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Hg-Gehalt 
der Losung 

in 01" 

Nach den hier gewonnenen Werten lilegt also die 
Nachfullkonzentration fur Germisaa am niedrigsten, fur 
Uspulun und Urania-Saatbleize hoher. 

Urn etwas uber den EinfluD der ous dem Getneide 
in die Beizlosungen iibergehenden Stoffe auf den Ent- 
giftungsgrad der Losungen zu erfahren, wurden Ketten- 
beizen mit fiinffacher Wiederholung ohne Nachfiillung 
der fehlenden Volumina durohgefuhrt, und der Queck- 
silbergehalt der Losungen nach jedem Beigpng ermittelt. 
Des weiteren wurden hizversuche mit einer Uspulun- 
losung angestellt, zu deren Bereitung statt des Wassers 
ein WeizQnauszug diente, der durch dreimaliges Aus- 
ziehen von Weizen mit Leitungswasser unter der Ketten- 
beize entsprechenden Verhaltnissen hergestellt worden 
war. 

Die Ergebnisse sind die fogenden: 

Entgiftung d. Losung 
in oi0 der Anfangs- 

konzentration 

Uspulun, Beiztemperatur 17 

D) 095 O l O  

Vor der Beize (O) . . . 
Nach Beize I . . . . . 
Nach Beize I1 . . . . . 
Nach Beize 111. . . . . 
Nach Beize IV. . . . . 
Nach Beize V . . . . . 
Vor der Beize ( O )  . . . 
Nach Beize I . . . . . 
Nach Beize I1 . . . . . 
Nach Beize 111. . . . . 

E) 0926 '10 

A) 0,b '/lo 
Vor der Beize (O) . . . 
Nach Beize I . . . . . 
Nach Beize I1 . . . . . 
Nach Beize 111. . . . . 
Nach Beize IV. . . . . 
Nach Beize V . . . . . 
Vor der Beize (O) . . . 
Nach Beize I . . . . . 
Nach Beize I1 . . . . . 
Nach Beize 111. . . . . 

C) 0,6°/oUspulun-Weizeuau szugl6sg 
Vor der Beize (0). . . 
Nach Beize I . . . . . 
Nach Beize 11 . . . . . 

8) 0,26 "0 

0,0765 
0,0699 21,7 
0,0628 31,O 
0,0468 40,l 
0,0403 47,3 
0,0386 49,7 

0,0381 
0,0316 17,3 
0,0262 31,2 
0,0210 44,9 I 

- ____- 
Hg-Abfall inssungen 

mit wenig 
Extraktstoffen 

0,0176 
0,0066 

I I 
Bezeichnung der Versuche 

A I bis 11, C I bis 11 
E 0 bis I, DIVbis V 

0,0760 
0,0640 
0,0364 
0,0271 
0,0213 
0,0212 

0,0366 
0,0223 
0,0166 
0,0140 

0,0602 
0,0481 
0,0461 

_ _ _  
Hg- Abfall 

in Losungen mit vie1 
Extraktstoffen 

0,0030 
0,0018 

28,O 
61,6 
63,9 
71,6 
71,7 

37,2 
66,3 
60,6 

20,l 
26, l  

silberabfall der Losung unter A 0-1 bzw. C 0-1 mit 
ungefahr gleichem Fullstoff - aber verschiedenem 
Extraktgehalt ebenfalls weitgehend von einander unter- 
scheidet. Es ist anzunehmen, daij die aus dem Getreide 
in die Beizle iibergehenden, mhlreichen Verbindungen, 
wie Kohlenhydrate, stickstoff - und phosphorhaltige Sub- 
stamen, Bitterstoff e usw., mehr oder weniger befahigt 
sind, einen Teil der b i  der Bieive wirksamen Quecksilber- 
Verbindungen fur sich zu binden und dadurclh fur den 
eigentlichen BeizprozQi3, soweit Adsorptionsvongange in 
Frage kommen, auszuschalten. Im Hinblick hierauf er- 
scheint es zweifelhaft, ob die chlemisoh-analytische 
Methode fur die Bewertung gebrauchter Bleizlosungen 
allein ausreicht und nicht durch biologische Unter- 
suchungen unterstutzt werden muD. Die Beobpohtungen 
zeigen, wie verwiokelt dile bei d(er Beizung sich abspielen- 
den Vorgange sind, und dai3 zur restlosen Klarung noch 
vielseitige Arbeit erforderlich ist. 

