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Dittmar bespricht dann die Vulkanfarben und
kommt zu dem Ergebnis, dal die von mir aufgestellten
Normen hinsichtlich der Farben segar erweitert werden
miiften und fordert, dafl diese Farben nicht bierldslich
sein dirfen.

Von all diesen Dingen steht in meinen Normen
nichts. Wenn der Gummitechniker Plastikatoren, Be-
schleuniger oder Farben anwendet, die weder Geschmack,
Haltbarkeit und Schaumhaltigkeit des Bieres beeinflussen,
so wird er daran durch meine Normen nicht behindert,
nur insoweit, als dann der Prozentsatz fiir Acetonlésliches
und Verseifbares um die Menge des verwandten Plasti-
kators erhoht werden miifite. Dittmar begrenzt sie
unter 1. in seinen neuen Normen gleich mir auf héchstens
15 %.

Dittmar stellt die Forderung, dafl die Flaschen-
scheibe schwimmen muf}. Diese Forderung habe ich in
meinen Normen bewufit nicht gestellt, und zwar aus
folgenden Erfahrungen heraus: Als ich mich zuerst mit
diesen Dingen beschiftigte, verlangte der Brauer eine
schwimmende Scheibe, weil ihm der Gummitechniker ge-
sagt hatte, eine schwimmende Scheibe sei die beste. Da
aber der Brauer naturgemifi gern billig kaufte und der
Gummitechniker gern ins Geschéft kommen wollte, so
wurde die Scheibe durch Faktiszusatz verbilligt. Den
Schaden hatte dabei der Brauer, der den Gummigeschmack
in sein Bier bekam. Schon damals war ich zur Uber-
zeugung gekommen, dafl es eine unndétige Harte fiir den
Gummitechniker bedeute, Faktisfreiheit und zugleich eine
schwimmende Scheibe zu fordern. Ich habe daher in
neinen Normen die Forderung, dafi die Scheibe schwim-
men miisse, nicht aufgestellt und mufBlte natiirlich den Zu-
satz mineralischer Fiillstoife, wie geschehen, begrenzen,
wenn der Brauer nicht durch Scheiben, die allzubald rissig
wurden, seiu Bier gefahrden wollte. Nach meinen Normen
kann der Fabrikant seiner Mischung unbedenklich 30 %,
der von Dittmar empfohlenen kolloiden Kieselsdure
zusetzen. Ob dieser Prozentsatz noch erhoht werden
darf, kaun nur ein praktischer Versuch entscheiden. Die
Griinde, die Dittmar anfiihrt, um die Forderungen
einer schwimimenden Scheibe zu erhirten, sind nicht stich-
haltig. Der Brauer ist geniigend geschult, um schwimmende
cder nichtschwimmende Scheiben reinigen und sterilisie-
ren zu konnen, ohne dafl sie ihm wegflieBen. Im einiger-
maflen neuzeitlich eingerichteten Brauereibetrieb komnien
die von Dittmar geduBerten Bedenken iiberhaupt nicht
zur Geltung. Es ist daher auch micht notig, dal Ditt-
m ar in seinen neuen Normen untfer 2. die Forderung auf-
stellt ,,die Scheibe mufl schwimmen®. Damit wire aber
auch sein Satz 5 zu streichen. Die weiteren Sitze 3, 4
und 7 brauche ich nach dem Vorhergesagten nicht zu er-
ortern. Punkt 6 bietet ebenfalls, weil selbstverstiindlich,
kein neues Moment.

