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nihernde Wirkungen wie im Holldnder erreichen lafit, zihlt doch die
Zerschneidung der Fasern, die sich im Hollinder vollzieht, so da8
also die Versuchsanordnung von Tingle noch recht erheblich von
derjenigen von Schwalbe und Robsahm abweicht. Tingle
hat aber auch den nun schon mehrfach erérterten kolloid-chemischen
Faktoren keinerlei Rechnung getragen. Die Faser ist im trockenen
Zustande in die Salzlosung eingebracht worden, war also in keiner
Weise vorgequollen, withrend bei den Versuchen von Schwalbe und
Robsahm die Zugabe von Aluminiumsulfat erst erfolgte, nachdem
der Faserbrei eine lingere Mahldauer hinter sich hatte.

Wie sehr die Art der Vorbereitung der Faser die Adsorption
beeinflufit, zeigen die Versuchsergebnisse, die Herr Teschner mit
vorgequollener und nicht vorgequollener, sowie mit trockener Holz-
zellstoffaser erhalten hat. Nachfolgend ist eine kurze Beschreibung
dieser Versuche wiedergegeben.

100 g Zellstoffpappe wurden mit 5 1 Wasser im Holldnder ,auf-
geschlagen®, zerfasert und im ganzen 4 Stunden gequollen. Nach dem
Abschleudern wurde eine Probe von 9,3 g Stoff (trocken gedacht) mit
der 20fachen Menge einer 0,15%igen Aluminiumsulfatlésung 11/, Stun-
den geschiittelt, wobei das Quellwasser beriicksichtigt wurde.

Eine andere Probe wurde bis auf Mahlgrad 40 nach Schopper-
Riegler gemahlen und im ganzen 4 Stunden gequollen, eine dritte
trocken in die Salzljsung eingebracht. Nach dem Abschleudern und
Veraschen ergaben sich folgende Werte:

Tabelle 5.
!Ungequollener u. . Gequollener u. ‘ Gequollener u.
ungemahlener | ungemahlener gemahlener
Aschegehalt |, Stoff ! Stoft Stoft
| %fo % %o
i ]
Vor dem Schiitteln. . 0,9302 0,9302 | 0,9302
Nach dem Schiitteln . 0,4372 0,6082 0,65630
R
Tabelle 6.
————— -

. ; Ungequollener u. | Gequoliener u. | Gequollener u.
l(A(;nzelr::irallon“g:_r ! ungemahlener ungemahlener ' gemahlener
o e | Stoft Stoff j Stoff

sung \ 0 o . of

, lo o 0
Vor dem Schitteln . 0,164 0,154 | 0,164
Nach dem Schiitteln 0,139 0,1365 0,104

|

Man sieht aus den Zahlen, welch erheblicher Einflul durch die
Vorquellung ausgeiibt werden kann, und warum die Versuche von
Tingle eine geringfiigige oder gar keine Adsorption ergeben haben.

Das Eindringen der Aluminiumsulfatlisung in die Faser hat nun
aber auch zur Folge, da8 eine Quellung, die eintreten will, durch den
Salzzusatz verzigert oder verringert werden kann. Mit Herrn Dr.
Behringer habe ich feststellen konnen, dafl der Einflu$ der Salze
auf die Quellung ein sehr erheblicher ist. Es geniigen Salzkonzen-
trationen von 0,15%, um in bestimmten Fillen wesentliche Stérungen
des Quellungsvorganges hervorzurufen. Wenn man also die Faser
trocken mit der Aluminiumsulfatlésung in Beriihrung bringt, beein-
trichtigt man die Quellung, die an und fiir sich zu einer Erhéhung
der Adsorptionskraft Veranlassung geben wiirde. Aus den erhaltenen
Zahlen geht dies deutlich hervor. Ferner bestitigen diese die Ver-
suche von Schwalbe und Robsahm. Die Auslésung von Asche-
bestandteilen ist auflerordentlich, deutlich aber auch eine Adsorption
des Aluminiumhydroxyds.

Bei den Holzzellstoffen ist die Zahl der zu beriicksichtigenden
Faktoren noch weit grofier als bei der Baumwollcellulose, weil die
Holzzellstofle Inkrusten in verschiedener Art und Menge enthalten.
Es ist wahrscheinlich nicht gleichgiiltig, ob ein Zellstoff 5—6% Pento-
san oder 16% davon enthalt. Vermutlich ist auch der Gehalt an
Hexosan nicht gleichgiiltig, so daB die verschiedenen Typen der Holz-
zellstoffe in ihrer Adsorption durchaus verschieden sein werden, wie
sich dies schon beziiglich des Quellvermégens gezeigt hat.

