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3. Sauerstoffstrom 8 1/St.
Ammoniakstrom 70 1/St. Versuchszeit 7 Stunden.
Erhalten 220 ccm Ammoniakwasser, davon 25 ccm mit
Essigsdure neutralisiert, verbraucht n/,, J. 10,8 ccm.
Gebildet 0,076 g NyH,, entsprechend 0,06% der méglichen
Menge.

In Anbetracht dessen, daB} von dem primir ge-
bildeten Imid nur ein ganz geringer Teil in Hydrazin
iibergehen wird, und dafl man von diesem nur wieder
einen ganz geringen Teil wird isolieren kénnen, diirfen
wir die gefundenen Hydrazinmengen von bis 0,05% der
Theorie als so betréichtlich ansehen, dal sie zu dem
Schlufi berechtigen, es gehe das ganze Ammoniak
primér in Imid {iber. Und nun diirfen wir auch in dem
massenbaften Auftreten von Wasserstoff (40% s. o0.) und
Stickstoff ein Indizium fiir das vorherige Vorhandensein
von Imid, dessen Zerfallsprodukie sie ja sind, sehen.

Ich kann also das von mir angenommene Zwischen-
produkt der Ammoniakverbrennung, das Imid, durch
2 fiir diesen Korper charakteristische Reaktionen nach-
weisen. Die Theorie von Andrussow und Boden-
stein dagegen beruht auf der falschen Voraussetzung,
da bei der Ammoniakverbrennung kein Hydrazin ent-
stehe, sie kann die Bildung dieses Korpers nicht auf

plausiblem Wege erkliren und sie ist gezwungen, um
den iibrigen Tatsachen gerecht zu werden, dem von ihr
angenommenen Zwischenprodukt, dem Nitroxyl, die
einzige von ihm bekannte Eigenschaft abzusprechen und
ihm dafiir eine Reihe von anderen Eigenschaften zuzu-
schreiben, von denen keine durch irgendwelche chemi-
schen Erfahrungen belegt wird. Sie hat dafiir den Vor-
teil, die Bildung eines hypothetischen Zwischenprodukts
in einer einfachen hypothetischen Gleichung ausdriicken
zu kdénnen,

Ein Vergleich dieser Griinde fiir und wider spricht
wohl eindeutig fiir das von mir angenommene Imid als
Zwischenprodukt der Ammoniakverbrennung. Wie
allerdings aus dem NH, das NH entsteht, ob vielleicht
atomarer Sauerstoff eine Rolle spielt: NH; + O = NH +
+ H:0, ob vielleicht ein Korper oder ein Reaktions-
kn#uel NH;0, sich bildet, der mit einem zweiten Mole-
kiil Ammoniak in 2 Molekiile Imid iibergeht, wie weiter
aus dem Imid oder dem atomaren Stickstoff Stickoxyd
wird, oder ob direkt hohere Stickstoffoxyde sich bilden,
das sind Fragen, fiir die zurzeit keinerlei experimentelle
chemische Unterlagen vorliegen, iiber die zu streiten
daher zwecklos wire, [A.108.]

Analytisch-technische Untersuchungen.

Priifung von Nitrocelluloselacken.

Von E. v. MunLENpAHL und H. Scuurz.
Laboratorium der Fa. Wolff & Co., Walsrode.
(Eingeg. 3. Marz 1927)

Zu den vielen Neuerungen, welche die letzten Jahre
fiir die chemische Industrie gebracht haben, gehért ohne
Zweifel der Umschwung auf dem Gebiete der Lack-
herstellung. Von den Vereinigten Staaten ausgehend,
haben die Nitrocelluloselacke auch bei uns neuerdings
festen Fuf gefafit. Auf einigen Anwendungsgebieten, spe-
ziell dem der Autolacke, scheinen sie die alten Ol- und
Kopallacke vollstindig verdriingen zu wollen, besonders
seit es gelungen ist, auch in Deutschland die dazu be-
notigten niedrig-viscosenn  Collodiumwollen in ent-
sprechender Giite und Menge herzustellen.

