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Schwelteer enthilt etwa 89, disponiblen Wasserstoff,
fiir die Hydrierung bestgeeignete jiingere Steinkohle
(vorzugsweise Gasflammkohle) dagegen nur 4,5 bis 59%,
wobei noch in bezug auf Aschegehalt und Gehalt an fliich-
tigen Bestandteilen derart hohe Anforderungen gestellt
werden, dall eine kostspielige Vorbehandlung der Kohle
unvermeidlich ist, und daher auch an die Hydrierung der
fast aschefreien Extraktkohle mnach dem Pott- Broche-
Verfahren gedacht werden koénnte. Nicht zu i{ibersehen
dabei ist allerdings, dal auch dies Verfahren das Ausgangs-
material nicht unwesentlich verteuert.

Der aussichtsreichste Weg scheint daher die Verbindung
von Schwelung und Hydrierung zu sein. Hierbei wird
einerseits heute oft notleidende Feinkohle auf die billigste
Art in hochwertigen stiickigen Brennstoff mit ausgezeich-
neten Figenschaften verwandelt, andererseits neben einer
nicht unerheblichen Menge Benzin wasserstoffreicher
Urteer erhalten, der wie bisher durch einfache Destillation
von Benzin und Treibol befreit werden kann, die beide als
Motortreibstoffe verwandt werden konnen. Der als Treib-
stoff nicht unmittelbar verwandte héhersiedende Urteer-
anteil, also etwa 2/, der Gesamtmenge, ist infolge seines
immer noch ausreichend hohen Wasserstoffgehaltes durch
katalytische Druckhydrierung in Benzin oder Mitteldl zu
verwandeln.

Auch der hierbei entstehende Schwelkoks kann aus-
gezeichnet zum Betrieb von Fahrzeuggeneratoren verwandt
werden ebenso zur Wassergas- und damit zur Wasserstoff-
erzeugung fiir die Hydrierung, womit der Kreis ge-
schlossen ist.

Dieser Vorschlag, der, wie erwidhnt, auch von anderer
Seite wiederholt erortert worden ist, ist vom Verfasser auf
der Frithjahrstagung 1934 der Deutschen Gesellschaft fiir
Mineralslforschung vorgetragen worden!?), und ebenso wird
er auch neuerdings von Dr. Pier') in Betracht gezogen.

10) Diese Ztschr. 47,348 [1934]. 11) Chemiker-Ztg. 59,9 [1935].

Fine weitere Méglichkeit der Verbilligung liegt in
der unmittelbaren Verwendung von Koksofengas, das
etwa 559, Wasserstoff enthilt, jedoch fehlen mnoch
Grolversuche.

Auch der Zusatz von Kohlenoxyd zum Hydriergas ist
wegen der Herabdriickung der Reaktionswasserbildung
von Vorteil, da es sich unter den Reaktionsbedingungen in
bekannter Weise in Wasserstoff und Kohlendioxyd umsetzt.
So gelang es, die Wasserbildung auf diesem Wege auf etwa
1/, herabzudriicken. Die direkte Verwendung von Koks-
ofengas diirfte trotz der hoheren Kompressionskosten und
anderer kleinerer Nachteile zukiinftig von nicht zu unter-
schitzender Bedeutung sein. Zur Erzielung gleichen Wasser-
stoffteildruckes wire eine ungefihre Verdoppelung des
Reaktionsdruckes erforderlich, die indessen bei der nur
logarithmisch ansteigenden Kompressionsarbeit nur etwa
309, Energiemehraufwand bedingt.

Zusammenfassend ist also zu sagen, dal bei der Extrak-
tion, der Schwelung und der Hydrierung der Steinkohle alle
diese drei Veredlungsvorginge in ihrem abgestimmten
Zusainmenwirken den Xohleverfliissigungsprozefl aus-
machen. Je tiefer wir in die Geheimnisse der Einzelvorginge
eindringen, desto klarer und iibersichtlicher wird der
GesamtprozeB werden. Es ist auBerdem versucht worden,
fiir die Weiterentwicklung dieser Fragen neue Vorschlige
zu machen, die einer experimentellen Priifung zuginglich
sind. Auf jeden Fall kann unser Treibstoffbedarf, wie die
vorstehenden Ausfithrungen zeigen, in fast beliebigem
Unifang auf Grundlage der Steinkohle gedeckt werden,
und zwar auf verschiedenen Wegen. Hier ein harmo-
nisches Verhiltnis herzustellen, ist die Aufgabe unserer
Kohlechemiker, mit deren Hilfe es gelingen wird, unser
Vaterland in bezug auf die Motorisierung vom Auslande
unabhingig zu machen, einerlei, ob wir unsere Fahrzeuge
mit Kohlenstaub, Kohlenextrakt, Kohlensl, Kohlenbenzin
oder Kohlengas antreiben werden. FA. 66.]