Es sei noch darauf hingewiesen, dmi3 es angesichts 
der versohiedenen, die Wirkungsart und den Wert von 
Beizlosungen beeiiiflusslendenFaktoren uberaus schwierig 
ist, der Praxis mit allgemein giiltigen Ratschlagen, wlie 
z. B. in der Frage der Konzentration von Nachfullosungen, 
zu diienen. Wenn daher bm Flugblatt Nr. 26 der Biolo- 
gischen Reichsanstalt fur Lmd- und Forstwirtschaft die 
doppelte Konzentmtion fur die Naclhfullosung empfohlen 
wird, so sol1 damit nur ein Fingerzeig gegeben werden, 
wie bei verhaltnismafiig einfacher Beizarbeit der Ersatz 
der fehlenden Beizfliissigkeit zu erfolgen hat. 

Fur den neuartige Beizappbrate benutzenden Groi3- 
betrieb kann selbstverstandlich eine so einfache Angabe 
lteine Giiltigkeit besitzien. Demrtige Beizarbeiten ent- 
fernen sich so wesentlich von der im Kleinbetrieb iib- 
lichen Eeizmethode und weichen auch unter sich je nach 
der Verwendung dfer einen oder anderen Beizmaschine 
so betrachtlich voneinander @b, daij fur jeden nach be- 
sondcerem Verfahren arbeitenden Apparat durch eigene 
Versuche die geeignete Konzentration der Nachfiillosung 
erst von Fall zu Fall ermittelt werden mui3, wobei noch 
besonders zu berucksiohtigen ware, daB bei vielhch 
wiederholter Iiettenbeine die Konzentration wahrschein- 
lich je nach der Anzahl der Beizgange verschieden ein- 
zustellen ist. 

Die aufier UspuIun, Germiisan und Urania-Saatbeize 
von dem amtlichen Deutschen Pflanzenschutzdienst als 
wirksam erkmnnten Beizmittel Agfa-Saatbeize, Kalimat B, 
Segetan-Nseu, Sublimoform, Tillantin, Weizenfuwriol, 
Praparat A.Z. 3 sollen ebenfplls in den Kreis der weiteren 
Untersuohungen gezogen werden. [A. 18.1 

Die Bestimmung 
des Tetryls, in Sprengstotfgemischen. 

Von KURT LEHMSTEDT. ') 

AnlaBlich der Hauptversammlung in Nurnberg be- 
richtete ich Cher ein Verfahren zur Bestimmung voii 
Nitramingruppen *), welches auf der Beobaohtung bleruht, 
dai3 sich Nitramine ebienso wie Salze oder Ester der Sal- 
petersaure zu Stickoxyd reduzieren lassen, wiihrend an 
liohlenstoff gebundene Nitrogruppen nicht repgieren. Die 
Restimmung des Nitrat-Stickstoff s durch Reduktion zu Stick- 
oxyd wird seit langem nach zwei Methoden durchgefiihrt: 
Kach T i e m a 11 n - S c h u 1 z e 3, wird die Substanz mit 

1) Versuche z. T. von 0. Z u m s t e i n. 
2) Z. an? Ch. 38, 819 (1925); K. L e h m s  t e d  t LI. 

3) Fr. 9, 401 [1870]; B. 6, 1041 [18731; L u n g e - B e r l ,  

(Einger. 13. Jan. 1926.) 

0. Z u  m s t e ~ n .  B. 58, 2024 (1925). 

Untersuchungsmcthoden, 7. Aufl. I, 783. 
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Kisen(I1)-chlorid und Salzsaure gekocht, wahrend inan 
tiach L u n g e 4, eine Losung in konzentrierter Schwefel- 
saure in1 Xitrometer init Quecksilber schiittelt. I>ie 
Nitrarnine werd.en unter Abspaltung von Stickoxyd in die 
entsprechenden Amine iiberyefiihrt. 

In der Sprengstoff industrie wird nun das Trinitro- 
phenyl-methyl-nitraniin ('I'etranitro-methylanilin) (I), ge- 

HaC-N-NO, 

o,N -A .No, 

\/ 
NO, 
I. 

