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Fur eine auBerordentlich genaue Heizwertbestimmung 
wird man am besten eine groBere Menge Collodium zuriick- 
stellen, deren Verbrennungswanne eindeutig festgelegt 
werden m a :  

Auf mehrere recht grol3e Uhrgltlser gibt man einige Tropfen 
Collodium. l&Bt die Fliissigkeit sich gleichmuig verteilen und 
legt die GlaSer umgekehrt auf den Tisch, so d d  iiberschhsiges 
Collodium herunterlaufen kann und das Hllutchen gleichm&Oig 
diinn wird. Man laDt am besten iiber Nacht stehen, so da13 
derAther vollkommen verdunstet ist, und bestimmt den 
Heizwert des Collodiums - wie iiblich - mit etwa 0.4 bis 0,7 g. 

Das zur Verbrennung von Benzinen und 8len zu be- 
nutzende PlatingefllD (s. Abb.) hat eine Gesamthohe von 
21 mm und einen Durchmesser von 11 mm. Oben ist es mit 
einer Rille versehen, in der ein Ring (e) zu liegen kommt, mit 
dessen W e  man das HAutchen (g) iiber das GefaD spannen 
kann. Zur besseren Handhabung ist der Ring mit einem 
Gelex& versehen und hat an seiner 8ffnung einen Biigel- 
verschld3 (d), so d d  er fat anschlieot. Hier gewinnt das 
Sddchen such &en Halt, wenn man es durch den am 
unteren &de der Sauerstoffzuleitung (b) befestigten Ring (f) 
gleiten 1Ut. Zur Ziindung benutzen wir &en ungefiihr 6 cm 
langen Nickelindraht (c), dessen geringe Verbrennungswhme 
iiicht in Rechnung gesetzt zu werden braucht, da nur ein 
kleiner Teil des Drahtes verbrennt. Auf Grund zahlreicher 
Versuche hat es sich als zweckmaBig erwiesen, das eine Ende 
des Ziinddrahtes mit oder am Biigelverschld.3 zu befestigen 
(s. Abb.) und das no& freie Ende mit dem als zweiten Pol 
dienenden benachbarten Platinstab (a) zu verbinden. Dieser 
Kontakt geniigt, um eine Ziindung herbeizufiihren, die das 
leicht entziindbare Colloidumhiiutchen aufflammen und somit 
das Benzin zur Verbrennung gelangen llll3t. Die Anordnung 
der Ziindung ist einfach, schliedt Fehlziindungen aus und hat 
den grol3en Vorteil, dal3,keine Substanz verloren geht. Die 
Verbrennung ist vollst4indig. Dies zeigen die folgenden Beleg- 
analysen, deren Fehlergrenze bei Benzinen und iitherischen 

Stoffen ebenso armehmbar ist, wie bei &en. Bei letzteren 
wird die Ziindung durch das Fortlassen des Collodiumhiiutchens 
wesentlich vereinfacht. Der Ziinddraht geht direkt vom oberen 
Pol durch das 81 in das Platineimerchen, wo er den Bden 
beriihrt. 

Unterer Helzwert Xllieslger Trelbstoffe 
A. Vergaser-Kroftstoffe I I1 Differena 

11. 1)icsrl-lirlrftntoffe 
1 10235 10334 1 
2 10276 10281 15 

Qgse 0972 16 

7 
H 10509 10491 18 

Aus der Darstellung der I,aboratoriumsergebnisse ist 
zu ersehen, daB die groflte Differem aus zwei Parallel- 
versuchen 25 WE betragt, das wiirde einer Fehlergrenze 
von etwafl2 WE entsprechen. Zieht man zum Vergleich 
die Untersuchungsergebnisse von friiheren Bestimmungen 
mit Gelatinekapseln heran, die eine Fehlergrenze bei 
exakter Durchfiihrung immerhin von f30WE haben, so 
diirfte der vorgenannten Verbesserung nicht nur wegen 
ihrer einfachen Versuchsdurchfiihrung, sondern auch wegen 
der geringen Fehlerdifferenz zwischen zwei Versuchen der 
Vorzug zu geben sein. [A. 4.1 
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iir die Kohlenstoff-Wasserstoff -Bestimmung von schwefel-, F stickstoff- und halogenhaltigen Substanzen hat 
sicli das Halhnlikrosysteiii nach Ter Meden u. Bedingal) 

bewiilirt. Abb. 1 gibt einen Uberblick iiber den Aufbau 
der Apparatur, Abh. 2 zeigt die Fiillung des Verbrennungs- 
rohres. Die Vcrbrennung erfolgt im Elektroofen nach 
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Abb. 1. Apparatrir iiacli Tw Mowlen u. Heshhqa. 
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Zuechri j ten 