Analytisch-technische Untersuchungen

Die Bestimmung der Methoxylgruppen im Holz.

Bemerkungen zu der von Dr. W. Ender beschriebenen Methode.

Von Dr. K. STORCH, nach Versuchen von I. Wenzel.

(Bingeg. 21, Juni 1933).

(Aus dem Chemischen Institut der Forstlichen Hochschule, Hann.-Miinden; Vorstand: Prof. Dr. Wedekind.)

Fiir Untersuchungen, die im hiesigen Institut auf
Anregung von Professor Dr. E. Wedekind durchgefiihrt
werden, erschien es von Bedeutung, eine Methode zu
kennen, die es gestattet, den Methoxylgehalt sowohl von
Hoélzern als auch von Lignin- und Pigmentpriparaten ein-
wandfrei und mdglichst einfach zu bestimmen. Nach den
Veroffentlichungen von W. Ender!) mulite dessen Versuchs-
gang und -anordnung fiir unsere Zwecke zu verwerten sein.

Ender weist in seinem Aufsatz ,,Methoxyl-Bestimmung
im Holz** darauf hin, dal gegen die Anwendung der
bisher {iblichen Methoden zur Bestimmung von Methoxyl-
gruppen bei manchen Naturprodukten, z. B. beim Holz
und beim Lignin, Bedenken bestehen. Andererseits glaubten
wir einen Vorteil in der von ihm angegebenen Methode
darin zu erblicken, daB} sich mit dieser die Ausfithrung
groferer Serien billiger gestalten wiirde als bei Anwendung
anderer Verfahren. Bei Bestimmung des Methoxylgehaltes
von solchen Ligninpriaparaten, die durch Einwirkung von
63—72%iger Schwefelsdure auf Holz erhalten waren,
befriedigten die Frgebnisse in keiner Weise.

FEs war deshalb zundchst nachzupriifen, ob die Be-
stimmung des Methylalkohols bei Verwendung der

1) Diese Ztschr. 47, 227 u. 257 [1934].

angegebenen Apparatur richtige Werte lieferte. Wir ver-
wendeten hierzu Ldsungen von mit Kalilauge verseiftem
Dimethyloxalat. Bei den von Ender als am giinstigsten
bezeichneten Geschwindigkeiten des Kohlensdurestromes
fielen unsere Ergebnisse zu hoch aus. Die FErgebnisse
wurden besser durch KEinschalten einer zweiten Wasch-
flasche mit Natriumbicarbonatlosung; befriedigende Ge-
nauigkeit wurde aber erst bel Verringerung der Strémungs-
geschwindigkeit unter 31 je h erreicht, und zwar bei Ein-
haltung der von W. M. Fischer und A.Schmidt?) ange-
gebenen Grenzen. Es mag sein, dal die von Ender empfoh-
lene Apparatur in ihren Dimensionen mit der von uns
verwendeten nicht ganz {ibereinstimmt (nihere MaBangaben
fehlen) und daB darin die Ursache filr die Abweichungen
in den Resultaten zu suchen ist. So konnten wir erst,
nachdem empirisch die geeignete Stromungsgeschwindigkeit
der Kohlensiure sowie die Reaktionsdauer ermittelt waren,
und sowohl Blindversuche als auch Bestimmungen bekannter
MengenMethylalkohol richtige Ergebnisse geliefert hatten, uns
der Bestimmung der Methoxylgruppen im Holz zuwenden.

Nach der Vorschrift von ZEnder erhielten wir fiir
Kiefernholz etwas geringere Werte, als sie unter den

2) Ber. dtsch. chem. Ges. §7, 696 [1924],
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Belegen fiir die Zuverldssigkeit der Methode angegeben
sind3); auch bei Verwendung anderer Substanzen wurden
zu niedrige Zahlen gefunden.

