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Fig. 1.

das Nitroprodukt (bzw. Nitrat) bis zur beginnenden
Zersetzung erhitzte; die neueren Methoden dagegen
(Will, Bergmann-Junk,Obermiiller
gehen darauf hinaus, die Bestdndigkeit der Nitro-
zellulosen durch Ermittlung des Zersetzungsver-
laufes selbst zu bestimmen, indem sie die nach

Priifung von Nitrozellulose und
Nitrozellulosepulvern
auf Haltbarkeit nach Albert P. Sy.!)
Von Dr. R. Escavgs.
(Eingeg. d. 25./4. 1905.)

Die Haltbarkeit von Nitrozellulosen wurde
bekanntlich frither in der Weise gepriift, dall man

1) J. Am. Chem. Soc. 1903; — J. United States
Artillery 1903.
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einer gewissen Zeitdauer pro Minute abgespaltenen
gasformigen Produkte, insbesondere die Stick-
oxyde messen.

Der amerikanische Chemiker Albert P. Sy
hat im Frankford Arsenal in Phlla.delphla. eine
Methode ausgearbei-
tet, welche ebenfalls
den Zweck hat, aus
der Beobachtung des
Zersetzungsverlaufes
einen  Riickschlull
auf die Haltbarkeit
von Nitrozellulosen
und Nitrozellulose-
pulvern zu ziehea.
Sy erhitzt die Pro-

|
|

suchung vorgenommen wird, so hat sich ergeben,
dal die Zersetzung der Nitrozellulosen bei 80—100°
zu langsam vor sich geht, um daraus auf Unter-
schiede in den Haltbarkeitseigenschaften schlieen
zu konnen; andererseits wurde bei Versuchen bei
120 und hoher fest-
gestellt, daf hier
bei guten wie bei
schlechten Pripara-
ten eine zu rasche
Zersetzung stattfin-
det, so daB eine
Differenzierung nich$
mdéglich ist; als am
geeignetsten erwies
sich eine Tempera-

ben téglich acht tur von 110° oder
Stunden lang und besser noch von
stellt den téglichen 115°. Wenn man
Gesamtgewichtsver - bei dieser Tempera-
lust (also nicht nur - tor das Erhitzen
die Stickoxyde) in der Proben mehrere
Prozenten fest. Er Tage fortsetzt, so
findet, daBl nach - lassen siech  bald
Verdunsten von an- b charakteristische Un-
haftender Feuchtig- terschiede wahrneh-
keit und L&sungs- men; eine gute
mitteln (Fssigither) Nitrozellulose  ver-
die Verfliichtigung . liert am ersten Tag
der Zersetzungspro- {':\: » ihre Feuchtigkeitund
dukte in allmihlich by 8] ihre fliichtigen Be-

fortschreitender
Weise zunimmt, bis

- F<— WASSER.

ein Maximum er-
reicht ist; diesen
kritischen = Punkt,

also das Maximum

standteile fast voll-
standig ; hierauf
bleibt bis zum sechs-
ten Tage der tégliche
Verlust unter 19;;
der Maximalwert des

des téglichen Ge-
wichtsverlustes, be-
stimmt Sy und
zwar mit Benutz-
ung eines doppel-
wandigen Trocken-
kastens aus Kupfer-
blech, der zu 2/; mit
einer Mischung (a)
aus Xylol und To-
luol — die bei 115°
siedet und durch
einen RiickfluBkiih-
ler kondensiert wird
— gefillt ist; die
schwach V-formige
Senkung des inne-.

tdglichen Verlustes
wird nicht vor dem
achten Tage erreicht.
Eine schlechte
Probe dagegen gibt
schon am ersten
Tage Zersetzungs-
produkte ab, die Zer-
setzung schreitet
rascher fort, und
das Maximum der
Zersetzung ist schon
vor dem achten Tage
erreicht.