Leicht fliichtige Substanzen werden in GefaBchen 
aus schwer schmelzbarem Glas eingewogen, die die Form 
eines in der Langsachse gezogenen Ellipsoides haben. 
Diese GefaSchen werden geschlossen geliefert4), u. zw. so 
grol3, daf3 sie die Einwaage von etwa 0,05 g fassen. 
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Abb._ 2. Kolirfiillung. 

Fur die Piillung rauht man die eine Spitze leicht mit 
Sandpapier an, bis man eine feine Offnung mit der 1,upe 
erkennt. Ein solch priipariertes Kiigelchen ist far vide Analysen 
verwendbar. Man fiillt es wie iiblich mit Hilfe des Exsiccators, 
bis die Capillare ganz mit dem Kraftstoff ausgefiillt ist und 
keine Luftblase mehr enthat. Das in ein Platinschiffchen 
gelegte und gewogene Glaskiigelchen wird so in den Sauerstoff- 
verteiler eingeschoben, da13 die feingeijfinete Spitze in Richtung 
des Sauerstoffstromes zu liegen komnit. Die Verbrennung 
erfolgt mit dem Gasstrom. Der warme Sauerstoffstrom und 
die langsame Erwatmung des Platinschiffchens geniigen, um 
deli Treibstoff allmahlich zu vergasen, so da13 keine Ent- 
zihidung eintritt. 

Die Versuchsgenauigkeit des Halbmikroverf ahrens von 
f0,2% bei Kohlenstoff und bei Wasserstoff war selbst 
bei Beachtung der bisher bekannten Fehlerquellen noch 
unzureichend, insbes. verlangten die Forschungsarbeiten 
uber fliichtige Treibstoffe eine groBere Genauigkeit als 
f0,2%. Diese Tatsache gab Veranlassung, eine Moglichkeit 
zu suchen, die Fehlergrenze herabzusetzen, ohne aber 
das sonst brauchbare Halbmikroverfahren zu verlassen. 
Zahlreiche Versuche haben ergeben, daI3 durch Verbesse- 
rung  de r  Absarpt ionsgefaSe eine bessere ffberein- 
stirnmung der Analysenwerte als bisher erhalten werdeii 
konnte. 

ZweckmBWig erschien es, die Gummiverbindungen aus- 
zusclialten und die drei AbsorptionsgefiiBe, deren U-Form bei- 
behalten wurde, mit Schliffen zu verbinden (s. Abb. 3). Die 
Schliffe sind lang genug, daB sie nicht durch Einfetten be- 
sonders abgedichtet zu werden brauchen. Mittels Hiikchen 
und Gummiring werden die Rohre zusammengehalten. Die 
Schliffverbindung zwischen Wasserabsorptionsrohr und Ver- 

brennungsrohr wurde jedoch wieder verlassen, um zu ver- 
meiden, daB sich hier Wasser kondensiert. 

Eine weitere FehIerquelle diirfte in der Gummistopfen- 
verbindung von Verbrennungsrohr und Wasserabsorptionsgefcifi 
zu suchen sein. Es ist daher notwendig, das Verbrennungsrohr 
capillar zu verjiingen (s. Abb.2) und einen Kupferdraht  
der letzten Kupferdrahtnetzrolle bis zum Ende der Capillare 
durchzufiihren. Der Durchmesser des Ansatzrohres zum 
Wasserabsorptionsrohr (s. Abb. 3) wird genau 90 gro13 gewahlt 
und ist ebenfalls capillar ausgebildet. Man verbindet beide 
Capillaren mit einem gut sitzenden, etwa 15mm langen, 
glycerinierten Gummischlauch, SO daB Glas an Glas stoat. 
Uurch die Verjiingung des Kohres ist die Stromungsgeschwin- 
cligkeit des Sauerstoffstromes so groa, daB sich Wasser inir 
voriibergehend kondensiert. Man kann das quantitative Wasser- 
iibertreiben dadurch beschleunigen, da13 man das Ansatzrohr 
init einem Stiickchen heil3er Asbestpappe kurze Zeit erwarmt. 
Durch das Weiterleiten der WBrme mittels des Kupferdrahtes 
ist ein Absetzen des Wassers unter dem Gummischlauch aus- 
geschlossen. Als Fiillmaterial der Absorptionsgefcik hat 
sich das Magnesiuniperchlorat fiir Wasser und Natronasbest 
fiir Kohlensiiure am besten bewart. Das Wiigen der GefaLle 
erfolgt wie iiblich. 

