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Analytisch-technische Untersuchungen.

Zur Bestimmung des Wassergehalts in Leim und Gelatine.
Von E. Saver und H. DiLLEeNIUS,
Laboratorium fiir anorgan. Chemie und anorgan.-chem. Technologic der Techn. Hochschule Stuttgart.
(Eingeg. 3. Apr.l 1929.)

Der Wassergehalt der Leimsubstanz in lufttrocke-
nem Zustand erreicht betrichtliche Werte, er steht im
Gleichgewicht mit dem Wasserdampfdruck der umgebeun-
den Luft und dndert sich mit letzterem. Diese Erschei-
nung ist auf die Art des Feinbaus des Leimgels zuriick-
zufithren. .

Eine zuverlidssige Bestimmung des Wassergehaltes
der Leimsubstanz ist mit betrichtlichen Schwierigkeiten
verkniipft, da die vollstindige Wasserabgabe nur bei
einer weitgehenden Zerkleinerung erfolgt, und da eben
bei dieser Zerkleinerung schon ein Verlust wesent-
licher Wassermengen zu erwarten ist. Aufierdem ist zu
beachten, dafl der Wassergehalt auf den Querschnitt
einer Leimtafel recht verschieden verteilt ist, so dafl nur
bei Entnahme einer guten Durchschniltsprobe brauch-
bare Werte erhalten werden.

Nach Schlesinger?) filhrt man die Wasser-
bestimmung in der Weise durch, dafi man die zu unter-
suchende Leimtafel zerschldgt und von den Bruchstellen
einige Gramm der Substanz abschneidet. Diese wird im
Trockenschrank wihrend mehrerer Stunden bei 105° bis
zur Gewichtskonstanz getrocknet.

Von anderen Autoren werden weitere Methoden zur
Bestimmung des Wassergehalls auf dhnlichem Wege an-
gegeben, die sich meist nur in der Art der Vorbereitung
der Probe voneinander unterscheiden. Von einigem
Interesse ist das Verfahren von J. F els ), welches auf
einer stufenweisen Entwisserung beruht. Zunichst
wird eine grofiere Probe, am besten eine oder mehrere
Leimtafeln, grob zerkleinert und einige Stunden bei
110° getrocknet. und die Wasserabnahme festgestellt.
Von der vorgetrockneten Gesamtmenge wird ein Durch-
schnittsmuster entnommen und im Mérser pulverisiert.
Die Entwisserung it sich bei dem teilweise getrock-
neten Material wesentlich leichter erreichen als mit der
urspriinglichen Substanz. Eine kleine Probe des fein
pulverisierten Materials wird weiter bis zur Gewichts-
konstanz getrocknet. Der Gesamtwassergehalt ergibt
sich durch Addition der auf Prozent umgerechneten Ge-
wichtsverluste der beiden Trockenoperationen. Auch
dieses Verfahren wird keine vollig einwandfreien Er-
gebnisse liefern, da sich der Wassergehalt der Probe bei
der zweiten Zerkleinerung dureh Wiederaufnahme von
Wasser aus der Luft sicherlich #ndert.

Um von-diesen unvermeidlichen Fehlerquelien un-
abhingig zu werden, wurde mehrfach der Vorschlag ge-
macht, aus einer-griieren Durchschnittsprobe des zu
untersuchenden Leims eine Losung herzustellen und
eine genau abgemessene. Teilmenge dieser Fliissigkeit
zur Bestimmung des Trockengehalts zu verwenden.

Ein solches Trockenverfahren, bei welchem die ge-
loste Leimsubstanz als Ausgangsmaterial dient, finden
wir zum erstenmal von W oy beschrieben. Er lost 50 g
der trockenen Leimsubstanz in heifiem Wasser auf, spiilt
die Losung in einem Liter-Meflkolben und fiillt schlief3-
lich mit warmem Wasser bis zur Marke auf. Mit einer

1) Schlesinger, Lunge-Berl, Chemisch-technische
[Tntersuchungsmethoden 7. A., Bd. IV, S. 461.

?) Chem-Ztg. 31, 500 {1907}.

3) Ztschr. offentl. Chem. 4, 759 [1898].

Pipetto werden 25 ccm entnommen, in einer Platin-
schale eingedampit und bei 110° getrocknet. In drei
Stunden soll die Gewichtskonstanz eingetreten sein.

