Als Losungsmittel fiir das Fett werden wenig

Fett Hanus" Hanu$ |v. Hubl v. Hiibl neu | Bemerkungen (etwa 2—5 ¢m?, nicht mehr) Methylenchlorid, Chloro-
alt neu att form oder Tetrachlorkohlenstoff, als Losungsmittel fir
I. Niedere 35,25 |a) 34,45 — 34,54 Bromatometrisch Jod und ‘Quecksilberacetat, Bisessig, nicht (wie ». Hiibl

Jodzahl: 1b) 36,7 nach Winkler vorschreibt) Alkohol verwendet.

Kakaofett*) ‘ 36,28 Die Jod-Zahlbestimmung nach Hanusd wird mit
T - 7 P — . Jodmonobromid-Eisessig ausgefiithrt. Hier kann bei
1L mittlere ) Einzelwerte Gegenwart von Hg(Ii)-acetat auf die mit 15 min bis
Jodzahlen**): Schwa“kten“ 3 h angegebene Wartezeit verzichtet werden. Man

1) Olivenol 1 81,7 82,1 81,8 83,2 bel Erdn.uBOI ) kann sofort (nach 1 min) das nicht gebundene Jod
2) Olivenol 2 - 85,6 84,8 85,1 85,2 betriachtlich (Ara- titrieren.
3) Erdnufol®) | 89,9 90,0 89,3 89,2 chidonsdure, Wenn sich im weiter gesteckten Rahmen eine ge-
4>C==c(h niigende Sicherheit in der Ermittelung der Jod-Zahl
1L hohe | 153,0 v. Hiibl neu v. Hiibl neu erge.ben sollte, werden genauere Mit.f;eilun.gen folgen.

Jodzahl: 153,8 (Alkohol) (Eisessig) Die Verwendung von Br9m allein bei Geg_enwart

Lebertran 161,4 163,3 | 150,7 von Hg.(II)-acetat- hat uns [ur.das Au.sgangsg'e.blet der

160,8 | 164,9 | 2h |[142,1 (5 min) [1) 169,2 ?e}lllydrlerﬁlngeilf(ls.her }éllfelﬂi lnteresstl)erth_ Wsll‘hha]?en
> ; 78 mit aher auch noch keine Erfahrungen iiber die Schnellig-
igi’g ;gg’; ;igﬁg :23'? Eg ::3 l2) 1((83;51“' B me) keit bzw. die Beeinflussung der Schuelligkeit, mit der
164’0 162’2 131'9 (3 min) (8'min, 113 mg) Brom allein an Doppelbindungen angelage}rt wird, b.zw.
164’1 163’2 163,7 (10 min)|3) 169,8 ’ diese Anlagerung durch Hg(II)-acetat beeinfluft wird.
I ! ’ ! . Wir verweisen auf Arbeiten von G. H. Benham und

162,65 166,2 168,3 (10 min) (12min,100,5mg) L. Klee®). )
157,7 166,9 161,1 (15 min)j4) 169,8 Uns interessierte, wie sehr das als ,,reaktionstrige‘
Mittelwerte:| 162,4 | 1621 | 154,8 (12 min, 139 mg)  gojtende Jod durch Quecksilber(II)-acetat aktiviert
werden kann. Es erscheint bemerkenswert, da}, gleich-

Tabelle 1

Versuche bei den Fetten I und II (niedere oder mittlere Jodzahlen);
es sind jeweils Mittelwerte aus je 3 Ergebnissen angefiihrt.

+) In dieser Reihe sind unsere Erfahrungen noch sehr gering. Wir
wissen noch nicht, ob bei den hohen Werten Uberwerte vorliegen
oder die tatsidchlichen Jod-Zahlen gefunden worden sind.

**) Titriert man bei der modifizierten Hanud-Bestimmung nicht
nach 1 min, sondern nach !/, h, so lauten die Jod-Zahlen des
Olivenéles 1 bei 2 Bestimmungen 81,6 und 82,11 Die -langere
Reaktionszeit hatte hier auf das Ergebnis keinen EinfluB, wohl
aber war dies anscheinend beim Ansatz nach v. Hiibl der Fall,
wenn Alkoho! als Lésungsmittel diente,

Versammlungsberichte

giiltig ob man im modifizierten Verfahren nach Hanué Jodmono-
bromid-Eisessig oder im modifizierten Verfahren nach v. Hiibl
nur Jod-Eisessig verwendet, bei Gegenwart von Quecksilber(II)-
acetat in sehr kurzen Reaktionszeiten gleich gute Resultate er-
zielt werden.