Auf Grund der Versuchsverbesserungen gelang es, 
die Fehlergrenze des O2 + N2-Gehaltes als Differenz- 
bestimmung auf *0,15% herabzusetzen, d. h. die Fehler- 
grenze konnte von 0,8% (zulassige Fehlergrenze aus der 
Summe der Komponenten C u. H2) auf die vorgenannte 
Differenz von f0,15% vermindert werden. 

Nachstehend die durchgefiihrten Beleganalysen voii 
Kraftstoffen, &en und deren Oxydationsprodukten. 

I. Versnshbestlmmungen. 
Qefundencr Wert Theoratischer Wert 

%Hi % C  %Ha % C  
1 Benzoesiiuro.. ................ 4,m 08,81 432 m,82 
2 Toluol ...................... 8,aS 91,Z 8.70 9130 
3 B e n Z O l  .i .................... 7,68 9138 7,80 91,60 
4 sylol ....................... 9,50 !0,40 Y.51 90,4 
5 Ceten ....................... 1449 %,48 1 4 4  85,OO 

9.411 W,70 

0 &tan .................... :... 15,W %,04 15.14 84,W 

11. KrsfBtofte. 
%a1 ?o 0 %%+& %I% % 0 %Oa + Nt 

1 13.41 86,W 051 5 1239 86,5G 1.05 
13.47 0,47 12,48 8652 1.00 

2 10,12 3: 29,95 0 Y.91 89,76 
1412 59,71 30,17 

16J2 84,8 0,28 3 14,13 8450 1,27 7 
15JO %,80 421 14,19 MA1 1;30 

1 12,71 %,G7 1,62 x 1407 83,W 1,94 
12,N 6 7 6  1,44 13,fW 88,89 2,12 

9,w 89.88 E 

111. ole util Riickatfinde. 
%Hi % O % O a + N a  % 11. % 0 %Oa +Nl 
12,G7 8437 3.03 8 12,73 %,@3 1,29 1 
12,63 8438 3,09 12,83 8604 1,13 

2 12,% 8648 467 9 3.62 96,zO 0,18 
12,91 0,W 3,52 96,ll 437 

3 9,ZB $% 10.75 10 3.64 9449 1.97 
3,59 9444 9,12 7981 11,W 

3.44 96,m 033 
5 9,68 84x49 9,93 12 12,atr 284 

11,Y3 % 2 9  

G 13,G7 8613 0,2Q 13 12,31 83,W 3,89 
12,18 401 

2 , s  9231 474 

[A. 5.1 

4 11,m 3,lG 11 3,47 95.67 $2 
11,s 2E &€a 

7 2E %2 2;: 14 3.w 2:: 4.42 

9,37 w,63 l0,oo 

lo,& 87,69 1,s 

Verwendung von Urin in der Techdk 
Zu dem Aufsatz von A .  Binz (Angew. Chem. 49, 355 

[1936]) und den Ergiimungen (ebenda 50, 120 [1937]) mochte 
ich noch lhufiigen, da13 der Urin auch in der Keramik 
iioch bis in neuere Zeit Verwendung gefunden hat. So be- 
richtet Cipriano Piccolpasso in seinen 1548 erschienenen ,,"re 
lihri dell'*4rte del Vasajo" (Neuausgabe von G. Vanzolini, Pesaro 
1879), S. 40, mail fiige der weiWen Glasur (Bianchetto), weiin 

sie wieder warm wird, gekochten Weiii hinzu; andre pisseii 
hinein oder geben Orangensaft oder Honig niit Urin ver- 
nuscht, dam. Und in dem ohne Angabe des Verfassers 
herausgekommenen Werk ,,Vofig entdecktes GeheimniB der 
Kunst, Fayence, englisches Steingut, und achtes Porcellain 
zu verfertigen" (Leipzig 1793) wird ebenfalls mit Bezug auf die 
Vayenceglasur gesagt : ,,Verschiedene Brenner und Glasierer 
haben vor gut befinden wollen, wenii man Urin in die Glasnr 
giefiet" (S. 52). W .  Ganzenmiiller. 
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