Es liegt kein Grund vor, die neuen Normen Ditt-
m ars zu empfehlen. In ihrem wichtigsten Satz 1 bringen
sie nur die alte Forderung meiner Normen. Die Forde-
rung der schwimmenden Scheibe sehe ich als eine Hirte
fiir den Fabrikanten an, und die iibrigen Sitze bringen
keinen Fortschritt. Ich wiirde sehr begriifit haben, wenn
der auf dem Gebiete der Kautschukindustrie so erfahrene
Verfasser Vorschlige gemacht hitte, die dem Gummi-
techniker sowohl wie dem Brauer Vorteile gebracht
hiitten. Leider ist dies nicht der Fall und wir miissen
auch heute noch an diese Dinge mit der Grundforderung
herantreten, dafl durch Flaschenscheibe oder Bier-
schlauch weder Geschmack, Schaumhbaltigkeit noch Halt-
barkeit des Bieres ungiinstig beeinflufit werden. Tritt
an Stelle von Faktis ein Plastikator, wird ein Beschleuni-
ger oder ein Farbstoff gefunden, der jene Forderungen er-

filllt, so wird es Zeit, meine Normen abzulindern. Zur
Zeit habe ich einige Flaschenscheiben zu priifen, die mit
Vulkanfarben gefiarbt sind. Verhalten diese sich Bier
gegeniiber indifferent, so besteht immer noch kein Grund,
meine Normen zu dndern, weil ich ja {iber. Farbstoffe
keine Vorschriften gemacht habe. Es stlinde dem auch
nichts entgegen, mit Rufl gefarbte schwarze Scheiben in
den Handel zu bringen, da zweifellos dieser Farbstoff
Bier gegeniiber indifferent ist. Ich glaube nicht einmal,
daB3 der Einfithrung schwarzer Scheiben ein besonderer
Widerstand entgegengebracht wiirde, wenn sie sonst nur
pbrauchbar sind. Mir diinkt, die Ausfithrungen Ditt-
mars haben dem Gummitechniker wenig geniitzt, und
ich hofte, sie schaden der Sache und dem Brauer nicht all-
zusehr. [A. 102.]

Analytisch-technische Unterguchungen.

Uber die Bestimmung von Ammoniak-
stickstoff in Diingemitteln durch visuelle
Leitfdhigkeitstitration.

Von G. JANDER und O. PFUNDT.

Allgemeines chemisches Laboratorium der Universitiit
Gottingen,

(Ringeg. 10. Mai 1426.)

Zur Bestimmung von Stickstoff in Amnionsalzen ist
in der Hauptsache die Methode nach Kjeldah]l iiblich,
die in dem Uberdestillieren von Ammoniak und nachfol-
gender Titration besteht. Weit schneller fithrt die Leit-
fahigkeitstitration zum Ziele 1), die aber wegen der dabei
iiblichen Messungen mit dem Telephon wenig Eingang in
die Praxis gefunden hat. Eine gebriduchliche MeBanord-
nung ist aus Fig. 2 zu ersehen, wenn man sich in den
Steckkontakt P statt der dort gezeichneten visuellen Appa-
ratur ein Telephon eingestopselt denkt. Die zu titrierende
Fliissigkeit befindet sich in einem Leitfihigkeitsgefafy L.
Wir benutzen meist Gefafle von 14 ¢m Héhe und 4 em
Durchmesser; die Platinelektroden sind semkrecht ange-
ordnet. Je nach der Leitfihigkeit der Losung hat man
Elektroden verschiedener Gréfle nétig, etwa solche von
1, 5 und 10 gqem. Die Verbindung mit der Apparatur er-
folgt durch seitlich angesetzte, senkrecht hochgefiihrte
Glasrohren, in die der an die Elekiroden angeschweifite
Platindraht hineinragt, und die mit Quecksilber gefiillt
werden. Damit dieses nicht so leicht ausfliefit, bringt man
nahe dem oberen Ende der Ansatzréhren eine Verengung
von etwa 1!/, mm Durchmesser an.

