
Analytisch-technische Untersuchungen. 
L 

Im Verlauf anderer Untersuchungen kam es dem 
Verfasser darauf an, den Stickstoffgehalt von Nitrocellu- 
lose an sehr kleinen Materialmengen zu bestimmen. Es 
war daher notwendig, eine der bekannten Methoden 
(Nitrometermethode, Methode von S c h 1 o e s i n g - 
S c h u 1 t z e - T i e m a n n , Nitronmethode, Bestimmung 
als NH,) als Mikromethode umzugestalten. Es lag nahe, 
die letztgenannte Methode heranzuziehen, da die De- 
stillationsapparatur mit geringen Abanderungen von der 
ilblichen Mikrokjeldahlbestimmung (vgl. F. P r e g 1, Die 
quantitative organische Mikroanalyse) iibernommen 
werden kbnnte. 

Die Bestimmung gliedert sich in folgende Teile: 
1. Veraeifung der Nitrocellulose. 
2. Reduktion des Nitratstickstoffs zu NHI. 
3. Bestimmung des Ammoniaks durch Destillation und 

Titration. 
Nach einer Reihe von Vorversuchen erwies sich 

folgendes Verfahren als geeignet'): 6-10 mg (Mikro- 
wage) Nitrocellulose werden in einem 50 ccm Erlen- 
meierktilbchen rnit etwas Alkohol befeuchtet, 6 ccrn 
3O%ige Natronlauge und 0,5 ccrn 30%iges Wasserstoff- 
superoxyd zugeftigt und ein kleines Trichterchen auf- 
gesetzt. Dann erhitzt man in einem Wasserbad von 
50--60" unter gelegentlichem Umschiitteln so lange, bis 
die Nitrocellulose vollstiindig gelbst ist und die Gas- 
entwicklung aulgehart hat. 

In die Vorlage F (vgl. nebenstehende Abb.) aus 
Jenaer Olas gibt man 10 ccm 1/7rnSalzsaure und klemmt 
sie so ein, da9 dae Ende des Kiihlrohrs in die FIussig- 
keit eben eintaucht. Nach dem Erkalten des Kblbchen- 
inhalts wird dieser durch das Trichterchen A in den 
Destillationskolben B iiberftihrt, das Kblbchen und der 
a d  dieses aufgesetzte Trichter mehrmals mit wenig 
Wasser gut ausgespiilt, durch den Trichter A 10 ccrn 
30%ige Natronlauge zugegeben, etwas Wasser nach- 
gegossen, daraui 425 g feingepulverte D e v a r d a sche 
Legierung mit etwas Wasser in den Destillationskolben 
gespillt und sofort durch Herabsenken von Trichter A 
luftdicht abgeschlossen; dabei ist die Verbindung mit 
dem Wasserdampfentwickler C durch den Quetschhahn H 
unterbrochen, und der Dampfentwickler wird bei hoch- 

i) Vgl. dieMikromethode vonKoeh le r ,  M a r q u e y r o l  
u. J o v i n e t ,  Ann. Chim. analyt. appl. 18,45 [1918]. H. L ti h - 
r i g  (Pharmaz. Zentralhalle 62, 437 [lWl]) hat nach der 
Methode von U 1 B o h  be1 Salwter d t  Mlkromennen nearbeitet. 

gestelltem Trichterchen E langsam angeheizt. Wenn die 
lebhaft e Wasserstoffentwicklung im Destillationskolben 
fast zum StiUstand gekommen ist und das Wasser in C 
siedet, wird die Verbindung bei H hergestellt und dae 
gebildete Ammoniak in 15 Minuten im Dampfetrom 
iiberdestilliert, wobei man B mit kleiner Flamme erhitzt. 
Dann wird F so weit gesenkt, dafl das Ktlhlrohr etwa 
1 cm uber dem Flussigkeitsniveau endet, noch 5 Minuten 
nachdestilliert und der Inhalt der Vorlage in Gegen- 
wart von Me th ylro t mi t 1/70-n-Natronlauge zu ruck ti tr ie r t . 
ing N = verbrauchte ccrn X 0,2. Beziiglich der iiblichen, 
hei der Destillation kleiner Ammoniakmengen erforder- 
lichen Vorsichtsmdregeln vgl. F. P r e g 1, Die quanti- 
tative organische Mikroanalyse. 