. Aus Fig. 3 und
4 geht hervor, daB
die Zersetzung eines
guten Pulvers (179)

ren Bodens d begiin-
stigt ein gleichmafi-
ges Sieden des Heiz-
mittels; die Temperatur im Trockenschrank
wird durch ein Thermometer bei e kontrolliert;
die Konstruktion des Trockenschrankes ergibt sich
aus den Figuren 1 und 2. - Zur Untersuchung
wiigt Sy 1—4 Stiickchen der Substanz auf einem
Ubrglas und erhitzt dann acht Stunden lang,
worauf er nach dem Abkiihlen im Exsikkator den
prozentualen Gewichtsverlust bestimmt. — Was
die Temperatur betrifft, bei welcher die Unter-

Fig. 2.

und eines schlechten

Pulvers (391) Dbei
100° noch wenig differiert; bei 110° sind die
Unterschiede schon mehr bemerkbar, und bei

115° tritt das verschiedene Verhalten am stirk-
sten hervor.

Fig. 5 zeigt die Untersuchung von 12 Proben
bei 110° woraus hervorgeht, dal3 einige Proben
(619, 445, 577) sehr gut, andere (391, 326, 608,
546 F. A.) mangelhaft sind, und die iibrigen sich
in der Mitte halten; zur Erzielung dieser Resultate
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Téglich 8 Stunden erhitzt.
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Fig. 3.
Verlust in Prozenten.
bei 110° mullte aber tdglich 24 Stunden lang | der Proben bei téglichem, S8stiindigem Erhitzen
erhitzt werden, wihrend fiir die von Sy schlieflich | auf 115° charakteristische Unterschiede ergeben;
gewdhlte Temperatur von 115° ein tégliches | speziell zu Fig. 9 ist noch zu bemerken, dall man
8stiindiges Erhitzen geniigte. Aus den Figuren an derselben die schlechte Qualitdt der Proben
6, 7, 8 und 9 geht hervor, daB sich je nach Qualitit : 391 und 546A. beobachten kann, wiahrend die
Tiglich 8 Stunden erhitzt.
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Fig. 4.
Verlust in Prozenten.
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Tiglich 24 Stunden erhitzt.
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Fig. 5.
Verlust in Prozenten.
Nummern 922, 924, 926 gute Nitrozellulosen dar- | korner von fast keinem EinfluB auf den Zer-
stellen, die zu Pulvern von verschiedener Korn- | setzungsverlauf ist. Von Interesse sind auch die
groBe verarbeitet ist; die geringen Unterschiede | Untersuchungen, welche Sy mit den Riick-
zwischen diesen drei rauchschwachen Pulversorten st i n d e n angestellt hat; diese sind zerbrechliche,
zeigen, dall die Grofle der angewandten Pulver- : locherige Massen, welche meist die alte Form bei-
Taglich 8 Stunden erhitzt.
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Verlust in Prozenten.
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behalten haben; nur einige Proben haben ihre
Form verloren und schmelzen bei etwas héherer
Temperatur.

Der Stickstoffgehalt nimmt selbstverstindlich
mit der Zunahme des totalen Verlustes ab; fiinf-
zehn Proben, die vor der Haltbarkeitsprobe 12,37 bis
12,609, Stickstoff enthalten hatten, zeigten nach
einem Totalverlust von 55—56%, noch einen
Stickstoffgehalt von 4,31 bis 4,919, Die Un-
16slichkeit des Produktes in Aceton nimmt mit
wachsendem Gesamtverlust zu :

Totalverlust Unloslich in Aceton

41,379 0,129,
55,679, 0,72%
65,08% 6,999

Sy gibt in nachstehender Tabelle ejne Zu-
sammenstellung seiner Haltbarkeitsprobe mit vier
anderen, alteren Methoden, fiir welche folgende
Normen gelten :