Bei Titrationen nach der Telephonmethode stellt man
nach jedemReagenszusatz durch Verschieben desBriicken-
kontaktes K (Fig.2) das Tonminimum ein; dann ist der Quo-

tient g% der Leitfdhigkeit der Losung proportional. In

Millimeterpapier trigt man nun den Zusammenhang zwi-
schen diesem Quotienten und der zugesetzten Reagens-
nienge ein. Bei der Titration von Ammonsulfat mit
Natronlauge erhélt man ein Diagramm der in Fig. 1 ge-
zeichneten Art. Die Projektion des Schnittpunktes der
beiden Geraden auf die cemi-Achse gibt die zur Ver-
dringung des Ammoniaks verbrauchten Kubikzentimeter
Lauge an. Die erste Gerade entsteht wihrend der Reak-
tion, die zweite durch den Uberschul an Lauge. Der
Schnittpunkt wird lediglich durch Zeichnen gefunden.
Die Messungen mit dem Telephon erfordern einen ab-
solut ruhigen Raum, der in der Mehrzahl der Fille schwer-
lich vorhanden sein diirfte. Es ist darum schon von ver-

schiedenen Seiten versucht worden, eine visuelle Methode

1) Vgl. ,Konduktometrische Titrationen®, von Dr. 1. M.
Kolthoff; S. 36. Dresden 1923.
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zu schaffen, ohme daf sich eine der bisherigen in nennens-
wertem Umfange eingefiihrt hitte. Die Schwierigkeit be-
steht darin, dafl es keine geniigend empfindlichen
Wechselstrominstrumente gibt, die geeignet wiiren, das
Telephon zu ersetzen. Darum erstreben die meisten Ver-
suche eine Anordnung, die auf irgendeine Weise den Ge-
brauch von Gleichstrominstrumenten gestattet. Wir haben
zu diesem Zwecke an die Stelle des Telephons ein Ther-
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Fig. 1.

mokreuz gesetzt; in diesein wird durch die Stromwérme
des Wechselstromes eine Thermospannung erzeugt. Als
MeBinstrument dient ein Millivoltineter. Um Stérungen
bei Polarisation des Leitfihigkeitsgefifies zu vermeiden,
ist es oft erforderlich, mittels eines kleinen Transformators
(Mt, Fig. 2) zum Thermokreuz iiberzugehen. Dieser Mef3-
transformator ist leicht herzustellen, indem man um ein
etwa 2 cm dickes und 20 em langes Blumendrahtbiindel
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gleichzeitig zwei Stiicke isolierten Kupferdralit von 1 mm
Durchmesser und 60 m Liange wickelt. Das wichtigste
Erfordernis fiir die Apparatur ist eine gleichmiflig arbei-
tende Wechselstromquelle. Wir verwenden einen Induk-
tionsapparat mit gesondert montiertem, stabilem Hammer-
unterbrecher mit Wolframkontakten. Primér- und Sekun-
ddrspule werden in #dhnlicher Weise gewickelt, wie fiir
den Mefitransformator angegeben, doch erhalten die bei-
den Spulen hier verschiedene Windungszahlen: fiir die
Primérspule wickelt man 6—8 Lagen, wihrend die Sekun-
ddrspule bei der vierten Lage abgebrochen wird. Bet
beiden Transformatoren, besonders beim Meftransforma-
tor, ist eine Unterteilung der Spulen zur Regulierung der
Empfindlichkeit sehr empfehlenswert. Der Primirstrom
— etwa 0,2—0,4 Amp. — wird aus einer kleinen Akkumu-
latorenbatterie von 4-—-8 Volt entnomnien. Der Unter-

brecher mufi auf moglichst gleichméfliges Arbeiten ein-
reguliert werden, was bei guter Konstruktion keine
Schwierigkeiten macht. Als Thermokreuze haben sich
die der ,,Physikalischen Werkstitten” (,,Phywe") zu Gét-
tingen gut bewahrt; es sind Vakuumelemente mit der
Kombination Eisen/l{onstantan. Der Widerstand des Kon-
stantanzweiges (Wechselstromkreis) betrégt etwa 20 Ohm;
die Thermospannung wird zwischen dem einen Ende des
Konstantandrahtes und dem Eisendraht abgegriffen. Bei
einer Belastung von 5 Milliampére betragt sie etwa
1 Millivolt. Bei linear gesteigerter Wechselstromstirke
wichst die Thermospannung auf einer Parabel, also zuerst
mur langsam; am Minimum ist die Meflanordnung da-
durch nicht empfindlich genug. Man kann jedoch nach
jedem Reagenszusatz auf einen stets gleichen, aber nicht
zu groflen Ausschla g einstellen. Indes hat man eine
viel einfachere Methode, die erheDblich schueller zum Ziele
fiihrt: man stellt zu Beginn der Tifration auf einen geeig-
neten Ausschlag ein (s. u.) oder auch auf das Minimum,
und lif}t dann wihrend der ganzen Titration den Briicken-
Lkontakt auf derselben Stelle stehen. Nach jedem Rea-
genszusatz wird der Galvanometerausschlag abgelesen
und zum Zeichnen des Analysendiagramines verwandt,
und zwar hat man die Wurzel aus der abgelesenen
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Fig. 3.
Thermospannung einzutragen. (Es sei erwihnt, daf