Schlesinger?) verfdahrt dhnlich, er mifit jedoch
die Leimlésung mit einer Biirette ab, die von einem auf
30° erwdrmten Heizmantel umgeben ist.

Auch F. Baum umgeht die Schwierigkeiten, die
sich bei der Zerkleinerung der Leimtafeln einstellen,
indem er aus dem zu untersuchenden Material eine
Leimlosung bzw. ein Leimgel herstellt und von diesem
entsprechende Teile fiir die Bestimmung des Trocken-
gehalts entnimmt.

2. Ermittlung eines zuverlissigen Ver-
fahrens zur Bestimmung des Wasser-
goehalts im Leim.

Auf Grund der bisherigen Erfahrung erscheint es
ausgeschlossen, unter Anwendung der kompakten, festen
Leimsubstanz als Ausgangsmaterial den Wassergehalt in
zuverldssiger Weise zu bestimmen. ]

Dagegen konnte von einem Entwisserungs-
verfahren, welches von der gelosten Substanz ausgeht,
eher ein giinstiges Ergebnis erwartet werden. Aus
diesem Grunde wurde in vorliegender Arbeit ndher
untersucht, ob die Wasserbestimmung nach vorheriger
Auflésung der Substanz praktisch durchfiihrbar ist und
zuverlissige Resultate liefert.

Das Prinzip des Verfahrens ist folgendes: Man wigt
eine bestimmte Menge der festen Substanz ab, 16st in
Wasser auf und stellt ein genau abgemessenes Fliissig-
keitsquantum her; von der homogenen Lésung entnimmt
man eine gewisse Teilmenge, trocknet dieselbe in einer
tnoglichst diinnen Schicht und berechnet daraus den
‘I'rockengehalt der Gesamtlésung; die Differenz gegen-
iiber dem Gesamtgewicht stellt den Wasserverlust dar,
der in Prozent umgerechnet wird.

3. Versuchsanordnung.

Als Ausgangsmaterial diente teils Tafelleim, teils
Leimpulver, Leimflocken und Gelatinepulver.

Zur Ausfithrung der Versuche wurde je eine
griofere Menge, 256—100 g, abgewogen und in einem MeB-
kolben zur Losung gebracht. Sehr wesentlich ist die
Art des Abmessens einer Teilmenge. Dies kann nicht
in der ‘iiblichen Weise mit Pipetten oder Biiretten ge-
schehen, da die Lésung schon bei 25—30° erstarrt. An
sich ist es nicht notwendig, dafi die Losung bei der-
selben Temperatur abgemessen wird, auf welche die
Mefigefifio geeicht sind; erforderlich ist jedoch, daf} die
Stanmldsung und die entnommene Teilmenge genau die
gleiche Temperatur besitzen. Die Teilmenge braucht
nicht eine bestimmte Kubikzentimeterzahl darzustellen,
sie mufl jedoch ein ganz bestimmter Anteil der
(Gesamtmenge sein.

Bei allen spiter. beschriebenen Versuchen wurde
oine Temperatur von 40" angewandt; zur Einstellung
dieser Temperatur diente ein Thermostat, bestehend aus
einem grofieren Blechtopf, der in mittlerer Hohe mit
einem Siebboden versehen und mit einem Filzmantel
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isoliert war; die konstante Temperatur wurde mittels
Gasflamine und Quecksilber-Thermoregler eingehalten.

Zum. Abmessen der Lgsung sind Pipetten un-
geeignet, da sie wegen der Dickfliissigkeit der heifien
Losung nur unvollstindig auslaufen; eher kommen Bii-
retten in Frage. Die Schwierigkeit besteht darin, daf
die Biirette mit einem Heizmantel umgeben werden
mufl, der ebenfalls auf 40° zu halten ist. Besonders be-
steht die Gefahr, daB8 die Losung im Hahn erstarrt. Bei
der Ausfithrung mehrerer Versuche ist die Reinigung
solcher Biiretten umstéindlich und zeitraubend. Die
besten Ergebnisse lieflen sich mit kleinen Mefikélbchen
erreichen; es wurden solche von 25 und 10 ccm benutzt,
die also /w0 bzw. /100 des Inhalts eines Literkolbens dar-
stellen.