Jodkaliumstirkeprobe : 10 Minuten.
Verpuffungsprobe : 177°.
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Probe Dbei 135°% Rotfirbung von Lackmus JodstirkeEXPIOSions  jas Vieille
1 Stunde 15 Min.; NO,-Didmpfe 2 Stunden; probe
Explosion nicht innerhalb 5 Stunden. schlecht  gut gut
Vieilleprobe : Zwanzig Stunden fiir fiinfzollige, gut gut gut
dreiffig Stunden fur grofere Pulver. . schlecht schlecht schlecht
Wenn man nun auf Grund dieser Tabelle und der | schleeht schlecht schlecht
vorhergestellten Normen eine neue Zusammenstellung | schlecht gut  sechlecht
macht, so findet man, dall, so sehr sich auch die zum schlecht  gut  schlecht
Vergleiche gezogenen Methoden oft widersprechen, schlecht  gut gut
die neue Sy-Methode durch eine der anderen immer schlecht  gut  schlecht
bestitigt wird : schiecht  gut  schlecht

Ch. 1905.
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Tiglich 8 Stunden erhitzt.
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Fig. 9.
Verlust in Prozenten.
- Vieille-
JO%S,%%‘;E' 1350-Probe plre(;bg $y-Probe
: VeI 1 ackmus: : In G
KorngroBe %Illslg?eersllffr;ctﬁ' 1F1?gﬁs-- fiirbung NO, Explosion Sﬁﬂid' Taglicher Verlust Ve?'slirs]%ti-n
Nr. (in Zoll) Min. Min. probe in Stunden und Minuten [Min. Uber 1% maximal 6 Tagen
411 0,25x0,6 15 15 174° 1.40 keine keine —.— 7. Tag 12. Tag 6,529,
425 0,56 x0,7 39 30 171°  1.52 ) »y —.— v. Anfang an 8. Tag 10,229,
155 0,62x1,0 16 13 —  2.00 . v 27.20 nicht erreicht nicht erreicht 4,729
179 0,25x0,6 35 23 177° 4.00 . . 27.05 9. Tag 13. Tag 5,340
197 0,26x1,0 — 12 176° 1.55 v v 19.40 9. Tag nicht erreicht 4,739,
210 0,7 x1,7 28 11 177 2.50 ’e . 49.40 12. Tag 14. Tag 7,169,
262 0,45%x1,12 18 12 172°  3.00 v v 49.15 nicht erreicht nicht erreicht 7,45°;
265 08 x1,8 15 10 171° 2.05 245 3.25 29.05 v. Anfangan 8. Tag 12,54°,
3.55
293 0,8 x1,8 15 11 166° 1.20 2.20 keine 33.30 v. Anfang an 7. Tag 15,899,
294 0,7 x1,7 10 7 177°  2.15 keine ’s 46.25 14. Tag  nicht erreicht 6,889,
326 0,45x1,5 30+ 30+ 161° 0.50 247 3.00 2440 v. Anfangan 6. Tag 19,709
: 4.00
344 0,7 x2,0 13 13 150° 1.15 222 3.00 25.10 v. Anfangan 5. Tag 19,399
4.15
373 0,75x1,6 30+ 5 175° 2.35 keine keine 36.50 13. Tag 16. Tag 6,449