Die Quellung kann nun nicht nur allein durch Wasser hervor-
gerufen werden. Das Quellvermégen kann vielmehr auch eine
dauernde Erhébung erfahren durch Behandlung der Pflanzenfaser mit
starken Basen, Siduren und konzentrierten Salzlgsungen. Die auf
diese Weise stark gequollene Cellulose oder Zellstoffasern haben ein
anderes Adsorptionsvermdgen als die Ausgangsmaterialien. Gleiches
gilt auch von den stark gequollenen Zellstoftpriparaten, die man durch
Abscheiden von Zellstoff aus Losungen erhalten kann. Fine noch
nicht verdffentlichte Studie mit Herrm Dr. Becker hat ergeben,
daB die Kunstseidearten ein durchaus verschiedenes Adsorptions-
vermogen filr Beizsalz zeigen, so da ihr Quellungszustand durch ihre
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Adsorptionskraft — allerdings auch mit Hilfe anderer Méthoden —
recht gut bestimmt werden kann. Die erwihnte Studie ist zwar nicht
mit Aluminiumsalz, sondern mit einem Chrompriparat angestellt
worden.

Ich beabsichtige nun mit llerrn cand. chem. Teschner diese
Studien fortzusetzen, und zwar mit Aluminiumsalzen, wobei in Riick-
sicht auf die schlechte Adsorption aus der Aluminiumsulfatlésung
auch noch andere Aluminiumsalze in den Kreis der Betrachtung
gezogen werden. Es sollen Aluminiumacetat und Natriumaluminat
in ijhrem Verhalten gegen die verschiedensten Cellulosearten und
gegen Kunstseidensorten gepriift werden. Wir hoften, innerhalb dieses
scharf umgrenzten Arbeitsgebietes ungestort fortarbeiten zu kénnen.

[A. 227.]

Bestimmung der Zahfliissigkeit hochviscoser
Korper.
Von E. BERL, M. IsLER und A. LANGE.

Mitteilung aus dem Chemisch-technischen und elektrochemischen Institut
der Technischen Hochschule zu Darmstadt,
(Eingeg. 13.12. 1923,)

Fir die Bestimmung der Zuhfliissigkeit ist eine grofie Zahl .von
Apparaten angegeben worden!). Fiir das Gebiet der wenig viscosen
Fliissigkeiten verfilgt man iiber eine erhebliche Anzahl von ausge-
zeichneten Instrumenten. Anders steht es bei der Messung hoch-
viscoser Fliissigheiten. Hierfiir sind verhaltnismiBig wenige, unbe-
friedigende Mefimethoden angegeben, welche entweder bei Wieder-
holung unstimmende Werte ergeben oder aber in der Technik zu
kompliziert zu handhaben sind. Im nachfolgenden beschreiben wir
die Viscositatswage, welche gestattet, tiir zabfliissige Substanzen uber-
einstimmende, relative Werte der Viscositit zu erzielen und die Be-
stimmung der Zahfliissigkeit bei verschiedenen Temperaturen durch-
zufithren. Auf #hnlichem Prinzip beruhen die Anordnungen von
Tammann?) und Arndts).

Das Wesentliche der Viscosimeterwage besteht darin, einen in
die zu messende Fliissigkeit versenkten Stab um ein kleines Wegstiick
herauszuziehen und die hierbei unter dem Einflu der Zugkraft eines
bestimmten Ubergewichtes erforderliche Zeit zu messen. Unter
Gleichhaltung der iibrigen Bedingungen ergibt die Zeit ein Vergleichs-
maf} fiir die Zahfliissigkeit des untersuchten Substrats.

Beschreibung des Apparates und seiner Anwendung.