Naturgemi#fi kann die Nitrocelluloselackindustirie
sich hierbei nicht auf so alte Erfahrungen stiitzen, wie
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sie die Ollackfabrikation besitzt, die z. T. {iber jahr-
.zehntealte, gutbewihrte Rezepte verfiigen kann. Aufer-
dem bringt fast jeder Tag Neuerungen an Losungs- und
Weichmachungsmitteln. Eine rein empirische Beherr-
schung des Stoffes ist nicht mehr méglich, sondern nur
mit Hilfe physikalischer und chemischer Methoden ge-
lingt es, das ganze Gebiet einigermaflen zu iibersehen.
Wer sich nur auf Beobachtungen stiitzen wollte, wie sich
die Amnstriche bei den Beanspruchungen in der Praxis
verhalten, stiinde vor einer uniibersehbaren Fiille von
oft jahrealten Versuchen, die einfach nicht zu bewiltigen
wire. Es ist daher besonders in letzter Zeit das Be-
streben des Lackchemikers gewesen, Priifungen aus-
findig zu machen, welche in méglichst kurzer Zeit An-
striche ebenso beeinflussen, wie es unter natiirlichen
Verhiltnissen in sehr viel lingeren Zeitrdumen ge-

schieht. Im folgenden seien einige der im hiesigen
Laboratorium bewihrten Priifungsmethoden beschrieben.

I. Am besten entspricht es den natiirlichen Verhili-
nissen, die Anstriche den Witterungseinfliissen
auszusetzen. Nach einem Vorschlag des Staatlichen
Materialpriifungsamtes, Berlin-Dahlem, werden allseitig
lackierte Bleche von 2 mm Dicke (Figur 1) auf dem

Tabelle 1. Wetterpriifung.
Beobach- 2 Amerikanischer Lack aus
tungs- | .§ Ollack Nitro- AB-Collodium-
zeit = celluloselack wolle
S
Anf:ti:g;- M Schwarz, Dunkelgriin, Dunkelgrau,
igs 1 I; P glinzend glidnzend "7 glanzend
W
S Wenig glinzend, Weniger
3 1. : beginnende Tinzend
Monate | M RiBbildung e const ’ Unveridndert
15. 4' 26 .................................. .
W | Unverindert || unverindert
S Matt Ganz matt, Kleine weifie
6 e 7 nicht wischfest, Fleckchen,
Monate M starke Risse Farbton heller weniger glinzend
15. 7. 26 .............................................................................................
w Matt Matt Unverandert
S Matt, Ganz. matt, l Kleine weiBe
9 | starke Risse, mg}ét i‘:;rllsecr?df:sm - Fleckchen,
Monate | M kleine Rostflecken Rosgtbildung wenig glinzend
15.10.26 | [T T
W | Matt, starke Risse |Matt, nicht wischfest]| Wenig glédnzend
Wenig glinzend,
S Ganz matt, ' kleine weifie
12 [ Matt, nicht Fleckchen, begin-
Monate | M starke Risse, wischfest, [“333;" iﬁg‘lgg:tg’
15.1,27 Rostilecken grofie ... e
W Rostflecken | Wenig glinzend,
noch kein Rost
S == Sonnenseite. M == Mitte. W= Wetterseite.
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Dache eines f{rei stehenden Gebiudes befestigt. Die
Wetlerseite ist Norden, die Sonnenseite Siiden. Von
Zeit zu Zeit werden die Anstriche von allen Seiten
genau untersucht. Nebenbei werden die Wetterverhilt-
nisse aufgezeichnet, Als Beispiel seien die Ergebnisse

einer vergleichenden Priifung eines Ollackes, eines
amerikanischen Nitrocelluloselackes und eines aus
AB-Collodiumiwolle  hergestellten Lackes mitgeteilt.

(Siehe Tabelle 1 auf Seite 1184.)