387 0,4 x0,9 9 30+ 174° 3.20 ' . 22.50 11. Tag  nicht erreicht 35,119
389 0,4 x0,75 10 -— 178° 1.00 ’s v 12.40 nicht crreicht nicht erreicht 5,499,
391 0,25x0,36 12 18 168° 0.50 145 245 8.35 v. Anfang an 5. Tag 21,35%
2,50 '
396 0,66x1,7 20 12 173°  3.20 keine keine 2]1.45 14. Tag  nicht errcicht 8,53%,
405 0,75%x1,6 30+ 17 175°  2.00 . . 19.15 v. Anfang an 6. Tag 18,149,
406 0,36x1,0 30+ 30+ 168° 1.15 3.40 3.55 15.45 v. Anfangan 6. Tag 18,809%
407 0,6 x1,3 30+ 30+ 167° 1.50 225 2.35 1550 v. Anfangan 7. Tag  12,009%,
445 0,42x0,9 15 304 176° 1.30 3.30 keine 31.40 11. Tag 17. Tag 4,839,
544 0,25 % 0,63 21 14 176° 2.15 keine . 30.20 nicht erreicht nicht erreicht 5,119
546F.A. 0,45x1,5 12 30+ 170° 1.20 s 3.00 6.50 v. Anfang an 3. Tag 25,649
3.40
577 0,34x1,0 12 — 175° 1.10 1.45 keine 21435 9. Tag  nicht erreicht 6,749
608 0,12x1,0 30 — 175° 1..10 4.30 " 16.05 6. Tag 10. Tag 6,059,
610 0,8 x1,8 16 10 178° 2.05 245 . 30.35 14. Tag  nicht erreicht 6,589%,
619 0,4 x0,9 6 — 176° 210 3.50 ’s 31.15 12. Tag 17. Tag 5,449,
716 04 %06 10 — 175° 1.25 keine . 22.00 nicht erreicht nicht erreicht 4,539
717 04 x06 10 — 172° 1.00 . 18.55 nicht erreicht nicht erreicht 5,239,
797 04 x0,75 55 — 175° 215 s " 25.40 nicht erreicht nicht erreicht 5,699,
798 04 x0,75 45 — 179° 215 " ys 24.50 12. Tag  nicht erreicht 4,779%
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srke- Vieille-
Jogﬁgﬂgke v 135°-Probe pr?r:)e Sy-Probe
er-
frisches nach uff. Lackmus. v oo Stund. ol - Gesamt-
Korngrége Muster 1Jahr I}Jngs- firbung » BRplosion und Taglicher Verlust Verlbust in
Nr. (in Zoll) Min. Min. probe in Stunden und Mionuten Min. iiber 1% maximal 6 Tagen
799 0,4 x0,73 60+ — 177¢  2.30 - ' 22.30 10. Tag nicht erreicht 4,329,
800 0,62x1,0 30+ — 178° 2.05 ’e - 31.25 nicht erreicht nicht crreicht 4,859,
803 0,8 x1,8 27 — 173° 1.50 3.20 3.25 24.15v. Anfang an 9. Tag 12,379,
3.30
834 0,4 x0,87 30+ — 171>  3.10 keine keine 19.50 11. Tag  nicht erreicht 5,909,
836 0,48 x0,95 30+ — 175°  3.30 . ' 30.45 13. Tag nicht errcicht 7,079,
922 0,7 x 1,12 15 — 177° 2.00 245 31.00 nicht erreicht nicht erreicht 5,000,
924 1,0 x1,75 10 — 175° 140 245 . 31.10 nicht erreicht nicht erreicht 5,500,
926 1,12 x 2,0 — 179°  2.05 3.23 . 31.00 nicht erreicht nicht erreicht