\viihnlich ,,'Tetryl" genannt, als DetonatioIlsubertrlger viel 
1)enutzt. Auch Mischungen mit anderen Explosivstoffen, 
w-ie Trinitrotoluol, werden viel gebraucht. Bisher fehlte 
es  an einer guten Methode, Sprengstoffgeniische auf ihren 
Gehalt an 'retry1 zii untersuchen. Speziell fur Gemisrhc 
init Trinitrotoluol wurde von C .  A. ?' a y 1 o r und Win. H. 
13 i 11 k e n b a c h 3, ein Verfahren ausgearbeitet, das auf 
der g r o k n  Loslichk,eit des TrinitrotoluoL5 in 'letrachlor- 
IcohIenstofT gegeniiber dem viel schwerer loslichcm 'I'etryl 
lwruht. Gegeniiber di:eser i2rbeitsweise ist die Bestinr- 
inung des Tetranitro-mniethyl-anilins iin X'itrometer vie1 
schneller und genauer auszufiihren: die feingepulverte 
Substanz wird in eineni kleinen Reaigenzglas abgewogeil 
und in etwa 2 ccrn konzentrierter Schwefelsaure unter 
Krw8rmen gelijst. Die Fliissigkeit wird 311s Nitronieter 
gefiillt und niehrmals niit etwas Schwefelsiiure nachge- 
spiilt, Iris die Losung ungefiihr 10 ccni lxtragt. Darauf 
wird bis zur Heendigung der Gasentwicklung geschiittelt 
(3-5 Min.). Dann 1a8t sich aus dem abgeleseilen Gas- 
voluni sofort die M.enge d,es abgespaltenen Stirkstoff S, 
lmv.  des Kitramins bererhnen. 

\'ersuche niit reinent Telryl: 
0,1346 g gaben 11,10 ccm NO (7,il nini, 18 0 ) ) .  

0.2688 g gaben 22,15 ccnt NO (759 mm+ 18O), 
0,2637 g gaben 21,W ccm NO (763 mni, 19O). 

Iler. fur C.,I150sN;, : 4,M n/o Nitramin-Stickstoff; gef.: 4,79 :.o. 

Versuche niit eineni (ieniisch ron 30 "!o Tetryl niit 50 '::, 
4.S4 I;$,, 4,82 :&. 

Trini t rotoluol : 
0,5864 g gaben 24,25 ccm NO (762 nint. 19%). 
0,6199 g gaben 25,50 ccm NO (762 nirn, l9"), 
0,5W g gaben 24,50 ccm KO (766 nim, 1 9 0 ) .  

\'orhanden: 50.0 "/" Tetryl, gef.: 49,8 l/o, 49,5 %, 49,7 9 ; .  
Die Reduktion mit Ferrochlorid und Salzsiiure ist 

nicht zii empfehlen, da wegen d~er Schwerloslichke~it des 
'I'etranitromethyla~iilins his zur Beendigung der Gasent- 
\vicklung mehrstiindiges Kochen erforderlich ist. Es 
\\urden aher auch hinreichend genaue Werte erhalten: 

0.1644 g gaben 14,60 ccm KO (719 nim, 1 9 O ) ,  
0.2872 g gaben 25,45 ccni KO (722 mm, 19"). 

Her. fur C,II,O,S,~ 4,88 :b Nitramin-N; gef.: 1,81 ?;, und 
4,s2 v.0.  

13ei dieseni letderen Verfahpen mag noch erwiihnt 
werden, dai3 die Gegcnwart ron Tetranitranilin (11) hier- 
Iwi  Veranlassung zu Fehlern gehen kann. Die %Nitro- 
grippe ist niimlich so locker 

h'H, NH, 

NO, 
11. 

NO2 
111. 

4 )  L u n g e - l < e r l ,  1. c., I, 188; %. ang. Ch. 3. 139 (1890); 

s) Ind. and Engin. Chem. 15, 280 (1923); C. 1924, I, 1610. 
13. 23. 440 (1890). 

gebunden, da8 sie beim Kochen mit Wasser verseift wird 
und dabei in 3-Oxy-2, 4, 6-trinitro-anilin (111) und salpet- 
rige SIure iibergeht. Diwe wird natiirlich von Eisen 
(TT)-chlorid zu Stickoxyd reduziert und kann so einen 
hoheren Gehalt an  Tetryl vortauschen. Im Nitrometer 
bleibt das Tetranitranilin unangegriffen. 