Friulein Dr. J. Reinecke und den Herren stud. D. Hellberg und
@G. Smidt danke ich fiir ihre Mitarbéit.

Eingeg. am 5. Mai 1952 [Z 29]

2y G, H. Benham u, L. Klee, J. Amer. Oil Chem. Soc. 4, 27, 127,
130 {1950].

Tagung fiir Probenahme
23. bis 25. April 1952 in Clausthal-Zelerfeld

Zur Tagung hatten die Gesellschaft Deulscher Metallhiitten- und
Bergleute, der Verein Deutscher Eisenhiittenleute und die Berg-
akademie Clausthal eingeladen. Die von etwa 200 Fachleuten des
In- und Auslandes besuchte Veranstaltung wurde mit einer kurzen
Ansprache von Dr.-Ing. O. Proske eingeleitet, der auf eine Denk~
schrift, die in Zusammenarbeit vom Chemiker-Fachausschull der
GDMB, dem Chemiker-Ausschufl des VDEh und Vereidigten
Probenehmern erstellt worden ist, hinwies, in der u. a. eine Ver-
tiefung der wissenschaftlichen Ausbildung und ein hiufiger Er-
fahrungsaustausch der Probenehmer gefordert wird. Die Tagung
in Clausthal mit Vertrigen und Exkursionen sollte der erste
Schritt zur Verwirklichung dieser Bestrebungen sein, wie auch
Prof. Dr. Meitler, der Rektor der Bergakademie Clausthal, in seiner
Begriilungsansprache betonte.

H. BORCHERT, Clausthal:

Einflufy der Lagerstitienverhdll-
nisse auf die Probenahme. :

Der ‘analytischen Untersuchung einer gezogenen Probe wird
meist weit mehr Anfmerksamkeit geschenkt als der Prohenahme
selbst. Unzureichend fiir die Bewertung einer Lagerstiatte, insbes.
in Hinblick auf Organisation und Planung des Abbaues, ist grund-
sitzlich die Entnahme von einzelnen Erzstiicken als Grundlage der
Untersuchung avf den Metallgehalt. Es wird jedoch-auch auf die
grofen Fehlermoglichkeiten hingewiesen, die die sog. Sack-
probe, die Ifack- oder Pickprobe, die Bohrkernprobe, die Bohr-
mehlprobe und auch die Schlitzprobe, die in einzelnen Fillen gute
Ergebnisse zeitigen koénnen, in sich bergen. Die Notwendigkeit
der Anpassung des zu wihlenden Probenahmeverfahrens an die
Liagerstatte wird besonders hervorgehoben. Obwohl die Aus-
fiihrung bei jeder Lagerstitte gesonderte Uberlegungen erfordert,
lagsen sich doch fiir genetisch gleiche Lagerstittentypen gewisse
Grundregeln erkenmen. Kine vergleichende Betrachtung zeigt,
daBl genetisch unterschiedliche Typen ein sehr verschieden
dichtes Netz von Probestellen erfordern. Dies wird an
verschiedenen Kupfer- sowie Blei-Zink- und anderen Erzlager-
stitten aufgezeigt. Fiir die Dichte der Probestellen lassen sich
naturgemall keine genauen Zahlenangaben machen, doch werden
Groflenordnungen fiir einzelne Lagerstittentypen ersichtlich. Der
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wirtschaftliche Firfolg vieler amerikanischer Bergwerksgesellschaf-
ten ist nicht zuletzt auch auf richtige Probenahme zuriickzufiihren.

H. KLEIN, Schorndorf/Wtthg.: Anschauliche Darstellung
moderner statistischer Auswertmethoden in Bezug auf die Probe-
nahme.