Fiir die Verwendung als Viscosititswage kann jede Laborato-
riumswage benutzt werden, welche bei der Arretierung oder Aus-
16sung cine Verschiebung des horizontalen Wagebalkens nach unten
oder oben nicht ausfithrt. Wir haben fiir unsere Zwecke eine Sar-
toriuswage verwendet. Die linke Wagschale derselben wird durch
eine kiirzere ersetzt, welche auf ihrer unteren Seite mit einer Ose
versehen ist, in welche der Viscosimeterstab eingehingt wird. Die
rechte Wagschale wird durch eine kleine, anders gebaute, ersetzt, wie
aus nebenstehender Figur ersichtlich ist. Der Arretierungsstift unter
der linken Wagschale wird entfernt und der Stellapparat A anf die linke
Seite der Wage aufgestellt. Der in die Ose der linken Wagschale
einzuhiingende Viscosimeterstab B besteht aus einem Nickeldraht,
welcher unten zugespitzt ist und seitlich einen ebenfalls zugespitzten
rechtwinklig abgebogenen Zeigerarm trigt, mit dessen Hilfe eine stets
gleichbleibende Eintauchtiefe erzielt wird. Es mufl dafiir gesorgt
werden, dal der Stab stets so eingestellt wird, dal die Spitze des
rechtwinklig abgebogenen Armes den Spiegel der zu messenden
Fliissigkeit fast beriihrt, wobei selbstverstandlich der Viscosimeter-
stab in der Ose des linken Wagebalkens héngen mufi. Fiir unsere
Versuche haben sich Stibe von 1 mm Durchmesser am besten bewéhrt.
Zu dicke Stiibe sind wegen ihrer grofleren Masse nicht geeignet, zu
diinne sind wegen der geringen Biegefestigkeit unbrauchbar. Die
Lénge des Stabes richtet sich nach der Héhe der Wage. Die zu unter-
suchende Fliissigkeit wird in einen Glaszylinder eingebracht, und es
wird dafiir gesorgt, dal der Viscosimeterstab geniigend weit von der
Glaswand absteht. Der Stellapparat ermoglicht die oben erwihnte
genaue Einstellung des Viscosimeterstabes. Er besteht aus einem
kleinen Stativ mit einer verstellbaren Gabel, die eine Schraube mit
Mutter trégt. Die Schraubenmutter ist zwischen den Gabelenden
drehbar angebracht, chne daB sich der von ihr bewegte Teller dreht.
Durch Drehen der Schraubenmutter wird der Schraubstift samt Teller

1) Vgl. Chem.-Techn. Untersuchungsmethoden, kurz C. T. U., von
Lunge-Berl, Bd. II, S. 1251, Bd. IIT, 8. 219, 454, 558 und Bd. IV,
S. 460.

2) Ztschr. f. physik. Chem. 28, 22.

3) Techn. Verwendung der physik. Chemie, S. 506.
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nach oben oder unten bewegt, und damit auch das auf dem Teller
befindliche Gefdfl, welches die zu untersuchende Fliissigkeit enthilt,
nach Wunsch verschoben. Zur Grobeinstellung dient die Stellschraube
der Gabel an dem Stativ, zur Feineinstellung die zwischen der Gabel
befindliche Mutter. Der Stellapparat wird mit dem die zu unter-
suchende Fliissigkeit enthaltenden Gefdf3i auf die linke Wageseite
gestellt, der Viscosimeterstab in die Fliissigkeit getaucht und in die
Ose eingehéngt. Das Gefdfl wird so lange verschoben, bis die Spitze
des Seitenarmes des Viscosimeterstabes 2—3 mm von der Fliissig-
keitsoberfliche entfernt ist. Dann wird durch Drehung der Muiter

ViSKOSIME TER —WAGE

die Feineinstellung besorgt, so dafl die Spitze des Seitenarmes und
ihr Spiegelbild sich fast beriihren. Um den Auftrieb zu kompen-
sieren, werden aul der hochgelegenen Wagschale des linken Wage-
balkens so viel Gewichte aufgelegt, daf} die Wage aut Null einspielt,
wobei das Spiegelbild des Seitenarmes, wie oben geschildert, die Flis-
sigkeitsoberflache fast berithren mufi. In dieser Stellung wird die
Wage arretiert, und auf die rechte Wagschale das zur Erzielung von
bequem mefibaren Zeiten erforderliche Obergewicht aufgelegt. Nun-
mehr wird die Arretierung ausgelost und gleichzeitig eine Rennuhr
in Bewegung gesetzt. Diese wird gestoppt, wenn der Zeiger der
Wage einen einmal festgelegten Teilstrich (3, 4 oder 5) durchlduft. Zur
Konstanthaltung der Temperatur der Mefifliissigkeit wird das zylin-
drische Gefifi in ein weiteres Becherglas mit Thermostatenfliissigkeit
eingetaucht.

Experimentelles.

Zunichst wurden verschiedene Ole im Englerviscosimeter ge-
messen, um deren Z#éhigkeitsgrad festzustellen.

Die Eichung mit Wasser wurde bei 20° vorgenommen, wihrend
die Messung der Ole bei verschiedenen Temperaturen — je nach der
Zahigkeit, bei 20°, 40°, 60°, 80° und 90° — ausgefiihrt wurde. Fiir
die Folge sei bemerkt, dafl bei allen Bestimmungen der mittlere
Fehler der einzelnen Messung errechnet wurde. Da die Beobachtungen
drei- bis zehnmal wiederholt wurden, so stellt das arithmetische Mittel
den wahrscheinlichsten Wert dar. Bei allen Grélen wurden die Ab-
weichungen vom Mittelwert bestimmt und aus der Summe der Fehler-
quadrate das mittlere Fehlerquadrat ermittelt, indem man die Quadrat-
wurzel aus der Summe, dividiert durch die um 1 verminderte Anzahl
der einzelnen Bestimmungen errechnet. Man erhiilt so den mittleren
Fehler E der einzelnen Bestimmung.

