geschehen hat, da die auf orga-,




MMMNNWWMWWM
m,mmmmmmmmmm
,,,,, - das Thermometer — obwoh! die Versuchstemperatur 5500 nicht_
m—mmmmmmmmmmm
t werden sollte. Wenn diese Sorte Thermometer auch um -
~50% teurer als die gewshnliche ist, so werden die grisseren
durch die lange Gebrauchsfihigkeit und die-

_ Unvernderlichkeit der. Temperaturanzeigen doch vielfach wett-
- gemacht, memmmmm

1-am@fﬁhrtwerdw.aehrmn 419.6°aaxibt.
' WirtﬂhmmeinBehpielderAnfaeichnungdesthl-‘




4000~ e 23
~4500- ,. 3= Destmaz G&cms s »zy&ﬁlzm
”W R 3! S Dt W - ¥F n&&“
Schlussder Destxllatxon uach 01. e 5,99 BN . 5458

. ~ Die Destillationsdaten baozen

auf trocknn Substanz__aul_« orgamscﬁe, S’bsmuz“
: % TR U % LTI T
61 e ?1,5 ‘ 65,5 —

“Koks R . & R o % a—
- Gas und. Ver!uste
(nach der mﬂ ) ET e
e e

b Dolch Brennstofftechnisches Praktikum. 1931.
_E3. Gracfe: Laboratoriumsbuch fir dia-BuunkOh!enindustri&

7.J Craangsos Apain: ropoyax ciaguen. 1033, - o
“A; Puksov; Pslevkivi analiisist, Tehnika Ajakiri, 1933, Nr. 0.

V 0n Sisihapugaast (CO3) uxxmmimt Baurl apamdlca. Tebnih Ajss
’ ~ kirl, 1933, Nr. 9. -
~C. Mapayec.— Ducrpus :onrpd&mplmm mnml‘np.m:m 19&&,&_,
_ A, B. Kapfienarsag yraesmcsora cyannen. Fop. Casgnws 1932, Na 8-—9.
P. Sixupaep. Ocobennocrn Meruzuxn susanaa cagues. Fop. Clamuu. 1032, N 7.
A flgopaen. BuGep ueroRs cupeielenns pIarn B caauue, Top. C3asnu
1032, N 8-9.
D. v. Engelhardt. Die Benmﬂm des Kukersits nach seinem spez.
—_.G“*-M_M——&Lm-————w:-m“—“.m.n__
I.Craxunxos, Ksonpocy o uer.anay.veep tonins. Xaung 18, vons. 1934,3.
T.3uxeen u ;L Moazmapexag, Onur yrot. asay. xapl. cassnen. lop.
- (‘.1 wﬂt.!i 2. : ,

Die Analyn von Brcnuachie{erﬁlen.
- Die Analyse der Brennschieferile wird nach den Metho-
denml’rﬁfmdermpthamdnmmemhrt. “Nur einige
Eigentiimlichkeiten der Brennschieferile verlangen besondere,
ergiinzende Bestimmungen, zum Beispiel - die Bestimmung von
mmmmmm Dammmdchhei

9 MMM WM-W&



: Ii l mm Mm Qbgleich - die -
Votsehriftes ,m m&r @M&ﬁm&h&

dader Sehwetpunkt éer Nwhthaindustric in Amerllm lieggund

_ die. aimerikanischen Normen unvermeidlich” sich- ‘susbreiten und
alle h_reu verdrﬁm wer&n. Deawegen empfehlen winden_
ratorium in erster Linie, sich um die Beschaffung folgender _

Werke ™ mmﬂm, Tastitotion of Petroleum 'reehnowgms.

. Standart Methods of Testing Petroleum and Its Produkts,” 11
""" - Edition 1929, — American Society for Testing Materials. - ,Report -

- of Commitee D-2 on Petroleum Products and Lubricants* 1932,

~Weiterhin - sollten - angeschaffit werden: Engler-ﬂoeter

.wDas. Erdol*. Band ‘VI.-1930, . Chemische. .physikalische, - geo»

- logische und geophysikalische Untersuchungsmethoden des Erd
jk und_seiner | Pmdﬁte. “H. Holde._ .,Knl1lemvmsy.ex'zsl;csﬁ'ew
“und Fette* 1 st _

-ratorien schon vorhamn.
—Im Hinblick darauf, diis’“dié”aehrﬁhrr Veﬁﬁc!fé. dxe

man mit Olen vornehmen muss, in den erwiihnten Handbiichern

mﬁzend genave und vollstindige Behandlung erfahren hat,
—erlibrigt sich die” Notwendigkeit einer Wiederholung in der
egenden-Arbeit, die einen mehr - speziellen Charakter tragt—

Deuresen werden hier nur ¢inige’ niitzliche Ergiinzungen und
 Bpmerkungen zu den bestehenden, allgemein angenommenen
~ Methoden oder jene speziellen Kunstgriffe eine Erliutcrung
fiadw. dia fﬂr den Gm der Analyse von Brennschieferdlcn-

S Literdur' .
chis&ltrr!ek. Mangal of Testing for Oil Shale and Sha'e Oil, U, S.

- Depsrtment of Commerce.- Bnma! Mines,  Bul'etin 249, 1926, -
Rslpb 1 § le!u.thOile \ o (

Besttmmmg der Neutraliwt einea Olea.

deeninder'rechnikvmandtenmenwirdmtmlé\'
Bamtefordert. Datunterwirdzewﬁhn!khnurdielfode-
mgvemanden, das . Ol solle keine Mineralsiure enthalten .

“Mﬂagtmmmmm Dadurch stehen Phe-

----- mmmmmwaw Forde-
Awmdmmmmmmsmmum ,
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- palsiiuren - vwkommeu. bemndm in dem im ot enthaltenen
Wasser, - Je trockner dis 08 8% tin 86 geringer ist seing’ 3
~m. Um deu me zu-bestimmen,: Wm‘mm
fast bw zum Sieden erhitzt, dann mit einem Korken verschlossen -

- und stark geschiittelt.: - Das Gemisch ~wird - filtriert, wobei. das .
-0L aut.demj‘uterwzurﬁokblezbuas.&\(asser_aber durchs___mger
~hmdarch!&uft=~:2ndzesem Wasser gibt-man. Z“Tmp&nmmyl-

oranxe,;vmmuf dxefarbreakmn“beobachtet wird

e o i

Bestimmung des ‘Wassers in” Olen.