Es ist unbedingt notwendig, die betreffenden Kolben
durch Auswiigen nachzupriifen, um festzustellen, ob das
Verhiltnis 1:40 bzw. 1:100 tatsdchlich besteht, evtl.
ist ein Korrektionsfaktor anzubringen.

Es ist leicht, den Inhalt der kleinen Kolben auf
gleiche Temperatur zu bringen wie die Stammlésung und
sie quantitativ, d. h. durch Nachspiilen mit Wasser, zu
entleeren.

Die Gefifle, die zum Trocknen der Losung dienen,
miissen folgenden Anforderungen geniigen:

1. Die Trocknung muBl in sehr diinner
Schicht erfolgen, die Trocknungsgefifie miissen daher
breit und flach sein und einen vollkommen
ebenen Boden besitzen.

2. Der trockene Leimkorper darf nicht an der Wand
des Gefifies haften.

3. Die Gefifie miissen zur Wigung mdglichst luft-
dicht verschlieflbar sein, da die entwisserte Leim-
substanz sehr hygroskopisch ist.

Auf Grund eingehender Versuche erwiesen sich am
zweckmafligsten als Trockengefifile flache Wigegliser
von 70—80 mm Durchmesser mit gut eingeschliffenem
Deckel. In dieselben wurden flache Schalen aus diinnem
Aluminiumblech eingesetzt, da an diesem Material die
Leimsubstanz beim Trocknen nicht haftet; ein ganz
schwaches Einfetten des Aluminiumeinsatzes ermoglicht
spiter ein leichtes Herauslésen der Leimschicht. Die
Trocknung wurde in einem Trockenschrank vorgenom-
men, der zwecks Konstanthaltung der Temperatur mit
einem Quecksilber-Thermoregler versehen war.  Zur
Abkiithlung wurden die Wigeglaser gut geschlossen in
einen mit konzentrierter Schwefelsédure gefiillten Ex-
sikkator gestellt. Uber die Ausfiihrung der Versuche im
einzelnen siehe Abschnitt 8.

4. Nachpriifung an Hand der direkten
Entwidsserungsmethode.

Nach Festlegung der Einzelheiten fiir die Aus
fiihrung des neu anzuwendenden Trockenverfahrens war
es vor allem notwendig, auf Grund vergleichender
Messungen zu ermilteln, ob die so gefundenen Werte
fiir den Wasserverlust dem tatséichlichen Feuchtigkeits-
gehalt des Leimes entsprechen.

Es war immerhin denkbar, dal wohl bei den ein-
zelnen Versuchsreihen unter sich iibereinstimmende
Werte gefunden wurden, dafi jedoch diese Werte etwa
infolge einer in der Methode liegenden konstanten
Fehlerquelle nicht den tatsdichlichen Wassergehalt
wiedergaben. Eine Kontrolle wurde erreicht durch
gleichzeitig vorgenommene Trockenversuche, bei wel-
chen das Ausgangsmaterial in luftirockenem Zustand
direktentwidssert wurde, und zwar wurden diese
Parallelversuche jeweils gleichzeitig im glei-
chen Trockenschrank durchgefiihrt,

Bei diesen Vergleichsproben mufiten natiirlich die
frither erwihnten Mifstinde, die bei der Zerkleinerung
und Probenahme der trockenen Leimsubstanz hervor-
treten, vermieden werden. Dies geschah durch Ver-
wendung #duflerst fein zerkleinerter Leim-
sorten in Form von Leimpulver und Leimflocken.
Durch gutes Durchmischen und lingeres Stehenlassen
der Proben in geschlossenen Gefiissen konnte mit einer
Entnahme vollkommen homogener Proben gerechnet
werden; ein Wasserverlust vor Beginn der Trocknung
war ebenfalls nicht zu befiirchten, da hier eine weitere
Zerkleinerung der Substanz nicht vorgenommen werden
mufite.

5. Einflufl der Trockendauer auf den
Vorgang der Entwédsserung.

Bei den folgenden Versuchen wurden durchweg die
beiden oben angegebenen Verfahren gleichzeitig neben-
einander angewendet. Die Methode, die sich der Ver-
mittlung der gelosten Substanz bedient, wird nach-
stehend bezeichnet als ,,Verfahren I“, die direkte Ent-
wisserungsmethode als ,,Verfahren II*.