Eichung des Englerviscosimeters.
Durchflul von Wasser

Zeit in Sekunden:

53,00
53,06 E= 0,19
52,60
52,90
52,70
Mittel: 52,85
Messung der Ole:
1. Rohdl:
20° 40° 60°
88,70 75,00 62,00
88,90 E—==1-0,32 74,60 E=40,20 62,00 E==40,17
88,40 74,80 62,30
88,80
88,10
Mittel: 88,58 Mittel: 74,80 Mittel: 62,10
Viscositiit : Viscositit: Viscoritiit:
1,67 Englergrad 1,41 Englergrad 1,17 Englergrad
2. Teerdl:
60° 80°
584,00 265,50
592,70 E-=+4-21,86 Viscositit: 5,00 Englergrad
552 12
Mittel: 576 27
Viscositdt: 1 1,17 Englergrad
3. Zylinderdl:
60° 800 90°
1020,40 422,20 317,20
1022,60 E =+ 1,71 423 10E=+ 0,61 30700E -+ 8,656
F 422, 70 300, 00
Mittel: 1021,00 Mittel: 422,33 [Mittel: 308,07
Viscositét: \Viscositit: Viscositét:

t 19,12 Englergrad 7,98 Englergrad 582 Englergrad

Versuche mit der Viscosimeterwage,

Bei wenig viscosen Fliissigkeiten, wie Wasser und diinnen Olen,
ergibt die MeBmethode keine guten Werte. Bei kleinen Ubergewichten
erfolgt ein Pendeln der Wage, das zwar bei Auflegen von grofieren
Ubergewichten aufhort. In diesem Falle werden aber die Beobach-
tungszeiten zu kurz, um geniigend reproduzierbare Werte zu erzielen.
Um die bei wenig viscosen Fliissigkeiten gemessenen zu klciien
Zeiten zu erhéhen, wurden an Stelle des Viscosimeterstabes Stib: mit
verschiedenen Dampfungskoérpern, die als Platte, als Doppelkegel und
als Troplen ausgebildet waren, angewendet, doch haben die Versuche
mit diesen Geriditen bessere Ergebnisse nicht gezeitigt.

Bei zdhen Fliissigkeiten wird das P’endeln geddmpft. Man kann
dann durch Wahl von geeigneten Ubergewichten nach vorhergehender
Gleichgewichtseinstellung der Wage die Durchlaufzeiten geniigend
genau messen.

Im nachfolgenden sind die MeBergebnisse mit der Viscosimeter-
wage fiir Rohol, Teersl und Zylinderdle zusammengestellt. Aus der
Tabelle 1 ist ersichtlich, daf8 fiir das weniger zidhfliissige Robi! die
Beobachtungszeiten zu kurz sind, und daf8 die Beobachtungsichler
zu sehr ins Gewicht fallen. Fiir das untersuchte Teer6l und Zylinder-
6l sind die Ergebnisse weit besser (vgl. Tabelle 2 und. 3).