Rm}rund’mmuu’ Estimmt- ""’xclr-das—-\%asser-naemﬂer%
socenaunteu Xylolmethode, Zu 100 em? O] filgt man 20 cm?

reines mit \Vasser gesiittigtes Xylol — oder noch besser Xylol
lmt emer Betgabe von ’l‘oluol und Benzol. Diese Mzschlmg hat

Von den von uns erprobten Apparaturen arbeitet man am
“schnellsbexrnnd'genauesten-mit~einér~Vorrichtungr'bei—der~derw
Riickflusskithler seitlich angebracht ist und ein geneigtes Verbin-
dungsrohr von ihm in den Kolben fiihrt. Dirch dieses Ver-
~ bindungsrohr liuft der Uberschuss an serdampftem Xylol gegen
=Endo-des= ~in-den- - -und-splilt-ihn-
Der Kolben muss solange erhitzt werden, bis das Verbmdungs-
rohr wasserfrei ist und das Xylol im oberen Teil des Messge-
‘fidsses vollkommen klar gew'orden ist und an ‘den Wiinden des
B(kkﬂmkﬁlﬂers keine Wassertrdpfchen mehr haften. Damit

ablaufen, muss dieses vor dem Vermche mit Cbrmnsﬁuﬂegemiach
gut gesplilt worden sein. '
- Wenn die Aufgabe nur in einer mehr annihernden Bestim-
mnnmemmmimmbesteht.mwirddxerbe
imeineugmennanyﬂndermaennndmlorkalﬁumhinm-,
gegeben. Dieses erhtht das spez. Gewicht des Wassers und
entmischt die im Ol vorhandene Emulsion. . Es geht eine deut- -
lkhel‘mnmdqumwm;ich Brwﬁrmenéa
__ Die Wasserbestimmung durch Zentrifugieren gibtnurbei
diinnfiissigen Olen mehr,%oder weniger ‘brauchbare  Werte,
Wennmdzevmmaummmmsm“mm




Q&MM&WMWM&&W& 3,6%
- aufwies, beim : Zentriluieren nur 1,1% -und - 1,28% - Wasser
gefunden. Die Zentrifuge arbeitete mit 3000 Umdrehnnmw, :
_—_Wenn ein Stiick- Papier oder Glas mitetwas 0 - Ubergossen -

mm.emmmmmmcmmmmmm
_Punktchen dort, wo Wassertropfen vorhanden sind. Ein geiibtes”
-Auge - kann - nach -der -Menge dieser hellen Puuktexiemhehgnt
bemtalen, ob dna Ol mehr oder wegigeg gl_s, L%YW&Lenmﬁgm

s

Bestimmung dea Entﬂammungspun’kte&

Die Bwimmnmm!mft ist -in - allen Handbiichem
edﬁutertundmrbexnﬂxenmmxtdemﬂervorbd:enderl‘orde-
‘rung, dass das Brennschieferd] geniigend gut vorgetmcknet

-sein- muss;-da-sonst—die— Entﬂammungmm'spat—eiu-
tritt oder die. Flamme erlischt und die gefundenen Werte voll-

kommen unzuverlissig und . untauglich werden. Getrocknet
”wirdmittehChlorh!zinm. Troeknetmaninder!{&lhe.mnimmt;

umﬂmmmwmuaumdm ‘Weise,
80 erreicht man ein schnelles Trocknen !). Das Gefiiss mit dem
‘warmen Ol wird in eine Schiittelvorrichtung gebmcht. Unter
oolm Mmm mm ein 'warmes Gl mit nicht‘

'mw DMM:B Destﬂhba erlotdem keiue Erw&nnung
Man darf jedoch nicht ausser acht Iassen, dass das Trocken-
. gefiiss dicht zu verschliessen und erst nach vollstindigem Erkalten
umwhaumammwmmmmmm:
* mmmmmmmmmmmm
mmmmmd«mm@mﬂ
werden, da sonst Spuren von Chlorkalzium im O} surfickbleiben
kianen. ' Elnﬂ.du(!.ﬂ% Umwmmmm

=Y summm&m
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Ober dEe V!skeaitat ven Men mzd dereu
“Bestinimung
':_mAnl dem empamn F«tmw "dle Viskasitit - éoh

-G)ien ~ . em-Apparat-von-Engler-
~bestimmt und in Eng!er’schen Graden ‘ausgedriickt.. Wir setzen
- die - Bekanntschaft mit - diesem ' Apparate voraus; es sei. nur.
_erwithnt, dass man sich fiir Umstellung auf andere Masseinhei-
-ten.am besten_fertig. errechneter Tabellen bedient, die. jihrlich_
_in_dem _in dre{ Sprachen herausgegebenen_,Petroleum-Vademe--
“cim** erscheinen, - Dort findet man {ibrigens—auch- andere prak--
~tische -Tabellen :- Umrechnungen - der -Temperatuten, - spezifische-
Gewwhte und anderes.
- Da einige Angaben beziiglich der Viskositdt von Olen in
dxesem Werke in absoluten Massen gemacht worden sind, wollen
- wir nuch die Definition und die Bestxmmungswexse der abso-
luten VnskOsxtat anﬁihren. jf:;i:, e T '

ren Rexbnngskoeffnztenten der Fliisslgkext gemessen Dnnﬂ

definiecren wir als jenen Zug, der imstande ist, eine Flussig-—
keitsschicht von 1 cm? Oberfliche gegen cine ebensolche Schicht
im Abstand von 1 cm von der ersten mit der Geschwindigkeit
“von 1 em/sec zu_verschigben. Man _bestimmt _den _ inneren

=Relbunﬁkoeﬁmeutm an-Hand-der-Ges« mndxgkett “mit der~dxe~
‘betreffende Fliissigkeit aus einem !\apxllarrohr ausstrdmt. Hier-
fiir xllt folgende Bezichung:

= 81lv

llier ist q der gesuchte Koeffizient bei der gegebenen Tempe-
, ¢ der Halbmesser des Kapillarrohrs, p der Druck, unter
- dem die Fliissigkeit ausstromt, und v das in der Zeit t ausge-
flossene Volumen der Fliissigkeit,
_ In der Technik arbeitet man jedoch selten mit absoluten
. Massen; man benutzt lieber die relative oder JSpezifische® Vis-
kositiit, das ist das Verhiiltnis der Viskositit der betreflenden
Flissigkeit zu jener des Wassers bei 20°C. Auch wir werden
uns im Folgenden der relativen Viskositiit in Engler’schen Gra-
__den bedienen. Nachstehend sind einige fiir die Praxis wissens-