Versuchsreihe 1.
Ausgangsmaterial: Gelatinepulver I und II, je 2 Parallel-
versuche a und b.
Verfahren I: 25 g zu 500 ccm gelost, entnommen 25 cem =
1,25 g Ausgangsmaterial.
Verfahren II: 1,000 g abgewogen und getrocknet.
Temperatur: 110° C.

Tabelle 1.
o Gelatine I Gelatine I1
Zeit | Gewichtsabnahme bei der | Gewichtsabnahme bei der
Nr. Trocknung Trocknung
Std. Verfahren I | Verfahreu II| Verfahren I | Verfahren II
OIO OIO 0/0 [ 0/0 0,0 [ 0/0 olO I DIO
1| 5 — — — —_ —_ —_ —_ —
2| 7 | 14,80 14,78 | 15,60 | 15,561 14,25 | 14,00 | 14,90 | 14,85
3] 9 11512 1510 15,72 | 15,70 | 14,50 | 14,46 | 15,12 | 14,90
412 | 1520 1519 | 15,75 | 15,72 | 14,62 | 14,60 | 15,20 | 15,20
5115 | 15,32 | 15,30 | 15,82 | 15,76 ) 14,75 | 14,76 | 15,20 | 15,20
6118 | 1532 15,30 | 15.82 | 15,76] 14,75 | 14,76 | 15,20 | 15,20
7|45 | 1532] 15,30 | 15,82| 15,76] — | — | — | —

Als Ergebnis ist festzustellen, dafl nach 12 bzw.
15 Stunden hier Gewichtskonstanz eingetreten ist. Nach
den beiden Trocknungsmethoden zeigen sich jedoch trotz
erreichter Gewichtskonstanz wesentliche Unter-
schiede im Wasserverlust.

6. Einflu8l der Schichtdicke auf die
Trocknung.

Es wurde vermutet, dafl die ungeniigende Wasser-
abgabe bei Verfahren I auf die zu hohe Dicke der
Schicht des Trockenriickstandes zuriickzufithren ist.
Bei der nachfolgenden Versuchsreihe werden Ldsungs-
mengen von geringerem Trockengehalt, und zwar von
1,0 g bis herab zu 0,2 g zur Wasserbestimmung ver-
wendet. Dementsprechend erhilt man Trockenschichten
von abnehmender Dicke, da die Bodenfliche des Wige-
schilchens immer die gleiche bleibt. Die aus dem Durch-
messer der Schale, der Gewichtsmenge und dem spe-
zifischen Gewicht des Trockenleims berechnete Schicht-
dicke ist in der nachstehenden Tabelle mit aufgefiihrt.

Versuchsreihe 2.

Ausgangsmaterial: Gelatinepulver Nr. 111, Trockentempe-
ratur 110°.
Trockendauer: 15 Stunden.
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Tabelle 2.

- Gelatine IIIL Flockenleim I
Art . . Gewichts- Gewichts-
derr Teil- Scl?}cht- abnahme nach | abnahme nach

menge | stirke | 15 Stunden 15 Stunden

Trocknung - | bﬁ a b

a ;

g mm % % %o °lo
1,0000 | 0,180 | 14,15 | 14,12 | 12,90 | 12,01
0,9000 | 0,162 | 14,23 | 14,21 | 13,01 | 13,00
v 0,8000 | 0,144 | 14,30 | 14,29 | 13,01 | 13,02
¢ her‘I 0,7000 | 0,126 | 14,60 | 14,61 | 18,10 | 13,08
If‘.. ren 0,6000 | 0,108 | 14,80 | 14,80 | 13,32 | 13,30
( °§‘ﬁ’gs' 0,5000 | 0,090 | 15,00 | 14,99 | 1837 ! 13,40

verfahren) | g4000 | 0,072 | 1500 | 1499 [ — | —

0,3000 | 0,054 { 1501 | 1500 | — | —

0,2000 | 0,036 | 1501 | 1500 | — | —

Ver- U «

tahron 77 | 10000 | — 15,01, | 15,01 | 1840 | 13,39

Der Einflu der Dicke der Trockenschicht auf den
Grad der Entwisserung ist deutlich feststellbar. Die
Trocknung nach Verfahren I ist nur vollstindig, wenn
die Leimschicht einen Durchmesser von weniger als
0,09 mm besitzt. Dies entspricht bei der Gréfie der au-
gewandten Wigeschilchen einer Teilmenge von 0,5 g.

