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Flaschentriiger: Der elektrische Mikro-Verbrennungs-Ofen von Heraeus

Zeltschr. fir angew.
Chemie, 41. J. 1928

Das Bild #énderte sich, als von Amerika her eine
andere Methode vorgeschlagen wurde, die den Namen
»Ring- und Ball-Methode* fithrt und darauf beruht, dafl
man den Pechpfropfen nicht in ein Glasrohr, sondern in
einen metallenen Ring einschliefit und als belastendes
Gewicht nicht Quecksilber, sondern eine Stahlkugel be-
nutzt (Abb. 2). Die Methoden sind also, wie ersichtlich,
dhnlich, und der prinzipielle Unterschied zwischen
beiden beruht nur darauf, dafl in dem einen Fall Queck-
silber, in dem anderen Fall eine Stahlkugel zum Be-
lasten der erweichenden Pechschicht genommen wird.

Schon bevor im Jahre 1926 der Alarmruf von
Stock erscholl und auch in den letzten beiden Jahren
sind vielfach Stimmen laut geworden und Erwigungen
angestellt worden, ob es nicht ratsam sei, dem gegen-
wirtigen Zustand, dal zwei Methoden zur Erweichungs-
punktsbestimmung im Gebrauch sind, irgendwie ein
Ende zu machen. So genau niémlich die beiden Methoden
als solche sind, so geben sie doch unter sich verschiedene
zahlenmilige Ergebnisse. Die Erweichungspunkte nach
der Ring- und Ball-Methode liegen hoher als die nach
der Kraemer-Sarunow-Methode, und zwar je nach
der Natur und Beschaffenheit des betreffenden Pechs,
Bitumens oder Asphalts um etwa 8 bis 17°. Die Be-
strebungen nach einer internationalen Vereinheitlichung
der Stoffbezeichnungen und der Untersuchungsmethoden
sind in starkem FluB3 und lassen sich nicht aufhalten. In
Paris besteht seit Jahr und Tag eine internationale Kon-
mission, eingesetzt von dem Internationalen Stindigen
Verband der Strafienkongresse; diese Kommission
arbeitet in erster Linie an dieser Vereinheitlichung.
Soweit ich unterrichtet bin, hat sich bei der Besprechung
der verschiedenen Methoden zur Erweichungspunkts-
bestiminung die Mehrheit der Stimmen fiir die Annahme
der Ring- und Ball-Methode erkldart. Als Grund hierfiir
wurde iibrigens unter anderem auch angefiihrt, da§ im
Laufe der Jahre, wihrend deren die Kraemer-
Sarnow-Methode besteht, so viel an dieser Methode
herumgedeutelt, abgedndert, getadelt und verbessert
worden sei, da man an ihrer wirklich einheitlichen
Iurchfithrungstorm Zweifel hege. Dafl dem in der Tat
so ist, lehrt die Literatur iiber die Kraemer-Sar-
no w - Methode, und ich selbst habe kiirzlicht) darauf
hingewiesen, dal nicht einmal iiber die grundlegende

1) Ztschr. angew. Chem. vom 11. 8. 1927, S. 927.

Vorschrift beziiglich der Erwérmungsgeschwindigkeit
eine einheitliche Meinung besteht. Withrend die meisten
Autoren entsprechend der von Klinger vervollkomm-
neten Vorschrift?) eine Erwédrmung um 1° je Minute vor-

" schlagen, finden sich in anderen Biichern Angaben, die

eine Erwdirmung um 2° oder gar um 1 bis 2° in der Minute
fordern. Demgegeniiber wurde in der Pariser Kommis-
sion darauf hingewiesen, dal die Ring- und Ball-Methode
eine absolut feststehende und normalisierte Aus-
fiihrungsform besifie.

Ich neige deshalb zu der Ansicht, daB8 iiber kurz
oder lang die Ring- und Ball-Methode den Sieg davon-
iragen wird. Man konnte diesen Vorgang sich von allein
vollziehen lassen und die Entscheidung, wie in &hn-
lichen Féllen, der ruhigen Entwicklung anheimstellen,
wenn nicht die Untersuchungen von Stock, Fleisch-
mann, Borinski u. a. darauf aufmerksam gemachi
hétten, welche verheerenden Wirkungen die Queck-
silberdiimpfe auf die Volksgesundheit ausiiben konnen.
Das Abmessen von 5 g Quecksilber bildet stets eine Ge-
fahr, sei es, dafl das Metall auf der Waage abgewogen,
aus der Biirette flieBen gelassen, in eine Pipette auf-
gesogen oder mittels eines Hahntrichters abgemessen
wird. Ungeziihlte Laboratorien der Teer- und Asphalt-
industrie arbeiten in dieser Weise, und es ist gar nicht
zu iibersehen, wieviel Schaden mit dieser Methode,
namentlich in den Hénden von ungeschickten Labo-
ranten oder Arbeitern geschehen kann oder schon ge-
schieht.