Mimdmmmmmmawwrwm‘l‘m



: tum m'ﬁutcrt. Auf diu iu derl’raxis uwebﬁmhlicheu Viskosic

! w ﬁﬂ&t manmm% i

"'“"Be"shmmung der Vukosttﬁt vou Gemischen.
Indeerxisainﬁwir qt’t ¢ erschie

via&oae Ole " zu mischen; umein Ohﬁit bestimmter erwiinschter
—Viakmitit—xu‘erhnltem——(}ewc")hulich wird merbei—*das-dlchteremﬂ

: . Grenzen brauchbar sind, gewchnlich nur. dmm. wenn_ dl.e o
xem:hten Gle sich in-ihren Viskosititen nur wenig unterscheiden, - Fir -
smmw.mmmmmmmmmr mit einem
; ~ Viskositiit sind diese Formeln meist unbrauchbar oder
lietemmmhdutmmml}mbnlm
———Und gans_davon abgesehen-schrecken maneho vor den Formeln- ihxes Sl

mmmmm&mmmmmw
_Band von Englor: ,Das Erdil" folgendo Formel filr die Viskositit eines

e “oy . 1-0,166
. e x-'V(O,IBG‘v '{"1,1611 gum)
R S - log p —1log 100
””T.‘L : S 'Q n 108‘0'5

xwarm m einaao!d: wirre Forme! keinen Zweck, denn niemandd
mmsanmunduwmpudowmmmmwm
Wmﬂicheintacberistdic Fm&lml’yhﬂv : ;"

" (m+n)ab - 4
‘ x= mb+ na K.‘wox 7. P
'“‘Dﬁrormnreferﬂmm* — :
Entes Ol - Zweltes OL  Viskositit der Mischung
th?ﬂ - Visk 1E errochnet  gemeasen
et T
90._. o RS | JE 6 5
Kbl C e 22 18

Dummdni‘amlm?yhsh «mmw
‘ aitdmn—udu—&d&udzm Dieso Formel ist filr die Bevech-
;m\mvmmmm -hwdmmwmaw
_ befriedigends Resultate,
;;,:;;_—&;.am GM. mit mm‘m w kt sle m k-
- Pehler, doch blefds er stets in-ertriglichen Grensen, Hocrschel fand,
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'”’;f'dm wur Ermsmm der Viskositﬁs eim Gemiscbns in'Poisen rolgende eins -

logg Vi toga+leogb. wo i und V3 die Voluminn, a und b die 5

mvmum«rswmmmme—m
. Der Verfasser fand einen einfachen Weg. dies Aufgabe

" phisch zu loseu. | Es zexgte sxch, dass dw Kurve, dxe den Ver-”
e - \ o
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itdt in Engl

\isko[s i

> % des xuzcgcbencn dﬂnncrcn 0 “ g ;
@ — Nach Pyhala berechnete Werte :

Abb. -’w. Probekun'e (Verdinnungskurve) zur Bmlmmun:
dcr Viskmiwtcn von Olgemischen,

£

lauf der Viskositiit eines Olgemiaci\es in Abhingigkeit von sei-

nen Bestandteilen darstellt, Iilr Schie{enile mit verschiedener

- Viskoutﬁt die glciche war, - -
- Die Viskositiiten des zur Herstellung d.r ersten Probekurve

~ verwendeten Olgemisches, in Engler achen Graden ausgedruckt,

waren folgende: |
Schiefer-Rohdl Bchlefcriil-mnilbt Viskositit der Mischung -
Visk. 9,1°E bel 50°C Vi:k. 1,I°E bei 50°C bei 50°C ‘
S / % op
90 10 51
70 30 23
[ 3 50 1



it in ﬁﬁsleg 2

- Vi‘_skositﬁ,t

Obenstehende Abbildung (Abb. 55) seigt diese Kuve,
Die Punkte innerhalb der Kurve entsprechen den aus der For-
mel von, Pyhala errechneten Werten. T

1

> Prozent des dinnflissigen Oles im Gemisehe
Abb, 56, Verdiinnungskurve der Brennschiefersle, -
L

Spiiter wurde eine zweite Kurve fir ein dickeres -0l mit
" hoher Viskositat aufgestellt, die chenfalls hier angefiihrt ist
(Abb. 56). ) .
" " Die cben angefihrten Kurven haben noch eine interessante
. Eigenschaft. Setzt man den Anfang der ersten Kurve ¢Abb, 55¥



m" mm

nieht bei 903, somiem beispie!swelse bei 503 an uud teilt- die—
“=x:Achse-zwischen-y =0 E-und- yml&!’} ‘neu-ein,-so.-gilt- derw
= gso-abgegrenste~ Kurventeit f%dwdvmmmweiw~mes»
"WE.
" Ganz analoz erhalten wir die Knrvq fiir die Mischung des
~ tles von 9¢ E mit:einem 01 von - -beispielsweise 20 E dadurc’h.
dasswir den Endpunkt der Kurve bei y =20E-annehmeén und °
. 1 F 18 =G0 B ==y =2ﬂEr—-von~~-neuem«z~

Tor

ng

) -b-‘“E

- % des gugesetzten Oles

Abd, 57, Verdinnungskurve fir cino mm‘wn‘blc:;“"
mit Viskositit von °E und 2°E, ‘

Am den anmbenen Beupielen ist die Anwendung der
'Kmemsmwm von Vlskosititm beliebiger Olgemische
derzemhchten Teile entsprechen, als Anlanz undEndeder
Kurve an, teilt die Abszissenachse swischen den Fusspunkten
mommmmmmnmmmxmmm
,Wmmmmm

Nmmmmmmmamwm“
.;ob!mxme(mse)dxm ,
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" 19 E-sugefigt und die Viskosltit der Mischungen experimentell



batimmt. “Dis' Vmbmehm der Viskesitﬁt von- h!isehun-
m -geht-nach: “dieser-Tabelle mituﬂllfe der xon- nolin!),,,,

der V’wkoalﬁtzﬁﬂﬂ unddasandere—- b"-—-mit derVnskositﬁt
1,59 E.-Wenn ‘man-diese Ole im Verhilltnis 8:1 mischt, welche -
-'Vixkemtirwinrdann—dwerhaltene-wschunsaufweisex'x?——Nach—
~—dem Prinzip von-Molin- kammm}edeammmrm
" unter 40° als Mischung eines 40%gen Oles A mit flissigem o
B ansehen, Im gegebenen Falle wiirde das 01 ,2“ mit der Vis-
~kositiit- 250 eine Mischung vorstellen, die-5,2% —flilssiges - 41 -B -
__enthiilt. Das andere 01 ,b* wiirde seinerseits 50,7% flilssiges
------- — 01 B enthalten. Wenn man nun vom Ol ,.a* drei Teile und vom
,1;;»;,0} wb* 1-Teil - mmmt, muss in - dxeser Mnschung ﬂﬁssxges 01 B.