Bei dieser Schichtdicke stimmt der nach Verfahren I
gefundene Wassergehalt auch iiberein mit der durch
direkte Trocknung der feinpulverisierten Substanz er-
mittelten Wassermenge. Setzt man die Schichtstirke
noch weiter herab, so erhoht sich der Wasserverlust
nicht mehr, ein Beweis, daf} der tatsichliche Wasser-
gehalt erfafit ist.

7. EinfluB der Temperatur auf den Grad
der Entwédsserung.

Weiterhin wurde noch festgestellt, welchen Verlauf
der Entwisserungsvorgang bei héheren Temperaturen
besonders hinsichtlich Geschwindigkeit und Ausmafl der
Wasserabgabe nimmt.

Versuchsreihe 3.

Ausgangsmaterial: Leimflocken I und Gelatinepulver.
Trockentemperatur: 120 und 150°.

Teilmenge bei Verf. I: 0,5000 g — Schichtdicke 0,090 mm.
Trockendauer: 6—16 Stunden.

Tabelle 3.

Trocke-r_lw Flockenleim I | Gelatinepulver

i} Kk Zeit Gewichts- Gewichts-
tempe- [Trockoungs-| 4, verlust verlust

ratur methode Std. a ‘ b a | b
Grad /o %o %lo ‘ %o
110 |Verfahrenl| 15 | 1337 | 1340 | — —
VerfahrenIl] 15 13,39 . 1340 — —

120 |Verfahren1| 6 | 1270 | 1271 | 14,90 | 14,85

8 12,80 | 1275 | 15,31 | 14,96

10 13,00 | 12,92 | 15,60 | 15,52

12 1341 | 13,32 | 1566 | 15,62

14 13,41 | 13,40 | 15,66 | 15,68
16 | 1341 1340 | — -

VerfahrenII| 8—16] 13,40 | 1340 | 15,68 | 15,68

150 Verfahren I 6 12,90 ; 12,80 | 1540 ' 15,38

8 1341 ; 13,41 | 1572 15,70

10 13,60 | 13,60 | 1580 , 15,81

12 13,60,| 13,60 | 15,80 - 15,81

Vertahren II| 6—16 13,60} 13,60 | 15,80 | 15,80

Die Versuchsreihen lassen erkennen, dafi eine Tem-
peratursteigerung auf 120° die Wasserabgabe kaum er-
héht. Nimmt die Trockentemperatur bis 150° zu, so wird
noch eine geringe Zunahme des Wassergehalts fest-
gestellt. Andererseits kommt jedoch eine derartig hohe

Entwisserungstemperatur nicht in Betracht, da bei dieser
schon eine Verdnderung der Leimsubstanz eintritt.
Obige Ergebnisse haben insofern eine Bedeutung, als
danach geringe "Schwankungen der Trockentemperatur
keinen EinfluB auf die H6éhe des konstanten Endwerts
ausitben. Die Geschwindigkeit der Wasserabgabe wird
durch die Temperatursteigerung in allen Féllen wesent-
lich erhoht.

Weitere Versuche beschiftigten sich mit dem
Einflu} héherer Temperaturen (120 und 150°) auf den
Grad der Entwisserung bei verschiedener Schichtdicke
des Trockenriickstandes.

Es konnte fiir mehrere Leimsorten iibereinstimmend
ermittelt werden, dafl dhnlich wie bei 110° auch bei
Temperaturen bis zu 150° erst bei Schichtstirken unter-
halb von 0,09 mm der endgiiltige Wert fiir den Wasser-
gehalt zu erreichen ist.