dieses Verfahren nur eine Anniherung bedeutet, die aber
unter den im allgemeinen vorliegenden Bedingungen nicht
zu Fehlern fithrt.) Teilt man die Skala des Mefiinsirumen-
tes gleich in Wurzelwerte ein, so fallen bei der Zeichnung
des Diagrammes alle Berechnungen fort, und dadurch wird
nach der zuletzt beschriebenen Methode das Ergebnis
schneller erreicht als mit irgendeiner andern?). Die
Methode wird als Ausschlagmethode bezeichnet?).

Bei einer Reihe von Titrationen ist die Anderung der
Leitfahigkeit zu Anfang nur klein, z. B. bei Fillungsvor-
gidngen. Hat man in solchen Fillen zu Beginn der Titra-
tion auf das Minimum eingestellt, so ist die Mefigenauig-
keit wegen der Unempfindlichkeit des Thermokreuzes am
Minimum fiir die genaue Festlegung der Reaktionsgeraden
nicht ausreichend. Man stellt dann den Briickenkontakt
so ein, daf ein Anfangsausschlag geeigneter Grofie (10 bis
20 cm) entsteht. Die Ausschlige mufi man aber von der
wahren Ruhelage des Galvanometerzeigers ab zihlen. Auf
diese Weise erhilt man auch hier den Titrationsendpunkt
prizise als Schnitipunkt zweier gerader Linien. Ein An-
fangsausschlag kann auch dann erforderlich werden, wenn
die Leitfdhigkeit zu Anfang der Titration sinkt. In vielen
Fillen kann man aber trotzdem vom Minimum ausgehen;

2) Geeignete Millivoltmeter liefert die Firma Gebr. Ruh-
strat, Gottingen.

3 Jander u. Manegold, Z. anorg. u. allg. Ch. 134,
283 [1924); Jander u. Pifundt, Z. anorg. u. allg. Ch. 153,
219 [1926].
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man erhdlt dann nur die Spiegelbilder der sonst ent-
stehenden Analysendiagramme.

Nach der konduktometrischen Methode gelingt in
vielen Fillen die Bestimmung mehrerer Stoffe gleich-
zeitig durch eine einzige Titration. Das in Fig. 3 gezeich-
nete Diagramm ist bei der Titration des wisserigen Aus-
zuges eines Ammonsulfaiphosphatdiingers erhalien. Die
Projektion des Stiickes a—b auf die ccm-Achse gibt die zur
Neutralisation von freier Siure verbrauchte Laugenmenge
an; wihrend des zweiten Abschnitfes erfolgt die Uber-
fiithrung von primérem Phosphat in sekundires. Danach
setzt die Verdringung von Ammoniak ein, und zuletzt
steigt die Kurve infolge des wachsenden Laugeniiber-
schusses steil an. Aus der dem Stiick b—c entsprechenden
Laugenmenge ergibt sich der Gehalt an Phosphorsiure,
aus dem Stiick ¢—d der Stickstoffgehalt. Als Normalfaktor
der Lauge ist derjenige anzunehmen, der sich bei der
Einstellung mit Phenolphthalein als Indicator ohne Kochen
ergibt. In einer kaum zehn Minuten dauernden Titra-
tion sind in dem angefithrten Beispiel drei Stoffe gleich-
zeitig bestimmi; lediglich bei dem Stickstoffgehalt ist eine
kleine Korrektur fiir das in Losung gegangene Calcium
anzubringen, das wihrend des dritten Titrationsab-
schnittes als tertidres Phosphat ausgefillt wird. Diese Kor-
rektur betrug bei unseren Versuchen 0,39 und diirfte bei
Serienanalysen ohne weiteres als konstant anzusehen sein.
Bestimnmt haben wir sie manganometrisch durch Titrieren
des aus essigsaurer Losung in der Kélte ausgefillten Cal-