' enthalteu sem - s sy
i -3 524.}___ 16601_,; o
- Nach der Tabelle Seite 338 finden wir, dass eine Olmxschung
 mit 16,6% Gehalt an flilssigem OI-B die Viskositit 8,09 E haben

muass, Dieses ist auch die gesuchte Viskositit, - .

Noch ein anderes Beispicl. Es sei ein 01 ,c* mit der Vis-
__kositat 159 E gegeben. _Wieviel muss 'man ihm an 01 ,d* mit
""" der Viskositit 1.20E zusetzen, um eine Mischung mxt“d?’?““_‘

kositit 100 E zu erhalten? Nach der Tabelle finden wir, dass
im gegebenen Dickdl ,c* 10,0% flissiges' 01 B und im ande-
ren gegebenen O] ,d“ 68,060 flilssiges Ol B enthalten sind.
In der zewﬂnachten Mischnng (100 E) sind nach Angabe der
e—flissiga B en—Non—mussaulmin=
rechnerinchem che gcfuuden werden, wieviel 0! ,,¢* und 0l
4* genommen werden muss, damit in der erha!\genen lﬁchung
u.l%desﬂﬂuigenmesnenthaltennind. oo

Die Berechnung verliuft so:

Heng'ec ;-u,x 539 ;_181
Hemd 14.1-100 - 41 1
Demnach muss von dem Ol .g“ls.l'l'eile undvondem
Ot 4" 1-Teil genommen werden, oder 71% ,.c* und 29% ,d*..
' Wie aus Obigem hervorgeht, ist es sehr einfach, nach dem
)lollndm’”l’rlnzip die Viskositiit einer maclmng m ﬁndea.

7 '} mxmz«m nu,m

220



Mi&beibemmmeteieh gut. - Dertexebemweite Fali
dernemhnnngﬁutsichmfdemmphischm%gehequemer
“f"‘m t-deerdax'l'abeuewurde noc!} f ndewA gelist.—
Wiaechmjm&pitelﬂemﬁhnt._werdemdwhaden&hwel-
_prozess m Pintschretorten gewonnenen leichten Oldimpfe in
~den-Benz 71 -von - einem - schwereren - 01 - ausgewaschen.
mlemndm _so_ sheorbierten Leichtiles liess sich durch eine -
-direkte - Wﬁsung ‘nicht bem:mnen. da:a der szena mcht
nnterbrochen werden durfte.

So wurde die Vtskosxtat des Wascholes vor (GOE o) und i

Mmmmmwwmukbmm&u
betrage. ‘aus’ der Kurve dle xewonnene Leichwlmwge gleich’
~ Essei noch t dass am Kurve nur fiir annsclﬂeferole
anwendbar ist. ~Aridere viskose Flilssigkeiten, wie Glyzerin oder
Merlosnng zeixen einen anderen Verlauf der Viskositit. So
“erhielten wir bei der Verdiinnung von Glyurm und Zucker- i
lﬁstmt mlt Wasaer fo!gende V'skositﬁten o |

) . 'Q # e A

S * Glyzerin -  Zuckerls nug o

| unverdﬁnnt 12,6°E5o 18,90 E

___J:M,——‘—-- . 0 _60FE _GILE..
+10% HO0 3%E - 28°E

Wahracbeinlich wird hier die 'starke Abnahme der Viako-
:sitit durch starke Dissoziation der assoziierten Molekeln bei
,Verdﬁnnm ao!cher anaen vemrsacht.

L ‘ ”.fv
‘Einﬂuu der Temperatur aul die Vukositat C
' von Olen.: - :

,- Naehmd sind die Viskositiiten eini:er Schieferdle bei
mwﬂ Temperaturen in Engler'schen Graden angegeben.
«ﬁ.mmmmmmmmtm §8)
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V‘mkomtit vou Gien bei” vemchxedenen Tempetamreu m

Eng!er’ad&en (;raden.
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- Ads--diesen- Daten-likst sich-die_Kury
konstruieren (Abb. 58): '

- Man findet, dass es keine feste Beznehung zwischen der
Viskositit eines Oles bei 500 und 1000 gibt. Es lisst sich

V.0
hichstens amn dass das Verhiltnis ‘_g:;o eines Oles um so

gMerist,jez&herdasOlist. So hatte ein Rohdl von 8,40 E;y
bei 10000 eineZﬁlﬁzkextvon nur 1,59E, das hejsst: das Ver-.

 haltnis 2 v betrug '_5& Ein Destillat von 1,830 Exo hatte
j00

" dagegen bel IWCeineViskoaitﬁtvonO,ssoE. DasVerh&lmia
betrug hier nur 1,35. ]
: FﬂrdieBemchnmvothkmiwenbei verschiedenen‘
Temperaturen gibt es viele Formeln.. -

Fir veutrale Schiefertle haben Kogerman und Berg

N,_(Wl’moﬁm&nh%)lokm&b‘omelm

Abgolute Viskoaitst g = -ri- Xn—A.
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Brauchbar aind wenixer mww, aber ein!ache Forme!n.
~Fir die- Ermittelung” von - Viskositiiten bei verachledenen
’l‘emperatnm ist- emmanderer.We;sehr_geewuetrder_auLeme:__

'remperatumn. bei denen’ zwei Ole tleiche Viakos;taten haben, —
_filr diese beiden Qle stets konstant ist. Dieses Gesetz. zut: wie_
der Verfasser nachwies, auch filr Schieferile. - ‘
~ Nachstehend sind einige Temperaturen angefiihrt, bei denen
‘Rohél von 849E; und em Krackrﬂckstan& von 4,40 Eio0 gleiche
Viskmxtiten haben, S

Rohdl - | Krackriickstand | '1',w
8,00 E,, 4O Ey, Verhiftnii‘“
e | pec | %ggamz,
| ) " 91—, 332%th1
o ., W, ' %ﬁ=ms
Q2. 79C 3"’15"“5:: 1,112
. ,‘ 343
= e i g s [ g =] M ame
ao‘,‘ . | %—-; = 1112

Wiemmmmvmmm'r,'r,mwichm-
mt. .

mmmmmmm:mwm
Oleimmmdmmmizkeitsknm_konnmimn.m'
‘man die Kurve eines einzigen Oles kennt und die Viskositit des
WWMWWWM
m&wmwwwmm
bestimmte gewéinschte Viskositis hat.