8 Zweckmiéflige Ausfiihrung des in-
direkten Verfahrens zur Bestimmung
des Wassergehalts in Leim.

Unter Beriicksichtigung der ausgefiihrten Versuche
mochten wir nachstehende Form des Entwisserungsver-
fahrens fiir die Untersuchung technischer Leimsorten in
Vorschlag bringen. Die zu untersuchende Leimtafel oder
eine groflere Durchschnittsprobe wird sorgfiltig ab-
gewogen (50—80 g) und in ein Becherglas von etwa
1 Liter Fassungsvermdgen gegeben. Man fiillt bis zur
Halfte mit kaltem Wasser auf und lifit 24 Stunden
quellen. Nach dieser Zeit wird zur vollstindigen Losung
des Leims das Becherglas in ein 70° heifles Wasserbad
gebracht und einige Zeit (/4 Stunde) darin stehen ge-
lassen; war der Leim vorher gut gequollen, so geht die
Losung sehr schnell vor sich.

Die Leimlosung wird in einen 1000-ccm-MeBkolben iiber-
gefiihrt, das Becherglas gut ausgespiilt und das Waschwasser in
den MefBikolben gegeben, bis die Leimldsung sich quantitativ
im Mef3kolben befindet (bei Verwendung von Leimpulver,
Flocken oder Perlen wird direkt im Meflkolben aufgelést). Der
MeBkolben wird in einen Thermostaten von 40° gebracht und
bis nahe zur Marke mit heilem Wasser aufgefiilll. Nach etwa
einer Stunde hat der MeBkolben die Thermostaten-Temperatur
angenommen und kann mit 40° heilem Wasser bis zur Marke
aufgefiillt werden. Man schiittelt gut durch, um eine voll-
stindig gleichméflige Losung des Leimes zu bekommen.

Etwa 9 ccm der Leimlésung werden mit einer Pipette ent-
nommen und in ein 10-ccm-MeBkolbchen eingefiillt, das letztere
ebenfalls in den Thermostaten eingestellt. Nach 10 Minuten
hat das Kolbchen die Thermostatentemperatur angenommen
und kann mit der Stammlésung bis zur Marke aufgefiillt
werden. Die mit dem MeBkdlbchen abgemessenen 10 ccm
werden in ein flaches Wigeglas mit Aluminiumeinsatz oder in
eine Aluminiumdose mit dicht schlieBendem Deckel iiber-
gespiilt. Die dazu verwendeten Wageglidser bzw. Aluminium-
schalen sollen einen moglichst grofen Durchmesser (7—8 cm)
haben, um eine Verteilung der Losung in breiter Flache auf
dem Boden und eine mdglichst geringe Schichtdicke des zu
trocknenden Leimes zu erreichen.

Das Mef@ikolbchen wird gut ausgespiilt und das Waschwasser
ebenfalls in das Wigeglas gebracht, bis die Losung quantitativ
im Wéageglas enthalten ist. Das letztere wird im Trocken-
schrank bei 110° bis zur Gewichtskonstanz getrocknet, die mit
Sicherheit nach 15 Stunden erreicht ist. Da der Gehalt der
Leimlésung an Leim genau bekannt ist und 10 cem abgemessen
werden, so kann auch die Gewichtsmenge an Leim in 10 cem
berechnet werden. Die Abkiihlung der dicht geschlossenen
Wigegliser erfolgt in einem Exsikkator iiber konzentrierter
Schwefelsiure; man wiegt bei geschlossenem Wigeglas, da die
getrocknete Leimsubstanz sehr hygroskopisch ist.

. Die Gewichtsabnahme gegeniiber der berechneten Menge
wird in Prozent ausgedriickt und als Wassergehalt angegeben.
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9. Untersuchung einiger Handelsleime.

Es war noch von Interesse, festzustellen, ob der
Wassergehalt von Tafelleimen, besonders bei so-
genannten Dickschnittsorten, Unterschiede zeigt, je
nachdem, ob die Wasserbestimmung durch direkte Trock-
nung oder nach dem oben beschriebenen Aufldsever-
fahren vorgenommen wurde. Wir fiihrten die Unter-
suchung fiir zehn verschiedene Leimsorten nach beiden
Methoden aus; die Durchschnittsproben fiir das direkte
Verfahren wurden in der Weise entnommen, dafl die
betreffende Leimtafel mehrmals quer durchsigt, die
S#gespine schnell in ein geschlossenes Gldschen ge-
sammelt und fiir die Wasserbestimmung benutzt wurden;
die enthaltenen Werte finden sich in Tabelle 4.

Tabelle 4.
Vergleichstabelle von Verfahren I und 1I.