ciumoxalatniederschlages. (Diese Bestimmung ist bei Ver-
wendung von Membranfiltern in kurzer Zeit mit hin-
reichender Genauigkeit durchfiibrbar.) Der umtersuchte
Kunstdiinger enthielt nach K jeldahlbestimmungen
5,03% Stickstoff, wihrend die Leitfahigkeitstitration
5,09% ergeben hatte. -

Die physikalisch-chemischen Mefimethoden (elekire-
metrische und konduktometrische Malanalyse) wird mau
immer dann heranziehen, wenn die gewdhnlichen Tiira-
tionsverfahren nicht zum Ziele fithren, wenn also z. B.
kein Indicator fiir die betreffende Reaktion existiert, wenn
getriibte oder gefiirbte Losungen vorliegen, oder wenn man
aus irgendwelchen Griinden umstindlicher verfahren
mufl. Was nun die Vorteile angeht, die man bei Anwen-
dung des Titrationsverfahrens mit visueller Beobachtung
gegeniiber der Telephonmethode hat, so ist dariiber noch
zu sagen, dafl bei Dauerbestimmungen visuelle Methoden
akustischen sicherlich vorzuziehen sind. Ferner ist man
unabhiingig von allen Faktoren, die ein schlechtes Mini-
mum bedingen, und schliefflich kann man noch mit Fre-
quenzen arbeiten, fiir die das Telephon nicht mehr anzu-
wenden ist. [A. 100.]

Berichtigung.

In der Notiz: ,,Die Temperatur des aus einer Losung ent-
wickelten Dampfes* Z. ang. Ch. 89, 770 [1926], ist ein sinnent-
stellender Druckfehler unterlaufen. Die letzte Zeile des Ar-
tikels muf3 heiffien: ,126,36°, sondern — — -— 100° hat!*

Patentberichte liber chemisch-technische Apparate.

Il. Apparate.

1. Apparate und Verfahren der allgemeinen chemischen
Technologie.

Leopold J. Godniewski, Warschau. Vorrichtung zum Be-
wegen von gegebenenfalls feste Bestandteile enthaltenden
fliissigen Massen, insbesondere zum Kristallisieren in Be-
wegung mit im oberen Behilterteile bzw, an der Behilterwand
angeordneten Widerstandskorpern, welche die auf sie treffen-
den Teile der zu bewegenden Masse nach der Behiltermitte
fithren, 1. dad. gek., daff die Widerstandskorper derart ange-
ordnet sind, dafl sie sich im Ruhezustande der Masse aufler-
halb dieser befinden und nur beim Aufsteigen der Masse an
der Behilterwand infolge der Umlaufbewegung im Bereiche
der oberen Masseschicht liegen, wobei die Widerstandskérper
in an sich bekannter Weise in der Hohe verstellbar sind und in
gleicher oder entgegengesetzter Richtung zur Umlaufbewegung
der Masse oder in beiden Richtungen umlaufen kénnen. — 2.
dad. gek., dafl die Widerstandskorper zwecks Ermoglichung
einer Veridnderung ihrer Stellung, z. B. mittels Kugelgelenke,
beliebig drehbar und feststellbar angeordnet sind. — 3. dad.
gek., dafl die Widerstandskérper Durchlisse haben. — Die
Widerstandskorper dienen dazu, die Masse nach der Behilter-
mitte zu fithren und die Kristallisation anzuregen und zu be-
schleunigen. Zeichn. (D. R. P. 406023, K1. 12¢, Gr. 2, vom
20, 11, 1921, ausg, 15. 1, 1926, vgl. Chem. Zentr, 1926 T 2030.)

dn.