Tabelle 1.
L 4
Rohdl.
! t=20° : t=40° } t=600
Ubergewicht . . | 0,005 g 0,01¢g 0016g | 005¢g 0,005 g 0,01¢g 0,05¢ | 0,005g ’ 0,01g 0,015g | 005¢g
Ablesung in Teil- | l ! , ;
strichen an der | I i .
Wagenskala . . | 2 2 : 3 I 3 1 | 3 | 3 | 1 i 2 3 3
Y 1,90 2.70 ’ 1,40 2,20 330 | 1720 | 220 | 220 | 22 | 170
| 3.00 1,90 280 | 1,28 2,00 320 . 170 220 | 230 | 230 1,30
L 2,50 2,20 250 | 1,20 2,40 3.60 | 1,50 1,9 260 | 220 1,40
b 2,90 2,10 2.60 | 1,30 2,00 3.70 ’ 1,60 180 | 220 230 | 140
3,30 230 | 240 | 130 2,20 2,70 1,60 2,50 2,30 226 | 1,30
t
Mittel . . .. .. L 3,10 2,10 250 | 1,30 2,20 3,30 J 1,60 2,10 2,30 - 2,2 " 1,42
Mittlerer Fehler . | 40,48 4018 | £016 | 4002 | 017 40,39 40,10 .1-0,29 £0,16 | £005 | £0.17
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Tabelle 2.
Teerdl.
t =200 t=40° ' t=60°
Ubergewicht: . . . . . .. | 0,02 g ! 0,03 g 0,06 g | 0,02 g | 0,03 g 0,05 g X 0,02 g ! 0,03 g 0,05 g
Ablesung in Teilstrichenan | : 3 I !
der Wagenskala. . . . . i 2 3 ' 2 | 3 3 ! 2 | 3 3
4,20 4,42 2,50 2,20 2,90 1,80 1,70 | 240 | 1,40
4,00 4,48 2,48 2,40 3,1 1,9 , 1,98 2,38 1,50
6,20 6,90 2,40 3,00 2,60 1,80 2,10 2,30 ‘ 1,40
6,00 5,30 2,60 2,10 3,00 1,80 1,80 2,40 ' 1,44
4,30 5,90 2,60 2,00 ‘ 2,90 1,80 2,00 2,30 1,42
Mittel . . .. ... .. .. 4,70 5,20 2,60 2,30 2,90 1,82 1,92 2,3b 1,43
Mittlerer Fehler E . . . . ! 40,84 &+ 0,73 =+ 0,22 3 =-+0,40 i 40,19 =+ 0,04 =+ 0,16 =+ 0,10 <+ 0,08
Tabelle 3.
Zylindersl (t=20"').
l Stab 1 = 0,6 mm Durchmesser Stab 2 =1 mm Durchmesser
" Stab1 | Stab2 | Stab 1 Stab2 | Stab1 | Stab2 | Stab1 | Stab2 : Stab1 | Stab 2
Versuch I ’ Versuch II ’ Versuch Il ' Versuch IV ' Versuch V
Ubergewicht. . . ... ... 0,14g | 0,14g 0,20 g 0,20 g i 0,30 g ! 0,30 g 0,40 g 0,40 g 0,60 g 0,60 g
Ablesung in Teilstrichen an \ ' ;
der Wagenskala: . . . . . \ 2 2 | 3 I 3 | 3 | 3 3 i 3 i 3 || : 3
. 1
94,30 46750 | 149 . 3370 | 7,80 | 1880 | 600 | 1410 440 6,30
88,70 42,40 | 12,00 l 30,40 7,60 19,80 6,00 : 15,20 4,10 6,80
86,10 36,20 12,30 31,80 7,20 19,30 ) 6,70 ! 15,40 4,30 6,90
72,60 | 34,80 | 11,90 34,40 7,90 1820 | 660 | 1550 4,50 6,90
66,80 40,70 | 11,80 33,30 7,40 19,70 ° 600 | 15,50 430 | 6,80
78,60 36,40 I 11,80 33,20 7,50 19,70 5,60 ‘ 14,60 — 6,30
64,60 | 3520 12,30 33,40 7,20 19,20 . 570 ! 15,10 — . 6,80
78,60 | 36,80 : 12,50 33,30 8,00 19,70 6,30 i 15,30 — I 6,90
81,40 ; 36,00 : 11,90 31,20 7,40 19,80 5,30 15,25 , — 6,80
68,40 38,80 | 12,60 | 34,20 7,40 19,40 — 14,10 — ’ * 6,60
K .
Mittel . . ... 76,00 1 38,30 | 12,40 32,79 7,63 1936 ;58 | 15,00 432 671
Mittlerer Fehler E . . . . . i +9,99 | 1384 I =+ 0,90 +1,32 = 0,26 - 0,62 0,30 + 0,54 + 0,14 ’ +0,23
I . — 1 -

Die Messung der Zahfliissigkeit des Zylinderdles wurde mit zwei
verschiedenen Mefistiben, und zwar mit 1mm und 0,6 mm Durch-
messer durchgetiihrt. Das Ergebnis ist aus der Tabelle 8 zu entnehmen.
Aus den mittleren Fehlern ist leicht ersichtlich, da die Ver-
suche 1 und II unbrauchbar sind. Die Ubergewichte sind zu klein,
daher die Unregelmifligkeiten in den abgelesenen Zciten.®

Von Wichtigkeit ist es, zwischen den einzelnen Versuchen, die
sich aneinanderschlieffen, geniigend lange Zeit zu warten, nachdem
man den durch das Ubergewicht herausgezogenen Stab durch Drehung
der Arretierungsschraube wiederum auf die Anfangsstellung gebracht

hat. Uber den Einflul der Wartezeit gibt die nachlfolgende Tabelle
Auskunft.
Tabelle 4.
Zylinderdl.
. t=19° .
Wartezeit . . . . . . | 0Sek. ' 20Sek. | 30 Sek. 60 Sek. 120 Sek.
Ubergewicht. . . . . i 06g. ‘ 0bg 05¢g 0,6g 05¢g
Ablesung in Teil- ‘ ‘
strichen der Wagen- - | |
skala. .. ..... | 3 3 : 3 3 3
8,70 8,90 9,20 8,70 . 9.30
8,10 8.60 | 880 8.80 8.80
9,00 8,80 ! 8,70 8,60 9,10
8.10 9,20 ! 8,70 8,50 9,20
8,90 | 8,90 880 , 8,80 9,00
8,90 - } —_ ; - —
8,20 ; — — ' — —
8,80 - — — —
Mittel . . ... ... 8,46 8,88 8,84 | 8,68 9,08
Mittlerer FehlerE. . | 40,40 10,22 | +021 10,13 | 0,19