Verw. Stirked. Gewichtsabnahme Gewichtsabnahme
Nr. Material Tafeln Verfahren 1 Verfahren II
1. Leimtafel diinn 15,40% 15,30%
2. . y 14,909 14,80%
3. " dick 15,209 14,30%
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4. Leimtafel diek 15,66% 13,60%
5. ” mittel 13,809 13,20%
6. ' dick 15,20% 13,20%
7. " mittel 13,90% 13,30%
8. ” diinn 14,30% 14,00%
9. Leimperlen — 14,70%' 14,60%
10. Leimtafel mittel 13,30% 12,40%

Nach obiger Vergleichstabelle sind in einzelnen
Fillen betrichtliche Unterschiede des Wassergehalts fiir
die beiden Verfahren festzustellen, und zwar sind die
Werte bei Methode I samtlich hdéher; ganz besonders
treten diese Unterschiede bei Untersuchung von Leim-
tafeln grofierer Dicke hervor. Der Fehler bei Ver-
fahren 1I riihrt von den wéhrend der Zerkleinerung der
Substanzen entstehenden Wasserverlusten
her, die natiirlich bei Verfahren 1 vermieden werden.
Die Uberlegenheit des neu vorgeschlagenen Verfahrens
zur Bestimmung des Wassergehaltes in Leim gegeniiber
der direkten Trockenmethode ist somit klar ersichtlich.

[A.56.]

VERSAMMLUNGSBERICHTE

Verein osterreichischer Chemiker, Wien.
Auflerordentliche Hauptversammlung am 16. Februar 1929.

Dr.-Ing. H. Schmid: ,Geschwindigkeilsmessungen an
stilrmisch verlaufenden Reaklionen.”

1923 wurde eine Arbeit verdifentlicht, die einen neuen Weg
zur Messung von Reaktionsgeschwindigkeiten beinhaltete; ihr
lag der Gedanke zugrunde, das Zeitmafi in Li#ngenmafl zu
transformieren, d. h. die Reaktionszeit durch den Abstand der
Mefistelle von der Mischkammer (der eintretenden Stoffe) an-
zugeben, Vortr. bespricht die Ursachen fiir die Zweifelhaftig-
keit der nach dieser und anderen Methoden erhaltenen Zahlen.
Die Hauptschwierigkeit der Stréomungsmethode Ilag bisher
darin, daB die Reaktionen zu rasch verlaufen. Dr. Schmid
suchte darum die Stromungsmethode so weit auszubilden, daf
sie fiir die Ermittlung der Kinetik rasch verlaufender Reak-
tionen ausgeniitzt werden kann. Er verkniipfte daher diese
Methode mit der in der Kinetik erfolgreich angewendeten
Stockungsmafinahme und nachtriglicher chemischer Analyse.
Diese Uberlegung veranlafite Vorir. zur Abinderung der fiir
derartige Versuche bisher gebrduchlichen Apparatur. Sie be-
steht jetzt nur aus Glas, weil Metallteile eine Reaktion u. U.
katalytisch beeinflussen konnten; iiberdies wird unter Luft-
abschluf3 gearbeitet. Die Apparatur besteht — wie Vortr. an
vergroBerten Zeichnungen und an Modellen zeigt — aus dem
Reaktionsrohre, drei parallelgeschalteten Strémungspipetten,
drei Woulffschien Flaschen, zwei Druckhihnen mit dreifacher
Bohrung, wodurch es moglich wird, die Strémung der beiden
Reaktionsfliissigkeiten und der Stockiliissigkeit gleichzeitig zu
unterbrechen, schliellich aus einem Reservegefiffi. Beide Re-
aktionsfliissigkeiten treten aus zwei Diisen, die tangential an
dem Reaktionsrohr angeordnet sind, in dieses ein: dadurch
wird (infolge Wirbelbildung) eine momentane Durchmischung
der Flissigkeiten ermdglicht. Die entstehenden Fliissigkeits-
wirbel bewirken eine gleichmifige translatorische Bewegung
der Fliissigkeitsteilchen in jedem Querschnitte des Rohres. So-
bald die Reaktion an einer Stelle B des Reaktionsrohres ge-
stoppt wird — die Reaktionszeit ist ja gegeben —, léfit sich
leicht die Zeit bestimmen, die die Fliissigkeitsteilchen
brauchen, uin von der Stelle A (beim Diisenansatz) nach B zu
gelangen. Wenn wihrend der Zeit == t Vcem durchflieSen
und v das Volumen des Reaktionsraumes ist, ist die Reaktions-
zeit = \lflt‘