Y T

"aeiapiex,niemf ,:

~gen Lo Standardol”, deasen Kurve wir kennen,’hat‘
die Viskositﬂt 6.8°E bei 53,50 c. Das Va&ﬁltnis der abso!uten

Tempemmr t‘besteht dann das Verbaltmr~273 B S

27'3‘.-}- IUQM

“woraus sich x =t = 1310 grgibt. - o -

mm@:ﬂm déFBéféch“ﬁunﬁerskosztafemst’&hr—

bequem und e‘infadl 'Man braiicht hierfir ja nur die genaue
~Kurve eines einzigen Oles 1] kennen, die man experimentell enmt-

teln oder nach der oben gegebenen Tabelle konstruieren kann. -
= “Zum Schlnss’*ael—uoch—dxef—‘cemubersteﬂunremxger 80
errechneter Zihigkeiten mit den experimentell gefundenen Wer-

~ten-angegeben.—KEs sind hier- die-Temperaturen-angegeben,- bej—
denen ein O von 20E die Viskositaten 5°, 100, 150, 200 E hat.

. Viskositit ~~~ Errechnete Temp. Gemessene  Temp,
0B TR S oG e QL
",,'. .:,r.‘ ,' b g ,5 — .y,..,-,,. :‘MHT“ -v‘w "VV:‘:;:'.;.}};72 i bt e Tt TP A Y T g, 73.5 e+ b mi b o Ko
IS w‘*" o . ) X 61 - 61'0
15 - 54,5 59

' Dxe Abhﬁnmzkext der mGositit von der Temperatur ist

Lderatur'

e (A--n)] 100 ist mr unsere dh"‘nicht brmch!m'. '
B: aoue. Ind, Engin, Chemimy m 1931. l‘cmel c::v(lbznk-é\)

- (t—B), i
C.Wa!thu Pmu&mnf&lsw )
Len. Chem. Cbl, 1924 11 570, ’
= 5 !uau&. ‘l‘ateﬂa fir Berechnung der dyum. mwc ln Zenupohen

8. E rk, Zihigkeitsmessungen an mswm. ‘Petroleam, 1927. ‘,

l. Tauss Beitrlige sur Kenntais der SchmierSle. Petroleum, 1930, mr—

SN N1
&muxmmumwmmm 1382,
-E. Hantschek. Dio Viskositit’ der- Flissigheiten, 1929,




08 . ‘_‘,‘:,_fVihkosimeter Petroleum;
"u‘ Eﬂ"‘“ﬁ m s Thamm, *fmnmhm und Beaxteilunz mlﬁm

F. G arncér ynd G, Kelly. Kinemat, Viskoslth.t und konvent, iskositiits-
~©  werte, Petroleum, 1933, Nr. 28,

P Docksey and H, Hacwnrd. Viscosfity !ndex Chnrta. Journ. lnst
l’etr,-?l‘echn._msl : .

R Die Bestimmualgrosur Gasmengeu.

S Obz&exch ein “grosses, ‘umstiindliches Handbuch — L. L i-
“Uinsky ,Messung grossér Gasmengen®. diesé Frage behandelt,”
=diirfte ein-Anfinger--vor- dem-umfangreichen--Material - dieses .
: Buches -wohl -stocken - und - in - Ungewissheit dariiber sein,-wie
“erletzten - Endes  die - Bestimmung - schliesslich - durchzufhren -
habe,  Darum geben wir hier eine kurze Dnrlegung des Prmznps
-dek Methode und ein Beispiel der Messyng.—~ ~ - -
= Dic-Messungciner-Gasmenge-wird-aut- maﬁmg*mmr
_Geschwindigkeit in der Gasleitung ziriickgefiihrt, wordus mittels
einer kleinen -Umrechnung sofort das gesuchte Volumen des
Gases gefunden wird. Die Geschwindigkeit, mit der sich das
Gas in der Leitung bewegt, befindet sich in Abhiingigkeit von
der kinetischen Energie und von dem spez. Gewicht des Gases; -
1as Tetztere berechnet sichgentigend gut aus den Daten der
Casanalyse und zur Bestimmung des kinetischen Druckes dient
sin . Mikromanometer in-Verbindung mit dem.Messrshrchen von
>itot. Ein gewdhnliches an der Schloiwand befestigtes Mano-
meter gibt den gesuchten Wert nicht. Neben der kinetischen
Energie, die das Gas vorwiirts treibt, spielt ja noch der statische
‘Druck auf die Wiinde des Rohres eine Rolle. Die speziellen Mess-
rohrchen von Pitot mit zwei Offnungen, deren eine gegen den -
Strich des Gases gerichtet ist und die Summe der beiden Drucke
zeigt, und deren andere Offnung in der Bewegungsrichtung
des Gases liegend ‘die Differenz der genannten Drucke anzeigt,
-erlauben den statischen Druck aus den Berechnungen auszuschal-
ten und gleich den kinetischen Druck selbst zu finden. Kennt
man diesen Druck und das Gewicht eines Kubikmeters Gas in
Kilogrammen (nicht das spez. Gewicht). 80 bemcbnet man die
Geschwindigkeit des Gues in -Metern: -

e i ot

v= Vrvz-s.sx )



Memumwamm iuderﬁiﬁeistmzmeen
. der Nithe der’ Wﬂadegerinaer "Um die mittlere Geschwin.
Wtdescammﬂmmgtmdie Fliche des Schlotes
:mmae.mmmmms-m an: der Znh). uud

MdaRBhrchm Vonanenl!mungenwirddasmttel'

Wmmmmmemmﬂe
&!‘mnhm WMMWMmMNmmmdlxnig
ariauft und seine Biegungen sich vom. Messort nach beiden.‘
MinMeMerEnﬂemmheﬁnden. -
Uheranaﬁinnemeiten informiemmnn nich: in dem achon
mw& Beispiel,ww die Menge der abziehen-
on Case elner Olfabrik berechnet wird. .Man beginnt mit der
dmmmwmmmmmmum;

-~

Die Beuchnunz des spe:ilischen Gewichts
~  des Guea.