Von 0—60 Sekunden Wartezeit bleibt das Mittel der gemessenen
Zeiten ungefahr gleich. Bei lingerer Wartezeit nimmt jedoch das

gemessene Zeitintervall etwas zu. Beim Herausziehen des Viscosi-
meterstabes erfolgt eine Trennung der aneinandergleitenden Fliissig-
keitsschichten. Wird der Viscosimeterstab nach beendetem Versuch
wiederum in die Nullstellung gebracht, so mufl geniigend lange Zeit
gewartet werden, bis eine véllige Vereinigung der am Stabe an-
haftenden Fliissigkeit und der im Gefifle zuriickgeblicbenen erfolgt.

In einem weiteren Versuche (Tab. 5) wurde das schon bei Zimmer-
temperatur recht zihe Zylinderdl durch 24 Stundenr in schmelzendem
Eis belassen, wodurch es cine teiglormige Beschaffenheit annahm. Die
Messung in diesem hochviscosen Material wurde bei 09 1° und 2°
mit erheblichen Ubergewichten (bei zu kleinen Ubergewichten er-
geben sich erhebliche UnregelmiéBigkeiten) vorgenommen. Hier muf}
besonders auf geniigend lange Wartezeit zwischen den einzelnen Ver-
suchen geachtet werden, um reproduzierbare Werte zu erzielen. Bei
den hier beschriebenen Versuchen wurde zwischen den einzelnen
Messungen jedesmal 15 Minuten gewartet.

Tabelle 5.
Zylinderdl bei 0—2°,

! t=10° t=10° | t=29
Ubergewicht. . . . . ' o2g 3¢ ‘ 4g I 5¢g bg 5g
Ablesung in Teil- . ! '
strichen an der i ! f
Wagenskala . . .., 1 1} 3 | 3 . 3 3
| ‘ }
3440 | 24,40 + 1640 : 16,00 | 1530 | 11,10
39,00 | 19,80 . 17,00 | 16,90 | 1520 | 11,40
30,60 | 28,00 | 17,20 | 16,80 | 15,30 | 11,60
4280 | 22,30 | 18,40 | 16,30 - —
37,60 | 27,00 | 16,90 | 16,26 — —
Mittel . . ... ... 36,88 | 23,30 | 16,98 | 16,44 | 15,16 | 11,33
Mittlerer Fehler E . | 24,63 | =+ 2,65 | 1= 1,07 | 10,39 + 0,14+ 0,21
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In einer weiteren Versuchsreihe (Tabelle 6) wurde die Viscositit
einer sehr zahfliissigen Collodiumlésung untersucht. Die Collodium-
losung war so zih, daB nach dem Vorschlage von Mallison?)
eine Messung der Z#hfliissigkeit kaum méglich war.

Tabelle 6.
o - t= 20"__—____
Ubergewicht . . . . ... ......... 7¢ 10¢g
Ablesung in Teilstrichen an der Wagen-
skala . . . ... ... L. .. 2 2
12,10 7,90
12,00 7,70
11,40 7,20
12,10 7,70
12,70 7,90
Mittel . . ... ... ........... 12,10 7,70
Mittlerer Fehler E . . .. .. ... ... .- 0,46 —+0,29

Die meisten der bis jetzt bekannten Methoden zur Messung der
Zahfliissigkeit von Fliissigkeiten leiden daran, dal geringe Verunrei-
nigungen in dem zu messenden Substrat die Mefiergebnisse weitgehend
ungiinstig beeinflussen. Besonders ist dies bei den DurchfluBmethoden
der Fall. Wir haben in den nachfolgend angegebenen Versuchsreihen
festzulegen versucht, ob die Zuverlassigkeit der in dieser Abhand-
lung beschriebenen Methode von suspendierten Teilen in der zu unter-
suchenden Fliissigkeit #dhnlich stark wie bei anderen MeBmethoden
beeinflufit wird. Zu diesem Zwecke wurden dem zu messenden Ol
wachsende Mengen von feinverteiltem Graphit und kolloidaler Kiesel-
siure zugesetzt, gleichmiflig verriihrt und die Viscositdit nunmehr mit
dem Stabviscosimeter gemessen. Zur Anwendung gelangten in jedem
Versuche 50 g Ol. Graphit und kolloidale Kieselsdure bis zu 1 Ge-
wichtsprozent des angewendeten Oles angesetzt, beeinflussen die ge-
messenen Viscosititswerte nicht. Bei grofleren Mengen ergibt sich,
wie aus den Tabellen 7 und 8 hervorgeht, ein starkes Anwachsen
der gemessenen Zeiten und des mittleren Fehlers, wobei der vom
Ol benetzbare Graphit sich giinstiger verhilt als die nicht benetzte
kolloidale Kieselsdure.