Zu Untersuchungen, unter welchen Bedingungen man
Methoxylgruppen durclh Erhitzen mit Schwefelsdure quan-
titativ abspalten kann, benutzten wir Vanillin, das wegen
seines — dlmlich wie beim ILignin — verhiltnismafig
schwer abspaltbaren Methoxyls besonders geeignet erschien.
Anderung der Einwirkungszeit und der Konzentration der
Schwefelsiure, um etwaige Bildung von Dimethylsulfat
nach Méglichkeit auszuschlieBen, fithrte nicht zum Ziel;
auf eine Wiedergabe des bei diesen Versuchen erhaltenen
Zahlenmaterials sei aus Griinden der Raumersparnis ver-
zichtet. Ein wesentlicher Fortschritt wurde erst erreicht,
als nach beendetem Sieden in eine alkalische Vorlage
iiberdestilliert wurde; die Kochdauer betrug 1 h, die Vorlage
enthielt 5 g Kaliumhydroxyd in 20 cm® Wasser.

Dies zeigt am besten der folgende Versuch: 0,5 g Vanillin
werden it 20—30 ecm3? 729, iger Schwefelsiure zum Sieden
erhitzt. Das Gemisch 1468t man 1 h sieden und destilliert in
Anlehnung an die Vorschrift von FEnder nach Zugabe von
Wasser ab. Das den Methylalkohol enthaltende Destillat wird
in zwei gleiche Teile zerlegt; der eine Teil wird zwecks Ver-
seifung von (vermutlich gebildetem und mit iibergegangenem)
Methylsulfat alkalisch gemacht und nach einiger Zeit wieder
angesiuert, der andere Teil wird, wie von Ewuder angegeben,
ohne weiteres zur Bestimmung des Methylalkohols benutzt.
Man erhilt fiir beide Teile verschiedene Werte; die richtigen
in dem alkalisch gemachten Anteil, im anderen Falle um 10
bis 259, zu niedrige.

In der folcenden Tabelle sind einige Methoxyl-
bestimmungen angegeben, die nach der von uns abgein-

3) Diese Ztschr. 47, 258, Tabelle 1.

derten und vorstehend beschriebenen Methode durch-
gefithrt wurden.
Tabhelle.
| Ein- | Methoxyl
Substanz Herkunft (waage 9%
‘ g gef. | or ber.
1) Vanillin...... Kahlbaum 00,4782} 20,16 } 20,40
D.A B.6
2 | Vanillin...... Kahlbaum 0,4794| 20,51 |
D.A.B.6
Literaturangahen.
! (Restimmungen
nach Zeisel).
3 | Kiefer (Splint) | Ostpreuflen 2,5738| 4,29 ! 4,431 4,549
4 | Kiefer (Splint) | Waldeck 1,2650, 4,16 %
5 | Rothuche .... | Vogelsberg 2,3067| 5,53 | 5,84 | 6,11
6 | Rotbuche .... | Vogelsberg 2,4974| 5,76 i
7 | Pichte ....... Waldeck 2,0716| 4,97 ’ 4,89 | 4,87
8 | Pichte....... Waldeck 12,3994 4,84 f

Von Ender sind fiir Kiefernholz Methoxylwerte zwischen
3,55 und 3,95%, (durchschnittlich 3,739,) gefunden. Diese
Angaben sind merklich niedriger als die von anderen Autoren
nach der bekannten Methode von Zeisel ermittelten Zahlen.
Dagegen nihern sich unsere Ergebnisse den Literaturwerten
so sehr, daB eine beachtliche Abweichung nicht zu er-
kennen ist.

Die Ausdehnung der vorliegenden Methode zur Be-
stimmung des Methoxylgehaltes auf isolierte Lignine und
Holzpigmente ist in Angriff genommen; hierauf wird nach
Abschlufl der Untersuchungen zuriickzukommen sein. [A.67.]

1) R. Benedikt u. M. Bamberger, Mh. Chem. 11, 260 [1890],
zitiert nach W. Fuchs, Die Chemie des Lignins, S. 70 (Berlin 1926).
% C. G. Schwalbe u. E. Becker, diese Ztschr. 32, 229 [1919].
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Deutsche Gesellschaft fiir photograph. Forschung
5. Tagung am 1. Juni 1935 im Haus der Technik in Berlin.
Vorsitzender: Prof. Dr. E. Stenger, Berlin.