Wilheln Bosel, Berlin-Schoneberg. Vorrichtung zum Dich-
ten durchlocherter GefidBe, bestehend aus zwei Verschluf-
platten, 1. dad. gek., dafi
die &duflere Platte (1) mit
einem der Gefiflwand zu-
gekehrten Gewindehals (2)
zur Aufnahme der Halte-
schraube (3) versehen ist, die die innere Platte (7) gegen die
duflere, gegebenenfalls unter Einfiigung eines an sich bekann-
ten Dichtungsringes (4), abdichtend andriickt. — 2. dad. gek.,
daf} die innere Platte (7) mit einem der GefiBiwand zugekehr-
ten Hals (6) zur Aufnahme des Schraubenkopfes (8) versehen

ist. — Durch die Vorrichtung wird in leichter Weise eine halt-
bare Dichtung durchlécherter Topfe erreicht und so die Tople
wieder brauchbar gemacht. (D. R. P. 418966, K1. 341, Gr. 1,
vom 4. 4. 1923, ausg. 2. 2. 1926.) dn.

Chemische Fabrik Griesheim-Elekiron, Frankfurt a. M.
Erfinder: Dr. Eugen Bernhardt, Griesheim a, M. und
Dr. Hans Prillwitz, Frankfurt a. M. Turbinenmischer,
bei welchem ein unter duflerem Antrieb umlaufendes Schaufel-
rad aus Diisen mit den zu mischenden Fliissigkeiten beauf-
schlagt wird, 1. dad. gek., daf} die Diisen in verschiedenen
Gruppen angeordnet sind, die beziiglich der sie durchstrémen-
den Fliissigkeiten parallel oder hintereinander oder teilweise
parallel und hintereinander geschaltet sind. — 2. Ausfithrungs-
form, dad. gek., daf} die Diisen eines aus zwei Diisengruppen
bestehenden Diisensatzes abwechselnd mit den Zufiithrungen
der wverschiedenen zu mischenden Fliissigkeiten verbunden
sind, — 3. dad. gek., dafi der Triger der Diisen auf dem ab-
nehmbaren Geh#iusedeckel in der Weise befestigt ist, daf}
letzterer an der Bildung der Zufuhrwege fiir die Fliissigkeit
mitwirkt. — 4. dad. gek., dall der Geh#usedeckel sidmtliche
Fliissigkeitszufithrungen fiir die Diisengruppen enthdlt. —
5. Vorrichtung, dad. gek., dafl die Breite der Schaufeln des
Schaufelrades die Breite der Diisendfinungen iibertrifitt, —
6, dad. gek., dafi die Schaufeln auf mindestens zwei Krinze
verteilt und gegeneinander versetzt angeordmet sind. — Der
durch diese meue Form des Turbinenmischers erziclte ge-
werbliche Fortschritt beruht darin, dafi bei der Moglichkeil
der Zufiihrung mehrerer Fliissigkeiten gleichzeitiz cder der
gleichen Fliissigkeit an mehreren Stellen eine Beschleunigung
des Mischeftektes bei gleichem Kraftaufwand erreicht werden
kann. Zeichn. (DD. R. P. 420636, K1. 12 e, Gr. 4, vom 10, 4.
1924, ausg. 29. 10. 1925, vgl. Chem. Zentr. 1926 I 996.) dn.

Bamag-Meguin A.-G., Berlin. Verfahren und Verrichtung
zum Mischen von Gasen mit in Rohrleitungen flieBendem
Wasser, 1. dad. gek., daf} das im Wasser zu 16sende Gas durch
ein eine Wirbelung erzeugendes Druckmittel fein zerstiubt
unmittelbar in die Fliissigkeit eingefiilhrt wird. — 2. Vor-
richtung zur Ausiibung des Verfahrens, gek. durch eine im



