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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- 
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\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 
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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"). 
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k a 1 i u m und K a t e c h u 4, behandelt waren, w u d e  ein 
R i n g d i a g r a m m dser Reschwerungsmittel erhalten. 

Die Beschwerungsmittel scheiden sioh also, aui3er in 
den1 Falle der Tonerdebehandlung, k r y p t o k r i s t a 1 - 
I i n  ab; in einem FaIle waren die gebiIdeten Kristallite 
sogar so groi3, dai3 sie sich auf der photographischen 
Platte abbildeten (Durchmesser des Korns > cm). 
S t e t s  e r g a b  s i c h ,  dai3 d a s  u r s p r i i n g l i c h e  
P u n k t d i a g r a m m  d e r  S e i d e  e r h a l t e n  b l i e ' b .  
Zweifellas entsteht also keine chemische Verbindung mit 
der Hauptmenge der Seidemubstanz. 

I& erscheint auch vielleicht fraglich, ob die Oberflaohe 
der Kristalle adsorbierend wirkt Am wahrscheinlich- 
stem ist, dai3 das Beschweruqgsmittel sich in die inter- 
micellare Substanz und die entstehenden Abbauprodukte 
der Faser einbettet. Vermutlich liegen die Verhaltnisse 
bei anderen vergleichbaren Prozesaen wie Farbung, Ger- 
bung nsw. durchaus ahnlich. [A. 230.1 

Uber chinesisches Holzol. 
Bemerkungen zum Aufsatz 

yon Dr. W. Nagel und Dr. J. Cirilss. 
Von AD. GKUN, Schreckenstein. 

(Eingag. am 18. Jan. 1916.) 

In diesem Aufsatz, der im letzten Heft d m  Zeritschpift 
erschienl), wird beamtandet, daW ich die zwei P r o z w e  unter- 
scheide, die beide zur Verfestipng von Holzol fiiluren; erstens 
Um'lagerung der  a-Elaiostearinsaure in die stereomere Form, 
zweitem Polymmisation der Elaiodearinshwen ; es scheinse 
,,nicht angangig, die beiden Prozesse gesondert zu betrachlen". 
Dazu mu0 ich bemerken, d a W  das mir und anderen nicht nur 
angiingig, sondern abtsolut nijtig erscheint. Es ist miT sogar um- 
faWbaT, wie man die Verfestigung der a-Elaiostearinsiiure oder 
clines ihrer Der ivak  durch Relichtung, durch Spuren Ion  
Schwefel oder Halogen, nicht gesondert, d. h. als reine Isomeri- 
~ierungl, betrachten soll, mchdem dochi ieinwandfmi nachgewiesen 
wurde, daW dabei keinerlei Polymerisation edolgt. - Ander- 
seits habte ich aber auch selbatverstandbich a n m b e n ,  d a W  
die Verfiestugung des Holzols beim Erhitzen nicM bloW auf 
Polymerisation beruht, sondern ein komplizlerter ProzeW ist, 
bei welcbem auch Umlagerungen und andere Reaktionen miit- 
spielen. Die Bemlerkung der Herren Dr. N a g e l  und Dir. 
G T ii $is is4 mir also ganz und gar unverstandlich. _____ 

4 )  1. c., S. 441. 
5 )  Man konnte dann gerichtete Adsorption erwalrten. 
I) Z. ang. Ch. 39, 10 [19c36]. 

Die genannten Autoren behaupten ferner, es sei nicht 
richtig, dae Ge1atinierung.s- oder Verdickungsprodukt des Holz- 
61s ohne weiteres als l'olymeriisationlsprodukt zu beneichnien, 
weil das Polym'erisationsprodukt nicbt fest zu sein braucbt; 
das festgewordene Holzol konne auch ein fliissiges Polymerlisat 
enthalten. Diese Bemerkung ist vollendis unviersrtandlich. Warum 
soll denn die f& Substanz nicht als Polymerisai~ontsprodu~t 
schlechthin bezeichmt werden diir*en, weil es auch fliisaige 
Polpmwisationsprodukrte gibt, und weil tsolche mgar  dem festen 
Produkt beigemengt sein konnen? Ein Polymerisationspro- 
dukt mu6 fneiLich nicht fest seiin, aber das feste Produkt muW 
nach den Ergebn,issen der einschlagigen Udersuchungen poly- 
merisiert sein (d. h. wenrigstens zum Teil polymerisiert). 

Von einer Richtigstellung versehiedenser anderer Angaben 
srehe ich ab, weil sie mich nicht personbich beitneeen. Aber 
ich kann nicht umhiin, m e h e r  Verwunderung Ausdruck zu 
gebe4 dai3 die Herren Dr. N a g e l  und Dr. G r i i s s  in ihren 
Bertrachtungen und Formulierungen von der  Voraulssetzung 
ausgehen, die Elaiostearinsiiure sei sicher eine doppelt-unge- 
sattigte Saure, C1,,H3202. N u n  haben aber blereib vor einiger 
Zeit B 6 e s e k e n  und R a v e n s w a a y 2) mitgetaibt, da8 die 
Elaiastearinsawe, obwohl sie - wegen Konjugation der Liickeru- 
bin4dungen - n u  2 Molekiile Halogen addiert, e i n l e  d r e i - 
f a e h - u n g e s a t t i g t e  S a u r e ,  C,,H,,O,, ist. Eigene 
Versmhe bestatigten, daij die Elaiostearinsaure nicht ZUT 
Linol- sondern zur Linolensiiure-Reihe gehort. Damit er- 
weisen Aich die bisherigen Spekulationen iiber die  Polymeri- 
sationtiErscheinungen beim Holzol zum guten Teil ocder ganz- 
lich als abwegig. [A. 11.1 