W@'ﬁddﬁemdﬂm Gewichts “cines
mfm 3ehilliatm Apparat ausgefithrt; allein die -
: mmmmcmmowmv |
alten sind, die Austrittstffnung des Gases. im Schilling’schen
Wmmwm m passierbar wird cnd |
Mm dsmawidum den Dmu der Gasanalyse zu
mwmm&mwmmun-»-
nm&mummmmm_
nmmmm rammen ausschiaggebend.




“auch die,Gewichtervon einém K
- .. Spezifische. Gewlchte

R
e |

Stickstoff |’

= il DS ;,,.,,mgorf;.fa,s 1,1605 "i;5.°26 ,

f*-*jBeispie}veiner-Berechnunxmdeswspezifiséheni(}ewichtsmein?&_"
Gasea_xiixs den Daten seiner Analyse, o
gi?tscliretorten—(}as‘ , o . o

— . 14-098 = 14__

c e e e 10:L10= 11

Y e ’6,7;0.97:6.5';

}

.. 14:056= 08’

0, . . .
Hy « « v ¢« « .
_CH, fa e e e s
C,Q,L e e e e e 11-105= 1LF
Ng-% o ¢ o o o0 o ~62)6-‘0‘,97=60,6'

-
¢ & de
-
*
|
q
I
[ ]

-

- .

' Wenn man nicht das gpez. Gewicht, sdndexzn das Gewicht
von einem Kubikmeter Gas erfahren will, so kann man ent-

0,998 X 1,2928 = 1,29 kg bei 09/760 mm.



"'r'.soc. Ausserdem et s Gas -noch, it Was.
- serdamp{ “Den’ sahlenmilssigen . Obergang auf war-.‘;:_.
m ‘und rmm Gas schafft ma.im!em m  allem das

‘mnet md_ dann jenes GW% :.Wmer damaddiert, :
e dan Gas i der pegonen Tz  addiert,

V27,3°/749mm.. , 76& 3% L s lﬁekg

8@& 270 enthﬁtt ein- Kubtkmeﬁer mit Wasaerdamp! gmﬁttxgv

mmm £ Wasserdampf,-~ Addicrt - man - diesen” Wert "zu -
dmmbenberechmten.wfmdetmandaal(ubﬂmetergemcht

des feuchten Gases gleich: ~ = -

e ;,!56’“-?09%'%!8}&

Behpiel der Berechnnug éiner Gasmenge.

DermnereDnrchmeuerdeauchfangs—o,slm.néche
dealkhtm-—-om:n? Fﬁrdie anngen wtirde dwse in

~ Der betrug. e e e e 749mm.
D;e'l’empem;:rdacam. e e e . . 218°C.
- Das - Mikromanometer zeigte — 10:1; die Fmasxgkext im-
Hammsmmamwcewichto,&. :
_____ Gewicht eines Kubikmetm Gas D-— 1,170.
wu Einschicben, mzamm:ea.  Mittel.
o e e - osmm
- w2 - 100,
00 . 108 .13t
m 7 ome - .. }.
D § [ T TP | ¢ A A | (NN
102 . : 107. ,ﬂ'los,.v




Al!ﬂmeiner lmttlerer Dmck i
e tmw&xo.hmn&.w
’windigkeit- —— : N
v
'asme lnmde 3 i
S mx omgz,mmss .:,;;,_; ‘
:.GaamengewaQStunden- e ‘

"11500 724 273
~760-300,3

e Fﬁrgemmere Besttmmnngen muss hier noch eine’ Korrek-'
Muwwwmmmfm@pwmmwm
Abkimlen des Gaaes von 27,30 auf 00 C ausfillt,

183000m

, Mnxm der Olaebe!mxe in Gasen.
Dzesbezﬁzhche Methoden smd auf Gasfgbnken “und Koke-

* genheit von Oltropfchen besteht darin, dass man: aus dem
Probehahn einen Gasstrahl gegen ‘ein reines weisses Paplerhlatt
‘stromen ldsst. Bei Anwesenheit v von Ol bnldet sich’ auf dem
Papier ein gelber Fleck. ©
Mmmmmt Erfolg
- die Methode von W. Feldt anwenden, — Journal fiir Gasbe-
" leuchtung 1911. lhr Prinzip folgendes eine bestimmte
_Gasmenge wird durch ein Rohrchen mit Watte gefithrt, welche
 die OltrSpfchen zuriickhiilt. Aber da die Watte selbst ihr Gewicht -
" nicht #ndern darf, wird vor und nach dem Versuch dasselbe
Gas hindurchgesogen, in dem die Bestimmung ausgefiihrt wird. .
Eswirddamentxetrocknetundda 0! entfernt. Das wird
" aus dem Grunde gemacht, weil man beim Trocknen mit Luft
nachdernbmptimdenVeﬂmtmetmmmkiert.wekbu.
_von der Luft fortgefihrt werden kann. Wenn man aber Gas

Arbeit muss das absorbierende Rﬁhrchen in einer Wanne bei



verKohleauﬂm Hmlﬁsst daaGasdurebeiudamit
ummnwram Dxevnnderl(oh!em:bxerten
Mﬁnddmptwerdeumiwbermwzmﬂawmmpumm
_das-in-der—Kohle memmw
meMuwMQMMQMML

Endlich wiire w erw&hnen “dass fﬂr diesen Zweck neue

'l‘eemebeln in- Steinkohlendestillatlonxgas mit dee von Glns-
fm,cas nnd Wasser!ach 193!. 183—134.

Aulyndam

,_.emewbeatimmte MMLPMM!G enthalten und mogli
- freie Lauge. - In manchen Fillen darf auch der Anteil der im
Phenolat geldsten neutralen Ole sewme Grenzen nicht {iber-

“astimmung des Pheuot-"f—“fr:

: ~and S&uregehalt( in'Olen.