10

Sy nimmt fiir das neue Verfahren folgende
Vorziige in Anspruch :

Es gibt die gesamten Zersetzungsprodukte an,
wihrend die #lteren Verfahren nur Teile derselben
bestimmen.

Es zeigt den Einflul der Zersetzung auf das
Pulver selbst und den quantitativen Verlauf der-
selben.

Schlieflich ist die Priifung selbst sehr einfach
und nicht den vielen Verdnderlichkeiten unter-
worfen.

Dic lange Dauer der Untersuchung wird bei
allem wissenschaftlichen Interesse, das der Unter-
suchung entgegengebracht wird, der praktischen
Anwendung nach Ansicht des Referenten hinder-
lich sein.

Die Goldgewinnung in Transvaal.
(Vortrag, gebalten am 26.3. 1905 im Thiiringiseheu Be-
zirksverein des Vereins deutscher Chemiker, Leipzig.)
Von Dr. J. Lokvy (Berlin).

(Eingeg. d. 1...4 1905}

M. H. Ich will versuchen, Jhnen in mdglichst
kurzer Zeit ein moglichst klares und vollstindiges
Bild von der Goldgewinnung in ‘Transvaal zu
entwerfen.

Wenn ich zu dicsem Zwecke die verschiedenen
Methoden beschreibe, welche fir die Extraktion
des Goldes aus seinen Erzen in Transvaal zur
Anwendung kommen, so gebe ich Thnen damit
zugleich einen Uberblick Gber den heutigen Stand
der Goldgewinnung iiberhaupt. Denn Transvaal
nimmt cine fithrende Stellung unter den gold-
produzierenden Léndern ein, nicht nur hinsichtlich
des Umfanges, sondern auch hinsichtlich der Tech-
nik der Produktion; es hat in mehr als einer Be-
ziehung Schule gemacht in der Metallurgie des
Goldes, ganz besonders aber durch die Einfiihrung
des Cyanidverfahrens, welches in Johannesburg,
dem industriellen und intellektuellen Zentrum
Transvaals das Licht der Welt erblickt und von
dort aus seinen Siegeszug iiber die ganze Krde
angetreten hat. Und wenn auch das Cyanid-
verfahren nicht iberall in seiner urspriinglichen
Form beibehalten, sondern in manchen LAndern
dem Charakter der FErze entsprechend in mehr
oder minder zweckmifliger Weise modifiziert
worden ist, so andert das nichts an der Tatsache,
daB dic crsten und fiir die Praxis bedeutungs-
vollsten grundlegenden Arbeiten auf dicsem Ge-

5,999,

biete in Johannesburg ausgefithrt worden sind, und
daB dort zum crsten Male der definitive Beweis
dafiir erbracht wurde, daf} die Extraktion des
Goldes aus Erzen durch Cyankalium in grofem,
industriellem Mafstabe mit kommerziellem Er-
folge moglich ist.
Geologisches

Bevor ich zu dem eigentlichen Gegenstand
meines Vortrages iibergehe, halte ich es fiir niitzlich,
einige kurze Mitteilungen iber die geologischen
Verhiltnisse des,,Witwatersrand“ oder des
wRandgebietes” zu machen, mit welchem
Namen man den wichtigsten goldfiihrenden Distrikt
Transvaals bezeichnet, in dessen Zentrum die im
Jahre 1886 gegriindete Stadt Johannesburg liegt.

Es gibt am Witwatersrand keine alluvialen Gold-
vorkommen, aus denen das Gold durch Waschen
gewonnen werden kann, wie dies in den Gold-
wischereien Sibiriens, im Ural, im Kaukasus und in
anderen Landern geschieht. Das edle Metall findet
sich vielmehr am Witwatersrand ausschlieBlich
vererzt, d.h. zwar gediegen, aber in so feiner
Verteilung in das Gestein eingesprengt, daB es
iim nur nach vorangegangener feiner Pulveri-
sierung durch chemische Prozesse entzogen werden
kann. Auch gibt es am Witwatersrand keine
goldfiihrenden Quarzgénge, wie z. B. in Sicben-
biirgen, Ungarn, Amerika usw., sondern die gold-
fiihrenden Erzlagerstitten des Randgebietes sind
Flszbildungen, welche aus einem charakteristischen
Gestein, dem Konglomerat oder Banket
bestehen.

Ausdehnung und Goldgehalt der
Konglomeratfloze.

Zwei Eigenschaften sind es, durch welche diese
Konglomeratfloze zu einem bisher in der Welt nie
wieder beobachteten Unikum gestempelt werden,
namlich die Regelmifigkeit ihres Goldgehalts und
ihre grofle Ausdehnung. Ich sage Regel-
miBigkeit, und nicht Reichhaltigkeit, und
ich will hieran sogleich die vielleicht manchen von
Thnen tiberraschende Mitteilung kniipfen, dafl der
Goldgehalt der Randfloze ein verhiltnismifBig
niedriger ist: er betragt durchschnittlich nur
15—18 g pro Tonne, entsprechend einem Werte
von 40—45 M. Dall aber trotz dieses niedrigen
Gehaltes die Goldfelder des Randgebietes eine
ungehenre Bedeutung besitzen, wird Ihnen sofort
klar werden, wenn ich IThnen einige Mitteilungen
iber die Ausdehnung und Michtigkeit der Kon-
glomeratfloze mache. Sie durchziehen nimlich
den ganzen Witwatersrand, in der Richtung von
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