Belege : 
Einwage (rng) czm 1/70-n-NaOH % N % N (Nitrometer- 

490 2,930 11,% 11,81 
9,40 6,050 1%9 12,8 
5,40 2,669 9,87 9,m 

Uberschich tet man in einem zylindrischen OefU, 
das in eineni erschiitterungsfreien, thermokonstanten 

methode) 

l ) o s t i l l a t i o n e a p p a r a t u r  z u r  M i k r o  - A m m o -  
n i n k - B e s t i m m u n g .  C=SWccm Kjeldahl-Kolben. Inhalt 
YOU B = 100 ccm. C und B werden durch Herablasssn der 
mit einem Quetschhahn beschwertea Trichterchen E und A l a -  

dicht abgeschlossen. 
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Raum aufgestellt ist, eine Losung eines Stoffes mit deiii 
reinen Losungsmittel, so diffundiert der geloste Stoff 
allmahlich in dieses hinein. Maugebend fur die Diffu- 
sionsgeschwindigkeit ist d;is Molekulargewicht oder die 
'I'eilchengroDe des betreffenden Stoffes. Liegt ein Cie- 
menge chemisch verschiedener Stoffe oder verschieden 
groi3er l'eilchen desselben Stoffes vor, so bewirkt die 
Diffusion eine teilweise 'I'rennung der Komponenten 
derart, daii die kleinen 'l'eilchen den groi3ereii voraus- 
eilen und sich in den obereii Ychichten anreiclierii. I l iWt  
man nun 20 ccni eiiier Losung von Nitrocellulose in  
einem orguiiischen Losungsmittel (Acetoii, Meth  yhlkohol, 
Amylacetat usw.) in den 0 e h o 1111 s c h e n ApparateiP) 
gegen 60 ccm reines Losungsmittel diffundieren, zapft 
nach einer gewissen Zeit vier Schichten voii je 'LO rcni 
ab  und berechnet iius dein Trockenruckstand der 
Schichten den Diffusionskoeffizieiit der Nitrocellulose, so 
findet mail erhebliclie Abweichungen voni F i c k scheii 
Gesetz, d. h. die Nitrocellulose verhllt sich nirht wie ein 
homodisperser, chemisch eiiilieitlicher Stoff. Ein aus- 
fiihrlicher Bericht uber diese Versuche und eine Dis- 
kussion der Ergebnisse im Hinblick auf die Kolloid- 
struktur der Losungen wird :in anderer Stelle erfolgen. 
Aui3er einer Zerlegung in kolloidchemisch verschiedene 
Fraktionen fiiidet jedoch, wie die Bestiiiiiiiung des Stick- 
stoffgehalts im l'rockenriickstand der uutersten wid 
obersten Schichten beweist, auch eiue cliemische Diffe- 
renzierung statt, wie folgendes Beispiel zeigt: 

Versurh: 20 wm eirier 0,6%igen Losung von Nitrocellulose 
niit 12,8o/u N (erhalteii durch dreistiindige Nitrieruug von 1 g 
gereiiiigler Ihumaolle  niit 50 ccm einer S u r e  mil 18,7% HNO,, 
71,7% HSO, und 9,6% Wasser bei 00) wurdeu $2 Tage lang 
gegeii 60 twi i  Acelon diffundiereii gelassen. Ilaiiach euthielt 
die unterste Schicht (a) uoch 51X,  die oberste Schirhl (d) 11% 
der gesamten Substanzmeiige. 

- 

2 )  Ztschr. physikal. ('hem. 90. 312 [19Oi]. 