Ich schlage deshalb vor, daB sich die fiir eine solche
grundlegende Entscheidung in Frage kommenden Stellen
die Frage vorlegen, ob es nicht aus den beiden ange-
fiihrten Griinden, der internationalen Vereinheitlichung
und der Gefihrlichkeit des Quecksilberdampfes, an der
Zeit ist, die Kraemer-Sarnow-Methode zu ver-
lassen und zu der Ring- und Ballmethode iiberzu-
gehen. Ich richte diese Anregung an die groien Syn-
dikate der Teerindustrie, an das Staatlichc Material-
priffungsamt, an den Verband Deutscher Dachpappen-
fabrikanten, an die Studiengesellschaft fiir Automobil-
strafenbau, an die Zentralstelle fiir Asphalt- und Teer-
forschung, an den Deutschen Verein der Gas- und
Wasserfachindnner, an den Verein zur Wahrung der In-
teressen der Asphaltindustrie in Deutschland und an
alle anderen Stellen, die es angeht. [A. 130.]

2) Chem. Ind. 37, 220 [1914].

Der elektrische Mikro-Verbrennungs-Ofen von Heraeus
Von Priv.:Doz, DrsIng. ¢t med. Boxiraz FLASCHENTRAGER.

Physiologisch-chemisches Institut der Universitdt Leipzig.
(Eingeg. 10. Mal 1928.)

Thomas Walzt) hat 1924 einen aufklappbaren
elekrischen Mikro-Verbrennungsofen gebaut. Von der
Brauchbarkeit dieses Ofens habe ich mich durch die
Freundlichkeit von Herrn Dr. W alz, Jena, iiberzeugen
kénnen. Bevor ich jedoch den Ofen von Walz kennen-
lernte, hatte ich ebenfalls fiir die organische Mikro-
analyse die Erprobung eines elektrischen Ofens von der
Firma Heraeus, Hanau, begonnen?). Das Ergebnis sei
hier mitgeteilt.

1) Ztschr. angew. Chem. 37, 305 [1924]. Chem. Ztrbl. I,
267 [1925], D.R.P. 403270, K1. 21 h, vom 17, 12. 1924, aus-
gegeben 30. 8. 1924,

?) Ztschr. angew. (‘hem. 39, 717 [1926].

Wie aus der Abbildung ersichtlich ist, besteht der
Ofen aus drei auf einem Gestell zweckméfig montierten
Heizeinrichtungen mit den dazugehorigen Regulier-
widerstinden. Der Stromiverbrauch betragt etwa
900 Watt pro Stunde. IIL und IIIL sind die Ofen fiir die
Verbrennung, wihrend I. die Granate darstellt, die auf
180° erhitzt wird. Jeder Ofen kann fiir sich getrennt ein-
geschaltet werden. Der kleine 7 ¢m lange Ofen ist so
montiert, da8 er in Richtung der Verbrennungsréhre
hin und her bewegt werden kann, auch der groSere
19 cm lange Ofen ist verschiebbar. Die Vorderseite der
Ofen ist zum Aufklappen eingerichtet, damit die Tem-
peratur beobachtet werden kann. Beide Ofen sind auch
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nach riickwérts zu verschieben; das Verbrennungsrohr
liegt dann vollstindig frei.

Die Granate mit Luftkiithler und verschiebbarem
Biigel ist ein 10 ¢m langer3) Hohlkérper zur Aufnahme
der Heizfliissigkeit. Als Bad verwenden wir neuerdings
wieder Cymol statt Petroleum. Zur Analyse werden
nach Einbringen des vorbereiteten Verbrennungsrohres
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Ofen III ist dann vom Schiffchen etwa
3—b5 cm entfernt. Man heizt diesen sofort zur vollen
Rotglut und riickt langsam vor. Sobald der Rand des
Heizkorpers das Schiffchen beriihrt, mufl man ganz vor-
sichtig verfahren. Am Schlufl kann man wieder rascher
vorwirts riicken. Da bei der Berithrung von Ofen II
und III eine nicht unmittelbar geheizte Stelle bleibt,
schiebt man am Schlufl II etwas
in Richtung von 1II. Man kann auf
diese Weise die ganze Liinge des
Rohres griindlich ausgliihen.

Zur Bestimmung der Elemente

, S, Cl, Br nimmt man die Gra-
nate durch Losen von zwei
Schrauben ab und verbrennt mit
Ofen II und III wie sonst mit
Gas.

Einige Vorteile des elektrischen
Ofens gegeniiber der Gasbehei-
zung sind: Die Temperaturkon-
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die Widerstinde ganz herausgenommen und die drei
Heizkérper eingeschaltet. In 2—3 Minuten beginnt die
Réhre in dem Ofen II zu glithen. Durch Regulierung des
Widerstandes auf etwa die Mitte hdlt man das Rohr auf
deuiliche Rotglut. Erhitzt man auf Weifiglut, so biegen
sich auch die ausgezeichneten Supremaxverbrennungs-
rohre von Schott und Genossen. Hilt man aber die
Temperatur in normalen Grenzen und dreht man das
Rohr von Zeit zu Zeit, so sind obige Rohren lange Zeit
brauchbar, und Stérungen beim Zuriickschieben von
Ofen II und III treten nicht auf. Das Anheizen der
Granate dauert etwa 10 Minuten. Darauf stellt man den
geeigneten Widerstand wieder ein. Das Schiffchen mit

Substanz bringt man 2 cm vor das rechte Ende des’

3) Griinde hierfiir siehe Ztschr. angew. Chem. 39, 717 [1926].

stanz der Granate ist leichter zu
erreichen und zu halten. Die
Verbrennung der Substanzen
vollzieht sich gerade fiir den
Ein Zuriickschlagen von Sub-

leichter.