Es igt fiir den Probenehmer wiinschenswert, eine Mégliehkeit
der exakten Ermittlung des notwendigen Umfanges von Stich-
proben zu haben. Die moderne Statistik ist hierbei ein geeignetes
Hilismittel. ‘

An einem Beispiel wird gezeigt, welchen statistischen. Schwan-
kungen eine Komponente in der Stichprobe unterworfen ist. Aus
einer graphischen Darstellung der Schwankungen wird die grund-
sitzliche Moglichkeit zur Herleitung von Vorschriften iiber den
Umfang der Stichprobe und iiber die Annahme und Riickweisung
an Hand des Probeergebnisses besprochen. Hs ergeben sich so
Prifpldne und deren Arbeitskennlinien. Umgekehrt kénnen
die statistischer Arbeitsmethoden dazu dienen, nachtriglich fest-
zustellen, wie genau die Proben genommen wurden. Die Aus-
nutzung der Moglichkeiten, die die Statistik dem Probenehmer
an die Hand gibt, birgt nicht zu unterschitzende wirtschaftliche
Vorteile.

H. JAHNS, Essen: Beispiele fir die Brauchbarkeit mathema-
tischer Methoden in der Praxis der Probenahme bei Vermeidung ein-
seitiger Fehler.

Meist handelt es sich bei der Probenahme um eine Stichprobe,
da nicht das ganze Material als Rohprobe dienen kann. Das Fr-
gebnis unterliegt also den Gesetzen der Wahrscheinlichkeitsreeh-
nnng, mit denen der Probenehmer vertraut sein muf}. Notwen-
digkeit und Nutzen der Anwendung der Fehlerausgleichung und
des Reehnens mit dem mittleren Fehler werden an einfachen Bei-
spielen bewiesen.

Eine Bergwerksgesellschaft hat ihre Probenahme so eingerich-
tet, daB die Exaktheit, mit der an jeder Stelle des Prohenahme-
betriebes gearbeitet wird, zu jeder Zeit zahlenmifBig ermittelt

* werden kann. Die von den verschiedenen Probenahmestellen er-

haltenen Ergebnisse kontrollieren sich gegenseitig. Selbst bei Bei-
behaltung von einfachen Probenahmemethoden kommt man da-
bei zu guten Ergebnissen.
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W.OELSEN, Clausthal-Zellerfeld: Zur Frage der Probenahme
bei metallurgischen Untersuchungen.

Probenahme und analytische Untersuchung metallurgischer
Produkte sind fiir die metallurgische Forschung besonders wich-
tig. Der Probenehmer muf} einige grundsitzliche Kenntnisse iiber
den Ablauf metallurgischer Reaktionen besitzen, damit er seine
Aufgabe richtig erfiillen kann. Die Schwierigkeiten der richtigen
Probenahme fiir ein zutreffendes Analysenergebnis, das tatsiich-
lich die Konzentrationen wihrend eines Hiittenprozesses wieder-
gibt, werden an Beispielen erldutert. Die Verdinderung der Zu-
sammensetzung des Roheisens wahrend eines Abstiches wird
kritisch betrachtet. Das Schwanken im Oxyd-Gehalt von Gie-
Bereiroheisen vom Abstich bis zum Formgufl beweist ebenfalls,
wie schwer es ist, iber die Zusammensetzung eines Hiittenpro-
duktes eine sichere Aussage zu machen. Am Beispiel der Misch-
rcaktionen, der Ausscheidung von Mangansulfid aus Roheisen-
schmelzen wird gezeigt, wie schwer es ist, solche Loslichkeitsgren-
zen zu bestimmen, weil sich einmal ausgeschiedene feste Sulfide
nur sehr langsam wieder auflésen. Von den Stahlerzeugungs-
verfahren wird der Thomas-Konverter herausgegriffen. Der
ProzeBablauf kann als Folge des Ungleichgewichtes zwischen
Blaswind und Roheisen angesehen werden. Trotz ordnungsgemi-
Ber Probenahme aus Metall und Schlacke konnen die wichtigen
Umsetzungsreaktionen oberhalb der Diisen chemisch-analytisch
immer noch nicht erfalt werden.

0. KOHLMEIER, Hamburg: Das moderne Werkzeug des
Probenehmers.

Unter bestimmten Voraussetzungen 1st es erforderlich, dafl der
Probenehmer mit einfachsten Mitteln eine mogliehst exakte

Probe nimmt. Die Beherrschung der primitiven Hilfsmittel ist-

daher ebenso notwendig wie die Fahigkeit,auch mit veralteten
Apparaturen zur Probenahme umzugehen. Grundsiitzlich kann
jedem Werk aber nur geraten werden, gute und moderne Hilfs-
mwittel zur Probenahme bereitzustellen und zu benutzen.