Technisch-Cheniisches Institut der Techmiwhen Hochschule 
Hannover. 

[A. 5.1 

Zur Kenntnis der Seidenbeschwerung. 
Von R. 0. HERZOG und H. W. CONELL. 

Aus deni Kaiser-Wilhelm-Institut fiir Fnserstoffchemie, 
Berlin-hhlem. 

(Eingeg. 27. Nov. 19253 
Die Vorgiinge bei der Seidenbeschweru.ng .sind ebenso 

wie die Farbungsprozesse vou verschiedener Seite sehr 
Yerschieden gedeutet worden'), wobei man versta.ndlicher- 
weise mehr auf die chemische und yhysikalisch-chemische 
Natur der Iteschwerungsmittel Riicksicht genommen hat 
als aul die Feinstruktur der Seide, iiber die ja auch his 
\:or kurzem so gut wie nichts bekannt war. Zuletzt hat sich 
E. E 1 o d sorgfaltig uiid zwar w-esentlich mit der Beschwe- 
rung durch Zinntetrachlorid und organische Zinnsalze In?- 
faijt. I)er Vorgang wird beherrscht durrh die hydrolytische 
Cleir hgewidit sgIei chnng : 

Chlorwasserstoff wird von der Faser adsorbiert und wirkt 
abbauend auf ihre I'roteinsuhtanz (Abnahme der Heif3- 
festigkeit), die Hydrolyse des eindiff undierten Sakes ziir 
Zinnsaure w i d  durch die basischen Abbauprodukte schoii 
vor dem Waschpromfi begiinstigt, hauptsachlic,h erfolgt 
die Flillung des Gels aber hi diesem. Ob der kristal- 
lisierte Hauptanteil der Faser angegriffen wird oder die 
- jedenfalls in der Hauptsache - amorphen Begleit- 
etoffe, bleibt unentschieden. 

Es schien iiicht ohne Interesse zu sein, beschwerte 
Seiden mittels Hontgenstrahlen 7x1 untersuchen. 

Als  Material dienten auf verschiedene Weise be- 
svhwhrte Seiden, und zwar Japan-, Tranie und Mailiinder 
Organzin, die von Dr. L e y , Elberfeld, freundlichst 
mr Verfiigung gestellt waren. Die von den beschwerten 
Seiden (parallelgerichtetes Faserbiindel) erhaltenen Dia- 
gramme wurden niit den .Rontgenogrammen der verwen- 
deten Kohseiden verglichen. U.ntersucht wurden Seiden 
niit einem Beschwerungsgrad von ,5-20, 35-50, 50-65, 
65-80, 1.40-160 (y", sowie eine Parifarbung. 

Ein Teil der I'roben war mit Z i n n p h o s p h a t und 
W a s s e r g 1 a s :I) beschwert. 1st der Reschwerungsgrad 
niedrig, z. B. 5-20 %, so mac.ht sich das Besc.hwerungs- 
mittel in1 Diagranim iiberhaupt nicht bemerkbar. Bei 
starkerer Beschwerung ist das Fasediagranlm der Seide 
iiberlagert von I n t e r f e r e n z r i n g e 11,  die von den 
Reschwerungsstoffen herriihren. 

War zwischen Ziimphosphat und Wasserglas no& ein 
'I' o n e r d e b a d eingeschokn, so zeigt das 1)iagramm 
einen starken Hof urn den DurchstoBpunkt des Rontgen- 
strahls; das Seidendiagramni laijt sich nur mehr schwacli 
erkennen. Dies deutet darauf h,in, da8 das Besc.hwerungs- 
mittel a 111 o r p h abgeschieden ist. 

Rei Seiden, die niit E i s e n b e i z e ,  F e r r o c y a n -  

1 )  Vgl.. d,ie Literatur bei E. I:' 1 ii d ,  Kolloidch. Beitr.: 19, 
298 ytm41. 

2) Rruttoreaktion! Vgl. P. I' f e i f  f e r ,  B. 38, 2466 [1905]. 
3) Vgl. P. H e e r rn a n n , Technologie d. Textilveredlung. 

nerlin 1921, S. 437 u:. 439. 

SnCl, + aq 2 Sn(OH), + 4HC1"). 