Zeltschr. fur nngcw. 
. I '  _ _  Chemv. . . - __ 41. J. . lW __- 

Schicht a Schicht d 
N-(ielialt  tles ' l ' i ~ o t ~ k e r i i ~ i i t ~ k s t i i i i t l ~ ~ ~ ,  

Alikronirtliotle . . . . . . . l:\.t% 12,t% 
Uber eiue Zerleguug voii Nitrocellulose in Anteile 

voii verschiedeiieiii Stirkstoffgeh;ilt durch fraktioriierte 
Fiillung lu\v. fraktionierte Falluiig uiid fraktioniertes 
Liiseri in Ather-.\lkohol 1iiiI)eli S t e p n n o w 3, iiiid 
M e i W 11 e r ') berirhtet, wiihrend D u c 1 a u s u i i d  
W o 1 I i i i  ;I 11 n 5 )  itnd K u 111 i c 11 e 1 6 )  hierbei keine 
Unterschiede z\vischeii tlerii Stickstoffgehalt der einzel- 
lien Fraktionen uiid deiiijeiiigeii des Aiisg:iiigsiii;ite~i;il~ 
feststelleii konnten. 

1)ie vom Verfiisser beobachtete Aiireirherung der 
niedrigeren Nitrierungsstufen und etwaiger niedrig 
niolekulnrer Abbauprodukte der Cellulose in den obereii 
Schichten der Diflusionssiiule steht in  Einklang mit deiii 
Hefund, d;iD der l)iffusionskoeffizient von Nitrocelluloseii, 
die iius deniselben Ausgangsninterial (gereiuigte Bauni- 
wolle), unter gleicheii Uediiiguiigcn (24stundige Kitrie- 
rung bei 15", Flottenverhaltnis I : 50, H S O I  : HNO, = 
= 1 : O,tK)l), nur unter Vnriierung des Wassergehalts der 
Nitriersiiure liergestellt worden wuren, niit sinkendeni 
Stickstoffgehiilt steigt, \vie folgende Zusaniiiieiistellung 
zeigt: 

Wassergehalt tler 9,; N 1)iffusioiiskoeffizieiil (cni;Tag) 
Sitriersiiuix? i n  i n  0,'Jxiger Acetoiilosuitg') 

12,.5 12,fil 0,037 
15,s 12,s 0,038 
20,o 11,05 0,047 
22,O 10,oo 0,055 

[A. 44.1 

:I)  Ztst4ir. ges. SchieU- u. Spreiigstoffwesen 2, 43 [1901i]. 
a )  Ebeiidn 8, 2-52 [1!)13]. 
5 )  I5ull. So(.. chini. Friint-e (4) 27, 414 [1920]. 
6 )  Kolloitlrhem. Beih. 26, 161 [1928]. 
7) A u s  den oben dargelegten Grtindeti siiid die Werle ties 

1)iffusiotiskoeffizieiiten nur als Mittelwerte zu betrachten. 

I Aus Vereinen und Versammlungen. I 
Die PBdCration lnternatioitale pharmacetttiqtte hiilt ihrc 

diesjllhrige l l ~ i u ~ ~ t \ ~ ~ ~ r s ; i i i i n i l u i i g  voni 10. bis 12. Ju l i  19'8 i t t  
Paris ab. 

I)a die Soeiety of (:hemica1 Indu*try ihre tliesjiihrigc. 
tfauptversaniriilurifi iti New York abhiilt, veranstallet sie 
nuUerdem eine auUerortieiitliche .l;ihresversnnuiiIuiig i n  Loiidoii. 

11. bis IT,. h i .  Auf tier 'I'agesordnung steheii folgeiitle 
Vortrage: F. l i .  C: n r r : ..Eini!/e ingrnirurclremixche I'tcrgen drr  
I'einckrmiknlienindunlrie"; Sir Arthur D u c k 11 ii i n  : ,,l)ic, 
Hrennafoffindrialrien und d ie  Arbeit des .  lngenieurcWemikiJrx"; 
Sir A1exandt.r H o u s  I o I I  : ,.Wnuserrrinigung"; J. 11. C o s t e : .. I'erunreinigung roil Slriimen, die durch d i p  (t'e:eilen beein- 
/luCpt oder tiichl bseinflu/l /  sind"; c i .  P. P o  1 1  i I t  : ,,Die en!/- 
liaclren Slickaloffrrerkr Hillinqltnm". Weiter siiitl vorgeseheii 
Vortriige voii Sir Alfred >I o II  t l  und Sir John R u s s e l  untl 
eine ganztiigige I3esichliguiig der Versuc-hssl:ition in I<othanistetl. 