Fir die Pobenahme won Erzen und Schlacken werden verschie-
dene Formen Brecher, Kollerginge, Kugelmiithlen und Morser-
miihlen verwendet. Zur Entnahme einer geeigneten Probe von
Messing und RotguB dienen vor allem moderne schnell arbeitende
Bohrmaschinen. Die Schwierigkeit bei der Bemusterung von Alt-
metallen auf Kupferbasis sind jetzt weit grofer als zur Zeit der
Verwendung weniger Legierungstypen. Das Altmaterial wird
meist als Sammelmetall angeliefert, das aus den verschiedensten
Posten zusammengesetzt ist. Als wesentliches Hilfsmittel wird
ein gasbeheizter Kupolofen von etwa 500 kg Fassungsverméigen
herausgestellt. .

J. BLANDERER, Minchen: Metallprobenahme und Sor-

tierung.

Rei der Bemusterung von sehr unterschiedlichem Material,
z. B. gemischtem Sehrott und Abfillen, ergeben sich fiir den
Probenehmer besondere Schwierigkeiten. Ein unumginglich not-
wendiges Mittel, um in solchen Fillen eine Probe ausreichender
GGenauigkeit entnehmen zu konnen, ist die Sortierung. Dem
Probenehmer sind hierzu wenig Hilfsmittel verfiighar und er muf
gich in erster Linie auf seine Materialkenntnis und Erfahrung ver-
lassen. Die Aussortierung von magnetischen Eisenteilen ist ebenso
gebrauchlich wie die Funkenprobe fiir die Unterscheidung von
Eisen- und Stahlsorten. Die raseh mogliche Sortierung naeh Sicht,
also nach Farbe, Verarbeitungs- und Gebrauchsform wird vor-
wiegend angewendet, birgt jedoeh Fehlerquellen in sich (wie auch
in der Diskussion unterstrichen wurde).

F. MARR, Hamburg: Probleme der Probenahme von Krzen
und Konzeniralen.

Vortr. berichtet, wie bei der Probenahme von Frzen und Kon-
zentraten aus Schiffen, offenen und gedeckten Waggons und aus
Behiltern vorgegangen werden mufl. Der GroBe des Probemusters
im Verhiltnis zum angelieferten Posten wird besondere Auf-
merksamkeit geschenkt. Die vom wirtsehaftlichen Gesichtspunkt
aus erforderliche Mindestmenge und ihre Berechnung auf theoreti-
seher Grundlage steht im Mittelpunkt kritischer Retrachtungen.
Das zweckmiBige Vorgehen bei der Verjiilngung der Rohprobe
bis zum Analysenmuster wird ausfiihrlich-erértert und hierbei
die Behandlung der Siebriickstinde hervorgehoben. Die Feuch-
tigkeitsuntersuchung erfordert ein gesondertes Vorgehen hei der
Probenahme und bei der Verarbeitung der Proben.

E. PIPER, Volklingen: Mechanische Probenahme.

An der automatischen Bemusterung von eisen-irmeren Minette-
Erzen in Volklingen/Saar und hochwertigen schwedischen Erzen
werden die auf der mechanischen und chemischen Beschaffenheit
der Erze beruhenden verschiedenen Anforderungen fiir die auto-
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matische Probenahme eingehend erldutert. Die Héiufigkeit der
Erzentnahme ist untersehiedlich, da sie, wie dic Gewichtsmengen
der Teilprobe und der Umfang der Gesamtprobe, vorwicgend durch
die GroBe der Erzstiicke und der Metallverteilung heeinflufit wird.
Das Minelte-Erz wird auf max. 55 mm zerkleinert, und 1,7 % des
Vorlaufens werden als Probe entnommen, wihrend fir das hoch-
wertige Schwedenerz eine Zerkleinerung auf 100 mm und eine
Entnahme von 0,59 zur Probe geniigen. Aus den Ausfithrungen
geht hervor, daf die mechanische Probenahme gegeniiber der
Probenahme von Hand zweifellos Vorteile bietet. Sie ist jedoch
mit Nutzen nur fiir die Bemusterung grofler Mengen gleichmi@igen
Materials geeignet.