'lu eine in01 eingewlte Eggertxbﬁrette von 30 em3 !nhalt_..
werdw etwa 12 cm3 10% NaOH, 6 cm3 O! und 6 cm* Xylol
maen,dienurettawirdgadﬂomnnnd bis anf 60-7000

ﬁherNachtstehengehuen.Amn&hstenmeirddieZnnahme
des VolnmensderNatmn!angeabgelaen nnd In Proaenten,,,
ametlrﬁckt. o

Bineverbusertemvimetrbcha Het!mdezibt? Koger-
msn an1).

meirddathmdem Ole in einem Lnftbade,
beilwmt,du “nachgeblicbene. O in Xther geldst und
dreimal mit 10% Natronlauge gewaschen. Der Extrakt wird
wmmmmwmwgmmmwm“
—mxwmwvmmm o

w1y mwmammwmw




Elntache thermocheﬁﬂschc He&’hqde zur Evmitte-
i UG- éesmaanahemdea Fheanlgehalte& in Olen’
“*"""“"Dxese“*Methoda“"‘eignet*sieh ebenfalis gut - m~sehneilea-f~

gie einer im Chem. Zentralblatt 193!. 1. erschienenen Notiz von -

“Ubaldini; nach der man zur Ermittelung des Phenolgehaltes -
= im Urteere die durch- dxe Phenole-hervorgeruféneErhthung-der—
= - -den -Koeffizienten- 0,42 - teilen-muss, — Dariibey.
angestellte Untermhnngemzeigten aber, dass_dxeaeLKoeﬁ.zient_
_fiir unser Schiefero! erstens nicht 0,42 betrigt, und dass er zwei-

— tens stark von der Konzentration der freien Base, dem Mengen- —
o vemélwig__;mschen _Basen _und Benzol _(verschiedene spez.:

- Wiirmen) - und - der - fraktionellen - Zusammensetznng ‘des  QOles ..

- abhiingt, Dies 1st auch verstiindlich,” da die niederen Phenole-in -

leichten Fraktionen viel stiirker sind als die schwachen- Phenole

in hohen:Fraktionen - und - daher eine . grissere . Wﬁrmetonung B
—haben :

~Zur Bestimmung des gesuchten Koeﬁxzienten Wurde das

Rohol fraktioniert, der Phenolgehalt der Fraktionen nach der
i, liblichen Differenzmethode in der Biirette bestimmt und spiiter
“Fauch die Temperaturerhihung nach dém Mischen von 20 g O
mxt 20g 10‘;'» NaOH testgestellh :

Fraktion  Spex. Gewicht Phcnolzehalt Tbermischer ,
des Roholes’ bei 20°C % Vol, - Koeflizlent
bis 2500 om T 3,3 e - ,.7'0'93‘ .
250276 0,8950 E 120 0,536

. 275—300° 0,9260 - : 18,2 0,509
3003250 09199 260 0,409
323—350" 0,9809 , ==t~ 354 L0317

.

,Prufnnz auf Klarheit der Phenolat-Lasung

Hmhﬁnzteimgeﬂmuengememwineinmm
und schiittelt kriiftig. Bei einer reinen Lisung muss die an
mwwmhmmenohud\ichtv&lmhnmwinuad-
eiuuteimmthnmmmmim Ist die Schicht dagegen
: B mwmmmm»mm """ ‘unter-~
mnmhtdumhmelmemmkmovmm ‘
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~-~~Butmmnuc aes Pheuol- uud Olcehaltqs i’n
RS Phenolateu. gt

e a)"Emfwwwmmm
: DiePrﬁfuuznachdmerMeﬂmdelam aich sehr schnell
,;idnmhfﬂhmu. Man wendet sio daher zur ~achnellen Orientnemng
- {iber—den—Phenolgehalt - -—ln—eine—aufw.l—em&reingewlwﬂ
-20—30: em3_fassende Bilrette bringt-
m:m;a%msmam WD&W& mommm
“nach oben,®>Das Verhiltni
“Volumen des. unten

,nftdxacw'enlhﬂtiganﬁchtaich derunterennichtgenﬁ-
-gend- absetzt, - -Ries sty besonders i der Untersuchung eines -
zur Phenolatherstellung verwendet gewesenen Oles, dessen Phenole -
‘also_zum-grossten Teile schon-entfernt- worden-sind, der-Fall,
mwm%%m»aweiumwemme
mungsart zweekmmr. _ SRS

b) Genane gewichtsanalytiache Beat:mmung
.. des Phenolgehaltes,

——Diese-Methode wird in- déin‘laiborshonum“der‘smﬂmhen

Olachieterwerka in Kohtla-Jiirve angewandt. -

-4 In einen vorher gewogenen etwa-250 cm3 grossen Scheide-
trichter bringt man lOOgPhenolat.&OchlolundMgls ige

Salniure. Han aehﬂtwt bis zur vﬁllixen Ausscheidung der :

Damnlﬂastmandasabgmn@ne\vwrabundwiegt
~die Ubriggeblicbene Lisung. Ihr Gewicht nach Abzug des
vcewiﬁtndesbeigegebeueanlolserxibt direkt den- Anteil an-
Phendenmdnentrw&en. ;

Umdiellengederneutmlenbhaﬂeinmemmeln,destﬂ-,
‘li&wlm:wmdmnmmr-xom Das
Mmmmmsmmmwmms
destillierten Ole sich als deutlich sichtbare - Schicht tber dem
mmwwmmmm
_dem Volumen nach prozentualen Olanteil an. Man kann das Destil-
lst auch in mmmmmmmmmm@
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-~c) Va}umetriaehe Beseimmnug im Pheno!ate He
' - zetdstermneutra!gr Ote T

zwei durch cine enge" Rohre_ m:teinander verbundenen 'l‘ei!en_w
besteht,: Der iintere: Teil Jfasst 100-cm?, der obere 200 cm?,
© Das Mittelstlick ist mit einer bis zn 0,05 cm8 genauen Teilung
: versehen. Man btmgt in den unteren Raum 25 cm3 lSiger‘f‘"“

~ti—da ~obere~ Cefisse fullt man~100 em? il

=Xylol,~ erwiirmt --den -~ Apparat -auf - 50—600
und dreht ihn etwa lOmal von oben nach