Anfinger
stanzdimpfen tritt weniger leicht ein, da die glithende
Schicht des Kurzbrenners linger und gleichméfiger ist

als bei Gasbeheizung. Das Arbeiten ist sauberer. Sto-
rungen durch Wiirmestrahlung, Wasserdampf- und CO.-
Bildung fallen weg. Die Temperatur des Verbrennungs-
raumes bleibt viel leichter konstant, auch wenn mehrere
Apparaturen auf kleinem Raum in Betrieb sind. Die
Griinde fiir ein besonderes Wigezimmer fallen damit
weg. Das Arbeiten ist weniger anstrengend und auch
mit mehr Apparaturen gleichzeitig durchfiihrbar. Das
automatische Vorriicken des Kurzbrenners soll versucht
werden.

Der Firma Heraeus sei fiir die liebenswiirdige Be-
riicksichtigung unserer Vorschlige bestens gedankt.

[A.120.]

v Uber die Einstellung von Lauge.
Von E. J. Kraus, Bodenbach a. E.

Die Einstellung einer Laugelosung fiir maBlanalytische
Zwecke geschieht in der Regel durch eine mit Soda gestellte
Sdurelosung gleicher Stirke. Es wird hierbei iiblicherweise so
verfahren, daf} z. B. 30 ccin der zn stellenden Laugeldosung mit
der gestellten Siure titriert werden.

Die Berechnung des Norm.-Faktors der Lauge (Stirke der-
selben etwa n[y,) geschieht dann, wenn der Norm.-Faktor der
Séure — x und der Verbrauch derselben bei der Titeration — a
ist, wie folgt:

a-x.

Norm.-Faktor:

Ein gleiches Verfahren, das sich nur durch die Anwendung
der zu titrierenden Kubikzentimeter Siure, die fiir die beniitzte
Menge Soda bei der Titeration derselben gebraucht wurden,
unterscheidet, hat den Vorteil, daffi hierbei eine Multi-
plikationt) fortbleibt und die Ubersicht iiber die praktischen
und rechnerischen Operationen, weil direkt mit der Ursubstanz
zusammenhingend, besser ist.

Beispiel:
Stellung der Sdure; Stirke etwa nr/fy,.

0,2 g Soda (= 387,74 ccm 1/,y-Sodalésung) verbraucht 36,5 ccm
Siure.

Stellung der Lauge; Stirke wie oben.

36,5 ccm obiger Sdure (= 87,74 ccm 1/4-Séure) verbraucht
38,35 ccm Lauge.

37,73
— 38,35
1) Mit dem Norm.-Faktor — x der gestellten S#ure.

Norm.-Faktor:

VERSAMMLUNGSBERICHTE

Tagung
der Nordwestdeutschen Chemiedozenten.
Bonn a. Rh,, 26. bis 28. April 1928.

An der Tagung nahmen etwa 40 Dozenten der Hochschulen
Aachen, Bonn, Braunschweig, Gieflen, Gottingen, Hamburg,
Hannover, Hann.-Miinden, Kéln, Miinster und Jena sowie der
holldndischen Hochschulen Amsterdam, Delft, Groningen, Rotter-
dam und Utrecht teil. Ferner waren verschiedene Herren der
deutschen und holléindischen chemischen Industrie zugegen.
Es wurden 21 Vortrige gehalten, davon 7 von holléindischen
Kollegen. Den Vorsitz fithrten A. Windaus, F. M. Jaeger,
R.Schenck und L. Ruzicka.

W. Klem m, Hannover: ,,Messungen an Samariumdihalo-
geniden.“ (Nach Versuchen von J. Rockstroh.)

Es wird der Atombau der seltenen Erden besprochen und
versucht, das Auftreten vierwertiger und zweiwertiger Verbin-
dungen an Hand des gegebenen Schemas zu erliutern. Die auf
Grund des Atombaues zu erwartenden Eigenschaften finden sich
bei den Samariumdihalogeniden durchweg vor. Der Magnetis-
mus entspricht dem des dreiwertigen Europiums. In den son-
stigen Molekiileigenschaften zeigt sich eine sehr grofie Ahnlich-
keit mit den Halogeniden des zweiwertigen Strontiums, wie an
Hand von Tabellen gezeigt wird. —

E. Wedekind, Hann.-Miinden: ,Zur Kenninis substi-
tuierter Phenollignine und ihres kryoskopischen Verhaltens.
(Nach Versuchen von K. Storch und L. Tauber.)

Da ein Einblick in die chemische Natur des Lignins durch
die Unlbslichkeit in den gebriuchlichen Ljsungsmitteln er-