Damit die Fliissigkeitswirbel nicht zerstért werden, wendet
Dr. Schmid bei seinem Apparat keine Mischkammer an. Da
die Reaktionszeit eine Funktion des Reaktionsvolumens ist,
anderseits die Reaktionsréhren selbst glasbliiserisch leicht her-
zustellen sind, kann die Reaktionszeit erheblich variiert werden.
Die Wirbel, die gut beobachtet werden ktnnen, bestehen aus

Schrauben, deren Gang sich uni so mehr vergréfiert, je weiter
die Fliissigkeitsteilchen von der Eintrittsstelle entfernt sind.
Die Bewegung ist gleichzeitig translatorisch und rotatorisch.
Damit die Stockung an der Stelle B augenblicklich eintritt,
mul} die Stockfliissigkeit durch ein eigenes, senkrecht zur
leaktionsrohre angebrachtes Rohrchen den reagierenden
Fliissigkeiten entgegengeworfen werden. Schliefflich kommt
die Losung in einen Analysenkolben, wo der Fortschritt der
Reaktion genau bestimmt werden kann. Die einwandfreie Be-
stimmung der zu untersuchenden Fliissigkeitsmenge ist Vor-
aussetzung fiir das Gelingen der Versuche, weshalb die Ein-
haltung bestimmter Arbeitsvorschriften notwendig ist.

In der Diskussion betonte Prof. Abel, er halte die neue
Methode fiir auBBerordentlich wichtig. Durch Jahre habe er die
Schiittelmethode, die viele Schwierigkeiten bietet, ausgefiihrt;
jetzt sei die Mdglichkeit gegeben, diese Arbeit in Bruchteilen
von Sekunden und auf einfachste Art durchzufithren. Die
Methode des Dr. Schmid erleichtert die Homogenisierung
und ist daher fiir heterogene Reaktionen besonders bedeutsam.
Fiir die Bestimmung der Reaktionsgeschwindigkeiten: ist dies
die rascheste und zuverldssigste unter den gegenwértig be-
kannten Methoden.

Notgemeinschaft der deutschen Wissenschaft.

Der Hauptausschuf3 der Notgemeinschaft der Deutschen
Wissenschaft tagte in Berlin unter Beteiligung von Vertretern
der Reichsressorts und der Linderregierungen. Es wurde iiber
den Fortgang der Arbeiten, insbesondere iiber die grofien
Gemeinschaftsforschungen berichtet, die in den von der Not-
gemeinschaft gebildeten Kommissionen durchgefithrt werden.
Der uneingeschrinkte Fortgang dieser Arbeiten wurde als un-
bedingte wissenschaftliche, wirtschaftliche und soziale Not-
wendigkeit bezeichnet.

Der Hauptausschufl stellte fest, daf3 die gesamte deutsche
wissenschaftliche Forschung durch die im Reichshaushaltsplan
vorgesehenen Kiirzungen auBlerordentlich ernst betroffen sei.
Die von der Notgemeinschaft iibernommenen grofien Aufgaben
imm Bereiche der experimentellen Forschung, der Wirtschaft
einschliefllich der Landwirtschaft, der Volksgesundheit und des
Volkswohls, der Férderung des wissenschaftlichen Nachwuchses
auf allen Forschungsgebieten, wissenschaftlicher Publikationen
und des Bibliothekswesens werden bei Durchfithrung der beab-
sichtigten Streichungen unertrégliche Einschrinkungen erfahren
niiissen. Lebenswichtige Forschungen, deren Durchfiihrung im
Interesse des wirtschaftlichen Standards und des technischen
Fortschritts, der Wettbewerbsfihigkeit und geistigen Geltung
Deutschlands unabweisbar notwendig ist, miissen brachliegen.
Besonders wurde betont, da@l die Férderung der jlingeren auf-
strebenden Krifte auch durch Erméglichung eigener, metho-
disch hochstehender Forschungen erfolgen miifite.