Der 8. KongreO Fiir technische (:hemie (('ongrbw de Chiniic 
Industrielle). veriinstaltet voii tier SociOti. tle Chimie liitlu- 
strielle, fiiitlrit voni 2. bis 30. J u l i  1923 in Strallburg statt. 

Ein internationaler Torfkongrell findet vom 8. bis 
12. Juli i n  Liion sti itt .  I)ie Arbeiteit ttes Kongresses 
werderi ir i  vier Abteilungen erletligt. Die erste Abteilung be- 
schiiftigl sirh mil den wisseiisrlinrllirheii Friigen (IPS 'l'orfes untl 
der Torfliiger. die zweite Abteilung beschiiftigt sirli i i i i t  der 
wirtschaftlichen Organisation der Torfindustrien, die tlriltt n t i t  
Clem Abbau und deni Betrieb der Torfliiger, tlie vierte iiiit der 
Verwerturig und Aufarbeiluiig des Toiles. hlit tleiii KongrelJ 
ist eine Ausstellung verbmiden. 

Deutsche Ciesellschaft fur Metallkunde im Verein 
Deutscher lngenieure E. V. 

Iserlin N W 7, Friedrirh-Ebert-Straae 27, Ingenieurhaus. 
Vorsitzeiider J. ( '  z o c h r a I s k i , (ieschiiftsfiihrer H. ( i  r o e c k. 

E i ti I ii d u n g zur Fachtcigung ,,Hoiitgenforschuiig" ani 
Montng, deni 30. April 1928 ini Langenberk-Virrhow-Haus, 
Herliu NW 6, Luiseiistrak 58/59. 

Die Verwendung der Ilontgettslrahlen fur die Metall- 
forwhuiig uiid Melollpriifung zeigt tilie stark vorwiirlsstrebende 
Elitwicklung. Die Neuheil dieser IJiitersurhutigsverfahreu hat 
es niit sich gebracht, tlaU sich viele Metallfachleute mit tlem 
Weseii uiitl tier Methotlik tler I<iiiitgeiiforsc.hurtg uiid mi! ihren 
Ergebnissen iiirht vollig vertrnut niacheii koiiiiteii. Der Zwet'li 
tier brvorstelirrideri l'iigung ist, dlen denjenigen, welche i i i  

ihreni ikruf init  metallisc*heit Werkstoffen zu t u n  haben, die 
M6glic.hkeiI eirier grundlegeiitlen llnterrirhturig nuf dem Gebiel 
zu gewiihiw. Die Teilnehmer tier Tagung sollen sich die 
(;ruiitllugen fiir (lie selbstiintlige Aiiwendung cler Rontgen- 
striilileii wieigtteii. Fiihreiide Fat-lileute habeii die Vortriige 
iiberiiontriien. lni Jvlittelpuiikte ihrer Ausfiihruiigeti werdeti 
aahlreiche Experiineiite untl Ueispiele nus Wissenwhaft uiitl 
I'riixia steheii. Die Diirstellung wircl dem Verstiinttnis such 
weiterar Kreise (Ingenieure, Chemiker, Iklriebsleute usw.) 
nngepnUt sein. - 

Annieldungeii sind zu rit.hteri an tlie Gewhiiftsslelle tler 
Deutschen (iesellst~hafl fur Melallkuntle, Berlin NW 7, Frietl- 
rirh-Ebert-St raUe 27 (Ingenieurhaus). Die Teilnehniergebiihr 
in  1Iiihe voii 10,- 31. bittet man uitter Angabe tles Zweckes 
der Seiitluiig eitizuzahleii iiuf I'oslst.hwk-Konto Ikrliii Nr. 115 &Xi 
tier Deutwlieii Gesellwhaft fiir Met;illkunde. Stuclierende be- 
ziihleti gegen Ausweis 5,- M. Die Anmelduiigeii sind erbeteti 
bis zum Jvlontag, deli 23. April (1. .J. Die Karteii werden 
einige Tage nmh Eingniig der Teilnehmergebilhr abgesandt. 