Rich! i gstellungen : 
a)  zu Bern Vortrag von Prof. Dr. W. J. M ii 11 e r , Leverkuselz: 
,,uber das . Gips-Schweielsuure-Verfahren der Farbenfabriken 
uorm. Friedr. Buyer & Co. (Z. ang. Ch. 39, 169 [1926]): ,,An- 
rnerkung unter Tabellre 3: Statt Gips-Klinker : Schl.acken@an~d 
muij es Schlackensand : Glips-KLinker heil3en''. 

b) zur Arbeit: ,,Uer reversible Ausfausch der Oxydationsstufen 
zwischen Aldehyden oder Ketonen einerseits und primuren oder 
sekundaren Alkoholen anderseits". 

In  der obigen Arbeit ,in H,e€t 5 dieser Zeitschrift Sei,te 143, 
Anmerkvng 37, 1etzt.e ZeiBe muij zur B'erichtigung eines 8inw 
andernden Druckfehlers d,er Wortlaut wie folgt geandert weridmen: 
statt: . . . Komplikation d.er oben zitierten Anschauwlgen 
richtig: . . . Komplikation der obigen Anschauungen (dess Ver- 
fassers) . W. P o n n d o r f .  

. 

2)  Rec. trav. 44, 241 [1925]; s. a. C. 1925, 11, 107. 

Patentberichte iiber chemisch-technische Apparate. 
1. Wlrme- und Krafhvirtschaft. 

4. Ofen, Feuerung, Heizung. 
D.et Norske Aktieselskab for Elektrokemisk Industri Norsk 

Industri-Hypotckbank, Oslo. Elektriseher Schmelzofen mit 
selbstbrennenden Elektroden mit lbgsgehenden, zum Abfiihren 
der Ofengase dienenden Kanalen, 1. dad. gek., daf3 im oberen 
nichtgebrannten Teil der Elektrode Eiinrichtungen getrofPen 
sind, durch welche das Bnenaen der  Elektrodenmasse re@- 
liert bzw. verbindert werden kann. - 2. dad. gek., daW im 
oberen nichtpbrannten Tail der  Elektrode ein gekuhltes oder 
wit Warmeisohtion versehenas Rohr angebracht ist. - Bei 
kontinuierlichen selbstbrennenden Elelrtroden darf &er obere 
Teil, auf den die neue Masse aufgestampft wird, nicht gebrannt 
wenden, 'da son& nicht der innsige Zusammenhang in  der  Elek- 
trode entisteht. Um die  Erwarmung durch die abgesaugten 
Gase zu verhindern, ist das gekiihlte Ableitungsrohr einge- 
setzt. Zieichn. (D. R.  P. 420035, K1. 21 h, Gr. 11, vom 5. 4. 
19'24, Pnior. Korwegen 16. 5. 1923, ausg. 14. 10. 1925, vgl. Chem. 
Zentr. 1926 I 1038.) dn. 

Wilhelm Pfeiffer, Kaaden a. d. Eger. SYehender Ofen fur 
Tieftemperaturverkokung, bei dem der Brennstoff einen Be- 

halter aus gleichachsigen, stehenden Zylindern, die durch 
Schraubenboden verbunden sind, von oben nach unteii d u r c b  
lauft, wobei der B r e m t o f f  den ihm zur Verfiigung steheniden 
Raum nichl ganz ausfullt. - 2. bei welchem disr Behiilter einre 
hin und her gehende Bewegung u'm seine senkrechte Achse 
rollfuhrt. - 3. bei welchem der  von bieiden Zylindern des Be- 
halters gebildete Ringraum beiderseits von den Heizgasen be- 
spult wind. - 4. bei welchem dite Schraubenbiiden rnit Stufen 
oder fiberfallen versehen isind, um den Brennstoff zu mischen 
und zu wenden. - 5. bei welchem innerhalb des inneren Zy- 
linders ein Sammelbehalter mit Staubabscheider fur die 
Schwelgase eingebaut ist. - 6. bei welchem die Abfiihrung der  
gasformjigen Destillationsprodukte in den Sammelbehalter aua 
der Zone der  grofiten Teerelltwicklung erfolgt. - 7. biei wlel- 
chem in bekannter Weise erhitzter Wasserdampf oder inerte 
Gase durch den von den Zylinidern und den Schraubenboden 
gebildeben Ringraum uber den Brennstoff geleitet werden und 
ihre Hitne an ihn abgeben. - Die bisherigen Vorrichtungen 
zur Tieftempenaturverkokung arbeiten vorwiegenld rnit dreh- 
baren Trommeln, bei denen das Verhliltnis der  kohlenbe- 
riihrten Heizflache zur gesamten Trommelflache und Trommel- 
groDe sehr klein war. Infolgedessen wurdie die Durchsatz- 