“eine Weile bei einer ~Temperatur~ von 600
“stehen “und liest nochmals die™ Phenolat- ;
‘mengeé "an der Teilung ab. Die Differenz . =
‘der “Ablesungen durch 0,75 'getqﬂﬁ“'g'ibt“‘den“w‘:m"
Raumanteu der neutralen Ole an. -
—=—FEine-andere—Methode-fiir- diese-Bestim-—
mungen wird von M, Kand in der Zeit-
schrift ,,Tee ja 'l‘ehmka“ 19"9 68—73 an-
ges‘eben» e o
~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~ —In—einen - abgewogeneu.&hendetnchte s
-~ von 300 em3 Inhalt werden 100. g Phenolat,
50 g 15% HCl und 100 g Brennschiefer- -
benzin gegeben und tlchtig durchgeschiit- A 35 Messialben
telt. Der Trichter wird fiir eine halbe pbm gelister
_Stunde _in warmes Wasser von 40—500C - neutraler Olo-.
gestellt. Die untere braune wiissrige Schicht h
" wird nunt von der oberen Kresole und Neutralole enthaltenden
_ Benzinschicht abgezogen und der Scheidetrichter. samtder
Benzinschicht gewogen, Nach Abzug des Gewichts des leeren
Scheidetrichters erhﬁlt man die Summe der Kresole tmd Nen- .
tralile (k4 n).
~ Zur Bestimmung der Neutralﬁ!e werden zu der Benzinlﬁmmg
im Scheidetrichter 100 cm3 15% NaOH-Lisung gegeben, alles
wird gut durchgeschiittelt und fir eine halbe Stunde in warmes .
Wasser - gestellt, Nun wird die aus der Benzinschicht herabge-
. sunkene wilssrige,  Kresole enthaltende Schicht abgezogen, die
_ Benzinschicht noch 2mal mit 5% NaOH-Uianng nachgewaschen,

o WA g

e
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ewibt ‘sich dann aus d¢ n'e (Kmteyxeuwoxe)”v
Neat:amem (k-F-‘n)»-—-n k. R e | .

mmun jf‘ lam sichdnmb‘l‘ttr&tienmmhm Mam
\ Menge Phenolat 2—3 Tropfen Phenal- .
~phtalein und damr anmmm 0,1-normale HCI bei.” Dis Lising”

Hischen immer mehr Salzsiiure hinm bis zo dem Anjenbhcke,
“wo an der Oherﬂﬂche der braunen Lisung kleine schwarzeTropfen -
fre#er Phemle erscheinen. Jetzt bringt man zur Lisung, die

zn kit eInen 'l‘mpfen der Ibsmlmit neutra!em Lackmuspapxer,
- Sobgld auf dem Papier eine blaue Zone erscheint, ist die Neutrali-
- sierung - erreicht. Das Resultat wird auf die Menge der freien
” ,Phenole nmxerechnet. Wurde 'z, B. in einem Phenolat mxt 23 4%

mna andere Methode wird am Staatlmhen ll&terialprﬂfunxs-
_ -aht: meadet (M. Kand). Man fiigt dem Phenolat zuerst -
“einen Oberschuss an Siure zu, scheidet die Phenole im Scheide-

_trichter aus, wilscht nach und titriert nun in der wﬁssngeu
Wmemhmmmmm .

Beatimmanz des Gehaltes. an treigr Natron-r
L ‘lauge im Phenolate.

mnmmmmmmmkem i
.;.mmmmmmmwrmmuw
verstanden, wenn jedes Phenolat schon von vornherein hydroly-
\MWM?MM&H&KMmS%MdNMM
‘,%mmwgmmwmmmm
Lauge,
fd.b.duuwdiodmwatduhydmhe
WWMWWWM@mW
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¢ freie und die gebundene -

- den'und in-Phenolat ibe

- wie-oben-beschrichen, durch Titration bestimmen ldsst,
——Man-kinnte-ntun-die-denge der 11% é%‘g :: :Hand - {hreg—
* Eigenschaft, eine neue Menge der Phenole zu binden, bestimmen,- -
" etwa dadurch; dass man das Phenolat mit einem O kriiftig durch- -
- schiittelt, Doch’hierbei gelingt es_nicht, 'die. Bestandteile nach

-den Gesamtgehalt an Lauge, der sith, ..

R ) > pep——— o

-0t
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", Abb. 60, Kurve zur Erkennung freler Natronlauge jm Phenolat.
erfolgter Mischung wieder- vollstindig zu trenten. Ausserdem
treten gegenseitige Losungserscheinungen auf. =
" Die Lisung der Aufgabe gelingt leicht auf einem anderen
Wege, Man bestimmt das ltoteku!argewiébt der im Phenolat ent-
haltenen Phenole und berechnet, wenn man die Phenole als ein-
wertig betrachtet, die Menge der zu ihrer Neutralisation notigen
Natronlauge, also die Menge der gebundenen NaOH. Die Differenz

“der gesamten Lauge minus dic gebundene Lauge ergibt dann die
gesuchte: Menge der freien Lauge. Bei einem Molekularrewicht



MWW%WMWW 13.2%.

skulargewich “meﬂmﬁh‘ Phenolal; das aus.
-Reho}-von-0,98- z-Gew.-gewonnen-ist:—Fir-aus-leichte-
mﬂm?heuo!ate.&& ansememmvonouspez.
wacht, betrug das Molekulargewicht nur 200, -

-'Obenstehende Kurve - (Abh 60) - gibt einen schnellen 0ber-
hl&‘ Iiherdwim Phenn!atenthﬁtene Menge der freietrNatmm
Iam

- Dig ﬂaten fiir dze“‘tinie 0% frexe Lanze erluelt man von -

waem‘.ralem - Phenolat, - dessen - spezifisches Gewidxt und-Phenolge- -
halt bei verschiedenen Konzentrationen gemessen wurden.  Als

.-neutrales Phenolat erwies sich ein solches von hoher Viskositit.
- Man - bestimmt - den - Phenolgehalt und- das spez. Gewicht des zu-
- untersuchenden Phenolats -und- fmdet auf d(;r Kurve dxe ent-

optecbende Menge der freien Base.

WMMMWWMWW
~spez. Gew. von 0,97—1,0 gewonnen wird, Die gefundenen Zahlen
“sind aber nur als Annﬁherungsdaten zu bewerten.