Aus dem Versuch geht deutlich hervor, dal die
Nitrocelluloselacke wetterfester sind als der Ollack.
Eigenartig ist, dafl der amerikanische Lack nicht mehr
wischfest ist. nachdein er einige Zeit dem Wetter aus-
geselzt war -- eine Erscheinung, die mehrfach bei Lacken
dieser Herkunft zu beobachten war. In jedem Falle
werden die von der Sonne beschienenen Seiten be-
deutend stirker angegriffen als die Wetterseite. Das
Beohachtungsjahr war ein sehr feuchtes und regne-
risches, mit wenig Frosttagen.
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II. Eine andere Methode, die Karussellprii-
fung, dic ebenfalls hier angewendet wird, versucht die
natiirlichen Witterungseinfliisse in ,konzentrierter*
Form wiederzugeben. An einem Rad von 1 m Durch-
messer hingen lackierte Blech- oder Holztifelchen. Das
Rad dreht sich 4mal in der Stunde. Unter ihm befindet
sichh ein Wasserbehilter, in den Wasser so weit ein-
gefiillt ist, dal die Tafelchen beim tiefsten Stande zum
Teil eintauchen. Zur Priiffung von Bootslacken wird das
Leitungswasser zweckmiflig durch-Seewasser ersetzt?).
Die Tiafelchen werden, nachdem sie das Wasser ver-
lassen haben, durch einen Warmestrahler bei 60—70°
getrocknet und dann von einer Quecksilberbogenlampe
bestrahlt. Die Anordnung zeigt Figur 2.

Ahnliche Methoden sind bereits mehrfach in der
Literatur erwdhnt und diirften auch Eingang in die
Praxis gefunden haben?),

Als Beispiel fiir die Ergebnisse dieser Methode sei
nachstchende Versuchsreihe mitgeteilt, die mit den-
selben Lacken wie in Tabelle 1 angestellt ist.

Man sieht, dafl diese Priifung ungefihr das gleiche
Bild ergibt wie die Weiterpriifung. Die Zeiten ver-
halten sich wie 1:80, d. h. ein Tag im ,,Karussell“ ent-
spricht etwa einem Monat im Freien. Die Resulate
wiirden noch &hnlicher werden, wenn man jeden
zwolften Tag die Tiifelchen in Eiswasser tauchen lieSe.

1) Das Seewasser verdaunken wir der Biologischen Ver-
suchsanstalt Helgoland.

?) I Wolff, Farben-Ztg. 28, 704 [1923]; Korrosion u.
Metallschutz 2, 18 [1926]; M. Schulz, Farben-Ztg. 31, 2879
[1826]; Fr. Lohle, Deutsche Lackierer-Ztg. 6, 97 [1927].

Karussellpriifung.

Ver- Amerikanischer Lack aus
suchs- Ollack Nitro- AB-Collodium-
dauer celluloselack wolle

Anfangs- Schwarz, Dunkelgriin, Dunkelgrau,
zustand glinzend glinzend glinzend

1 Tag {Weuniger glanzend] Unveridndert Unverindert
2 Tage Ebenso Unveréndert Unverandert

Beginnende Weniger -
3Tage | Rigbildung glanzend Unveréndert

4 Tage Matt, Risse Ebenso Weniger glédnzend
= Ebenso, einige- Ganz matt, -

' 3 Taige hellere Flecken | etwas heller }nbern'so_r
6 Tage Ebenso Ebenso Ebenso
o - Ebenso, nicht a iﬂb;nso,
7 7 'Iiagf Ebenso ganz wischfest | kleine Flecken
Ebenso, begin- " .
_ 8Tage | pende Kostbildg.[ — Ebenso Ebenso
9 Tage ] Ebenso, Rost Nicht wischfest Mehr Flecken
. - Ebenso, :
10 Tage hbe'nso kl_?3830$i5t€}199 ., Ifbilso
. Ebenso, Ebenso, begin-
_H_’lrage mehr Rost ___EE?“E_O o nende Riflbildg.
Matt, starke Rifi- | Ganz matt, Rost- |Wenig gldnzend,
12 Tage | und Rostbildung.| bildung, nicht schwache Rif3-
verfarbt wischfest, verfiirbtj] bildung. etwas
verfirbt, kein Rost

Wichtig ist es, die Lacke nicht stets nach demselben
Schema aufzuiragen, sondern den Anstrich genau nach
den Vorschriften der Lieferfirma vorzunehmen.