E. FREI, Hamburg: Probenahme von festen Brennsioffen.

Nach einer Ubersicht iiber die einschligige Literatur wird an
Hand von DIN-Blatt 51701 auf Einzelheiten der Probenahme von
festen Brennstoifen eingegangen, wobei insbes. das Arbeiten mit
der Handschaufel besprochen wird. Fir die Aufbereitung der
Rohprobe zur Grobprobe und Analysenprobe gelten #hnliche
Grundsitze wie bei der Erzbemusterung. FKinige Einzelheiten
werden aufgezeigt. Es bedarf eines besonderen Hinweises, daf
die Probenahme bei der Kohle fiir den Betrieb genau so wertvoll ist
wie etwa die richtige Bemusterung des Erzes.

K. MOHL, Witten (Ruhr): Probenahme an Eisen und Stahl
einschlieflich Schrott.

In der eisen-schaffenden Industrie handelt es sich einerseits um
ungeheuer groe Mengen von Stoffen, die bemustert werdeu miis-
sen, und andererseits um Materialien recht unterschiedlicher Na-
tur, die dem Probenehmer ein vielseitiges Té#tigkeitsfeld bieten.
Uber den Sonderfall der Probenahme von Ferrolegierungen wird
kurz referiert. Die Bemusterung von Schrott ist durch die grofBle
Unterschiedlichkeit des angelieferten Materials besonders schwie-
rig, weshalb spezielle Hilfsmittel entwickelt worden sind. Letzt-
lich schiitzen jedoch nur Erfahrung und Sachkenntnis des Probe-
nehmers vor Fehlergebnissen.

A. BUCKELEY, Berlin: Probenahme von Aluminium und
Aluminium-Legierungen mit einigen Hinweisen auf die Probenahme
von Kupfer-Legierungs-Abfdillen.

Bei der Probenahms von Aluminium-Legierungen und einigen
Kupfer-Legierungen ist besonders auf die Moglichkeit der Aus-
seigerung Riicksicbt zu nehmen. Fiir das Gielen von Schopi-
proben aus Schmelzen miissen Probeformen gewahlt werden, die
bei der Zerspanung den Einflufl der Seigerung ausschalten. Eg
wird sehr genau dargelegt, wo und wie die Probebohrungen an
den Masseln geschehen sollen.

Fiir Aluminium-Schrott gilt, wie {iir jeden Schrott, dal vor der
Bemusterung sortiert wird, falls das Material ungleichméBig an-
fallt und die Sortierung praktisch moglich ist. Spine werden zer-
kleinert, gegebenenfalls gesiebt und daraus die Probe gezogen.
Beim Einschmelzen von Aluminium-Proben ist zu beachten, daB
der Magnesium-Gehalt, wie beim Messing der Zink-Gehalt, infolge
Verfliichtigung sinken kann.

F. ENSSLIN, Ohringen/Wttbg.: Probenahme bei Blei und
Zink.

Vortr. gibt eine knappe Darstellung der Probenalime hei Werk-
blei, Feinblei, Akkubleiaschen und Akkublei, Blei-S8chlacken,
Feinzink- und Zink-Legierungen, Zink-Schrott, Zink-Aschen und
Salmiak-Aschen. Die Menge der Rohprobe, die gezogen werden
muf, ist abhingig vom Material; sie ist nach oben begrenzt durch
die Kosten, die ja den Nutzen, den eine genaue Probenabme bietet,
nicht @berschreiten diirfen. Meist werden die Probemengen aber
zu klein gewihlt, so dal die Genauigkeit der Arbeit im Labora-
torium in krassem Miflverhiltnis zu den dureb eine schlecht ge-
nommene Probe eingebrachten Fehlern steht.

R.-E. F. [VB 363

Max-Planck-Institut fiir Metallforschung
Stuttgart, am 30. November 1951

W.J. KROLL, Corvallis, Oregon: Die industrielle Gewinnung
von kaltverformbarem Tilan und Zirkon in den Vereiniglen Staalen.

Titan und Zirkon werden z. Zt. nach Vortr. durch Reduktion
der wasserireien Chloride mit geschmolzenem Magnesium gewon-
nen. Das Magnesiumehlorid wird durch SchmelzfluBelektrolyse
aut-Magnesium und Chlor umgearbeitet, die beide in den Kreislauf
zuriiekgefithrt werden. Das Jodid-Dissoziationsverfahren von
Van Arkel-de Boer zur Raffination von Rohmetall, ist ebenfalls
industriell entwickelt worden, hauptsichlieh um ein Sauerstoff-
und Stickstoff-freies Metall zur Legierungsforschung zu gewinnen.
Kristallstdbe von 30 mm Durchmesser sind so hergestellt worden.
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