Tabelle 7.
t=200
Menge Grephit . .. ... ... 0,06g| 0,1g | 0,2¢g | 0,3g | 0,6¢ 2g
Ubergewicht . . .. ...... 0,08g (0,03g| 0,03g( 0,03g|0,03g| 0,03¢
Ablesung in Teilstrichen an der
Wagenskala . . . .. ... .. 10 | 10 10 10 10 10
8,60 | 9,00 | 8,80 | 9,00 | 8,00 | 11,40
9,00 | 8,40 | 9,00 | 8,80 | 8,80 | 11,60
8,80 | 9,00 | 9,20 | 9,00 | 9,00 | 12,00
9,00 | 8,80 | 8,80 ( 9,00 [ 9,90 | 11,80
8,80 ( 8,80 | 9,00 | 8,80 | 8,80 | 11,60
Mittel . . ... ......... 8,82 | 880 | 8,96 { 8,96 { 892 [ 11,68
Mittlerer Fehler E . . . . . .. +0,21{40.25(4-0,17|-1-0,17|-L0,11| 10,23

Tabelle 8.
t=200
Menge Si0, . . . ... ... 0,06g| O0,1g | 0,2g | 0,8g | 0,bg 2g
Ubergewicht . . ... ... 0,03¢g | 0,03g| 0,03g| 0,03g( 0,03¢ 0,03g
Ablerung in Teilstrichen an
der Wagenskala. . . . .. 10 10 10 10 10 10
8,80 | 8,80 | 9,00 | 9,00 | 9,00 46,20
8,40 | 9,00 | 9,00 | 8569 | 8,50 48,40
9,00 | 9,00 | 890 | 8,70 | 8,60 49,00
9,10 | 9,20 | 9,00 | 8,80 | 8.80 66,00
8,60 | 9,00 | 9,00 | 9,30 | 9,00 71,00
Mittel . . ... ... .... 8,76 | 8,99 | 898 | 8,86 | 8,76 56,12
Mittlerer Fehler E . . . . . -+ 0,28|+-0,13]1-0,04/4- 0,30(+-0,25| -+ 11,49

Zusammenfassung.

Es wird eine Viscositdtswage beschrieben, die es gestattet, die
Zahfliissigkeit von viscosen Fliissigkeiten mit erheblicher Genauigkeit

YVgl. C.T. U. von Lunge-Berl, Bd. III, S. 219,

relativ zu bestimmen. Die Apparatur in der beschriebenen Form
ist fiir die Bestimmung wenig viscoser Fliissigkeiten nicht gut ge-
eignet. Der Apparat eignet sich fiir die Bestimmung der Zubfliissig-
keit von mit suspendierten Teilchen versetzten, viscosen Fliissigkeiten,
unter der Voraussetzung, dafl der Betrag der suspendierten Teilchen
eine gewisse obere Grenze nicht iiberschreitet. [A. 234.]

Zur Bewertung der Rhenaniaphosphate.

Von Dr. JUusTUs VOLHARD.
Mitteilung der Landw. Versuchsanstalt Leipzig-Méckern.
(Bingeg. 11./12. 1923.)