I11. Eine weitere Methode ist die Filmpriifung.
Der Lack wird auf eine grofie Platte von Spiegelglas, die
wagerecht aufgestellt ist, ausgegossen, mit einer Stahl-
schiene auf eine bestimmte Dicke abgestrichen und bei
Zimmertemperatur getrocknet. Nach dem Trocknen
wird die Platte in kaltes Wasser gestellt, worauf sich der
Film nach etwa ?/, Stunde leicht ablésen 14t3). Vom
fertigen Film werden dann Streifen von 15 mm Breite
und 100 mm Einspannldnge abgeschnitten, ihre Dicke
gemessen und dann im Schopperschen Zerreifi-
apparat die Zerreififestigkeit und Bruchdehnung der
Filmstreifen gepriift. Um die Priifzeit abzukiirzen,
werden die Filme in einem Trockenschrank bei 70° frei
hingend aufbewahrt, jeden Tag wird ein Streifen ab-
geschnitten und gepriift. Als Beispiel eine Versuchs-
reihe mit verschiedenen Mengen Weichmachungsmittel,
wobei die untersuchten Lacke folgende Zusammen-
setzung hatten:

" . Weich- " Ver- °
AB-Collo- | Lésungs- -
Lack - machungs- S diinnungs-
wr, [ umwolle  mitel ™ML mittel
in Gewichtsprozenten
1 12 2 40 46
2 12 4 40 4
3 12 6 40 42
4 12 8 10 40

In Tabelle 3 sind die Ergebnisse zusammengestellt.
Es bezeichnen k, die Zerreiffestigkeit in kg/qmm und
4 die Bruchdehnung in Prozenten der- urspriinglichen
Liinge.

?:) R. 0. Herzog, A. Hildesheimer u. F. Medicus,
Zischr. angew. Chem. 34, 57 [1921].
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Tabelle 3.
Filmpriifung.
Zeit Lack Nr.1 | Lack Nr.2 | Lack Nr.3 | Lack Nr. 4
in ot T I T
Tagen ks A ks A ks \ I8 kz ! A
0o | 52 25| 36! 35| 24 75| 1,3 90
1 62 20 | 38 l 25 | 27 | 55 | 1,2 | 65
2 9,5 1,5 3,6 3,0 29 1+ 55 14 ‘ 6,0
3 5.4 o1 31 ] 251 80 50| 1,5 65
4 5,2 1,6 30 ;20 2,9 5,0 1,6 6,0
) 12, 10 3,1 2,0 2,5 4,0 16 55
6 35 ¢ 15 25 2,0 24 45 1,3 4,5
7 40 1 1,0 26 25 24 . 35 1,2 | 50
8 34 1 1,0 2,4 1,5 2,3 3.9 1,4 4,5
9 2.0 0,5 2,3 1.5 21 2,5 1,3 4,0
10 sprode 2,3 2,0 1,7 3,0 1,5 4,5
11 sprode 1,8 2,0 1,2 4,0
12 1,5 1,9 1,0 4,0
13 sprode 11 | 356
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Die graphische Darstellung zeigt Figur 3.

Der Versuch wird abgebrochen, wenn der Film so
sprode ist, daB er sich nicht mehr einspannen laft.

Man sieht deutlich, wie der Gehalt an Weich-
machungsmittel die Lebensdauer der Filme beeinflufit.
Ferner sieht man, dafi mit erhéhtem Weichmachungs-
mittelgehall die Dehnbarkeit erhéht, die Zerreififestig-
keit herabgesetzt wird. Der anfingliche Anstieg der
Zerreififestigkeit und Abfall der Bruchdehnung ist wohl
darauf zuriickzufiithren, dafl Reste von Losungsmitteln
vom Film zuriickbehalten worden sind.

Die Art des Weichmachungsmittels ist iibrigens
durchaus nicht gleichgiiltig, sondern es ist sorgfiltigst zu

priifen, welches fiir die betreffende Collodiumwolle am
geeignetsten ist?).