Die Tagung wuarde kurz vor dem IX. Internationalen
Kongrel} fiir wissenschaftliche und angewandte Photographie
abgehalten, um den Mitgliedern der Gesellschaft Gelegenheit zu
geben, sich zu den beabsichtigten Mitteilungen des Ausschusses
fiir Sensitometrie der Gesellschaft vor dem Kongrel3 iiber die
bisherigen Etrfahrungen mit der DIN-Sensitometrie und den
geplanten weiteren Norniungen zu duflern. Bekanntlich ist
bisher die Normung der Sensitonietrie nach dem deutschen
Vorschlag, Normiblatt DIN 4512, nur von der deutschen
photographischen Industrie angenommen worden. Dagegen
hat die auslidndische photographische Industrie sich bisher zu
dem Vorschlag ablehnend verhalten. Die zahlreichen Er-
drterungen in der in- und auslindischen Fachpresse iiber diesen
Gegenstand und die Wichtigkeit einer internationalen Einigung
ither die Bestimmungsmethode der Lichtempfindlichkeit
photographischer Materialien 1a(3t es angezeigt erscheinen, auf
dem Internationalen Kongref zu den bisher erhobenen Ein-
wianden Stellung zu nehmen. Die die Normung betreffenden
Fragen wurden in den 3 ersten Vortragen behandelt. Daran
schlossen sich Vortrage itber photographische bzw. photo-
chemische Probleme.

Dr. Otto Reeb, Berlin: ,,Uber die Festlegung dev Be-
stimmungsmethode von photographischen Aktinitdten.

Durch die Einfithrung einer Normallichtquelle in der
Sensitometrie ist es nunmehr auch moglich geworden, die
,, Aktinitat” von Lichtquellen fiir bildmaBige Aufnahmen zu
normen. Der Ausschufll fiir Sensitometrie der Deutschen
Gesellschaft fiir photographische Forschung und die Fach-
gruppe Optische Lichttechnik der Deutschen lichttechnischen
Gesellschaft haben gemeinsam einen Entwurf eines Norm-
blattes dazu ausgearbeitet. Die Aktinitit einer Lichtquelle,
die natiirlich nur im Hinblick auf eine bestimmte photographi-

sche Schicht zahlenmaBig angegeben werden kann, wird durch
diejenige Belichtung bestimmt, die bei Verwendung der zu
priifenden Lichtquelle notig ist, um eine bestimmte Schwarzung
bei genau definierten Belichtungs- und FEntwicklungsbedin-
gungen auf dieser Schicht zu erzeugen. Hierbei wird diese
Belichtung in Vergleich gesetzt zu der Belichtung, die bei Ver-
wendung einer festgelegten Normallichtquelle zur Erzeugung
der gleichen Schwirzung auf dein gleichen Material unter
gleichen Bedingungen notwendig ist. Die Aktinitat ist dem-
nach eine dimensionslose Zahl und bewertet den Unterschied
der photographischen Wirksamkeit von photometrisch (fiir
das Auge) gleichen Strahlungen. Die Aktinitat apy, einer
Lichtquelle ist gegeben durch

Belichtung durch Normallichtquelle in Luxsekunden

a =
Fim Belichtung durch die zu priifende Lichtquelle in Lux-

sekunden.

Die Aktinitatsmessung erfolgt im iibrigen nach den Be-
lichtungs- und Entwicklungsbedingungen von DIN 4512. Fiir
Blitzlichtquellen sind gewisse Abanderungen des Verfahrens
vorzunehmen, da die Verwendung des DIN-Fallverschlusses in
diesem Tall nicht moglich ist.

Prof. R. Luther, Dresden: ,,Sensitometrische Bemerkungen
zum DIN-Verfahven.

Die gemeinsam mit Staude ausgefithrten Versuche iiber
die Ubereinstimmung der nach DIN 4512 gemessenen und bei
praktischen Aufnahmen erhaltenen Einpfindlichkeit verschie-
dener Filme beweisen, dal3 das DIN-Verfahren eine gute Be-
stimmungsmethode zur Ermittlung der praktischen Empfind-
lichkeit darstellt. Die gute Ubereinstimmung der erhaltenen
Werte ist um so bemerkenswerter, als fiir die Arbeitsbedingungen
bei den einzelnen Verarbeitungsstellen Vorschriften nicht ge-
geben wurden und die einzelnen Filme ganz individuell ent-
wickelt wurden. Auch die Reproduzierbarkeit der Methode
wird von keiner Seite bestritten. Dagegen sind besonders von
auslandischer Seite Einwinde auf theoretischer Grundlage er-
hoben worden, die eine Widerlegung auf gleicher Basis er-
fordern. Zunichst mul} festgestellt werden, dafl die DIN-
Methode einen Grenzwert fiir die Empfindlichkeit ergibt, so