Im Laufe des Sommers ist an unserer Austalt eine ganze An-
zahl Rhenaniaphosphate zur Untersuchung eingegangen, die sich
schon im Aufleren ganz wesentlich von der iiblichen Handelsware
unterscheiden. Wihrend die normalen Rhenaniaphosphate eine hell-
graue Farbe aufweisen, zeigen die genannten Rhenaniaphosphate ein
dunkles, schwirzlichgraues Aussehen, so dafl sie duflerlich von Tho-
masmehl kaum zu unterscheiden sind. Was die Loslichkeit in
2%iger Citronensiiure anlangt, so entsprechen diese Produkte véllig
der geleisteten Garantie, so dafl zu Beanstandungen kein direkter
Anlaf} vorliegt; trotzdem koénnen wir die Vermutung nicht unter-
driicken, dafl diese Ware nicht Rhenaniaphosphat, sondern Thomas-
mehl ist, oder mindestens ein Streckungsprodukt aus Rhenaniaphos-
phat und Thomasmehl darstellt. Dieser Verdacht wird noch bestiarkt
durch die Tatsache, daBl die citronensiurelosliche Phosphorsidure im
Rhenaniaphosphat hoher bezahlt wird als im Thomasmehl, nimlich
gleich der wasserloslichen Phosphorsiure im Superphosphat; ein ge-
wissenloser Verkdufer kann sich also einen wesentlichen Vermogens-
vorteil sichern, wenn er Thomasmehl oder Streckungsprodukte von
Thomasmehl und Rhenaniaphosphat als Rhenaniaphosphat in den Han-
del bringt. Versuche, die fraglichen Produkte durch Ermittlung des
spezifischen Gewichts rasch und sicher von den normalen Rhenania-
phosphaten zu unterscheiden, lieferten kein brauchbares Ergebnis.
Die ermittelten Zahlen lagen zu nahe beieinander, um ein eindeutiges
Urteil zuzulassen. Auch die Behandlung der Produkte mid einem
Magneten, um die etwaigen fiir Thomasmehle charakteristischen Eisen-
teile besonders sichtbar .zu machen, fithrte nicht zum Ziel. Dagegen
verhielten sich normale Rhenaniaphosphate und die dunkelgefarbten,
zweifelhaften Produkte ganz wesentlich verschieden gegen eine Be-
handlung mit alkalischer Citratlésung nach Petermann; wihrend
normale Rhenaniaphosphate einen hohen Grad von Citratldslichkeit
aufwiesen, iiber 90 %, war die Loslichkeit der Phosphorsidure in
Petermannscher Citratlosung bei den dunkelgefdrbten Produkten
um mehr als die Hélfte geringer. Bei der Hiufigkeit, mit der diese
verdachtigen Rhenaniaphosphate an unserer Anstalt eingingen, schien
cine niahere Priifung geboten, ich habe mich daher mit diesen Rhe-
naniaphosphaten etwas eingehender beschiftigt. Folgende Unter-
suchungen wurden ausgefiihrt:

Gesamtphosphorsiure, citronensiureldsliche, citratlosliche Phos-
phorsdure nach Petermann wurden bestimmt in: A. normalen,
hellgrau aussehenden Rhenaniaphosphaten; B. Thomasmehlen;
C. dunkelgefarbten Rhenaniaphosphaten; D. Mischungen von nor-
malen Rhenaniaphosphaten mit Thomasmehlen im Verhaltnis 1 :1.

Auflerdem wurde der Loslichkeitskoeffizient, ausgedriickt in Pro-
zenten der ermittelten Gesamtphosphorsiure, fiir Citronenséiure und
alkalische Citratlosung bei allen untersuchten Produkten ermittelt.

Die Zahlen sind inder folgenden Tabelle wiedergegeben (vgl. S. 132).
Aus den Zahlen ergibt sich zunichst, in Ubereinstimmung mit den vom
Rhenaniawerk gemachten Angaben, eine sehr hohe Citratloslichkeit
der in den normalen Rhenaniaphosphaten enthaltenen Gesamtphos-
phorsiure; dieselbe stellte sich im Durchschnitt von5untersuchten Pro-
dukten auf 91,84 %, also fast so hoch wie die Citronensiureldslichkeit,
die mit 94,19 % der ermittelten Gesamtphosphorsiure auskam. Ganz
anders sehen die Zahlen aus, die fiir die untersuchten Thomasmehle
festgestellt werden konnten; von 18,34 % Gesamtphosphorsidure im °
Durchschnitt waren zwar 17,22 % — 94,03 % der Gesamtphosphorsiure
in 2%iger Citronensiure léslich, dagegen losten sich in Peter-
m a n nscher Citratlosung nur 5,63 % - 32,083% der getundenen Ge-
samtphosphorsidure. Die dunkelgefiarbten, als Rhenaniaphosphat be-
zeichneten Proben verhielten sich den Thomasmehlen ganz #hnlich;
bei 15,95 % (esamtphosphorsiiure im Durchschnitt stellte sich die
citronenstureldsliche Phosphorsdure auf 14,67 %, die citratlgsliche
auf 5,64 %, die entsprechenden L&sungskoeffizienten auf 91,97 bzw.
35,5 %, also ein ganz gewaltiger Unterschied.

Die fiir die Mischprodukte erhaltenen Zahlen endlich liegen etwa
in der Mitte zwischen Thomasmehlen und reinen Rhenaniaphosphaten;
im Mittel fanden wir: 1859 % Gesamtphosphorsiure, 17,46 % Ci-