IV. Einen weiteren Aufschluf8 iiber die mecha-
nischen Eigenschaften eines Anstriches gibt die Dorn-
biegeprobe, die ebenfalls nach einer Anregung des
Staatlichen Materialpritfungsamtes vorgenommen wird.
Der Lack wird auf 0,2 mm dicke Bleche von 20 mm
Breite und 200 mm L#&nge aufgetragen, bei Zimmer-
ltemperatur getrocknet und dann langsam um einen
runden Dorn von bestimmtem Durchmesser um 180° ge-
bogen, einmal mit der Anstrichseite nach aufien, einmal
nach innen. Hier werden Dorne von 2, 4, 6, 8, 10, 15
und 20 mm Durchmesser benuizi. Es ist darauf zu
achten, dafl das Biegen immer gleichartig vorgenommen,
wird, da eine plétzliche Beanspruchung ganz andere Re-
sultate ergibt als eine langsame Deformation. Der
Durchmesser des Dornes, bei welchem der Anstrich
gerade zu brechen anféingt, ist das Maf} fiir die Elastizitit.
Diese Versuche lassen sich natiirlich leicht mit Erwir-
mung, Belichtung, Feuchtigkeitsbeanspruchung verbinden.

Fiir besondere Zwecke und Beanspruchungen kann
noch eine Reihe anderer Priifungen vorgenommen
werden, die aber weniger allgemein interessieren
diirften.

Bei der Auswertung der Versuche ist zu beriicksich-
tigen, dafl diese Priifungen die natiirlichen Bean-
spruchungen nicht vollstindig wiedergeben kénnen. Am
meisten entspricht den wirklichen Verhéltnissen die
Wetterpriifung. Man muf} sich nur hiiten, die Ergebnisse
eines Jahres auf lingere Zeitriume oder andere Zeiten
zu iibertragen. Der diesjihrige milde Winter z. B. zeigt
das deutlich. Ferner fehlt die mechanische Bean-
spruchung, die besonders bei Auto- und Eisenbahn-
lacken eine grofile Rolle spielt. Durch mehr oder
weniger starke Stéfle und stéindiges Vibrieren wird die
Haftfihigkeit sicherlich ungiinstig beeinflufit. Eine Me-
thode, diese Einfliisse zahlenm#fliig zu erfassen, ist
unseres Wissens noch nicht angegeben worden. Dahin
abzielende Versuche sind hier im Gange.

Weniger der Wirklichkeit entsprechend ist die
»Karussellpriifung”. Vor allem ist die Dosierung von
Wasser, Wirme und Licht schwer in Verhiltnissen her-
zustellen, die der Wirklichkeit entsprechen. Der Vor-
teil ist der, dafl man den ganzen Werdegang eines Auf-
striches vom Auftragen bis zur Zerstérung durch
atmosphérische Einfliisse in verhéltnisméfig kurzer Zeit
bequem verfolgen kann.

Ganz einseitig ist die Filmpriifung®). Immerhin
kann.sie iiber einige besondere Eigenschaften wertvolle
Aufschliisse geben. Gut geeignet ist sie z. B. zur
Untersuchung dariiber, welche und . wieviel Weich-
machungsmittel die verschiedenen Collodiumwollen be-
notigen.

Alle diese Priifungen geben das Verhalten bei der
natiirlichen Beanspruchung nicht eindeutig wieder.
Aber die Verbindung mehrerer Priifungen, die Hand
in Hand mit Beobachtungen, wie sich ein Anstrich in der
Praxis bewiahrt hat, gehén mufi, gibt doch wichtige
Fingerzeige, in welcher Richtung weiterzuarbeiten ist.
Es ist jedenfalls zu erwarten, daff die deutschen Nitro-
celluloselacke in kurzer Zeit allen Anspriichen, die auch
der verwoOhnteste Qualitdtsverbraucher an sie stellt,
vollauf geniigen werden. [A. 33.]

4) E. v. Mithlendahl u. H. Schulz, Farbe u. Lack
1927, 276.

5) Vgl. u. a. J. Scheiber, Lacke und ihre Rohstoffe,
S. 586 (Leipzig 1926).





