
Fett 

82,l 
84,8 
90,O 

153,O 
153,8 
163,3 
164,9 
164,4 
162,2 
162,2 
163,2 
166,Z 
166,9 
162,l 
__ 
__ 

I. N i e d e r e  
J o d z a h 1 : 
Kakaofett') 

81,8 
85,l 
89,3 

- 

150,7 
2 h 

169,9 
24 h 
. 

11. m i t t l e r e  
Jod  zahlen**)  

I )  Olivenol I 
2) Olivenol 2 .  
3) ErdnuOoIt) 

v. Hubl neu 
(Alkohol) 

142,l (5 min) 
153,i (6 min) 
164,l (7 min) 
131,9 (3 min) 
163,7 (10 min)3) 
168,3 (10 min)  
161,l (15 min)4)  
154,8 
-~ 

~- 

111. h o h e  
J o d z a h l :  
Lebertran 

v. Hub1 neu 
( Eisessig) 

1) 1692 
( 8 n ,  75 mg) 

12) 168,5 
(8 min, 113 mg) 
169,8 
(12rnin,100,5mg) 
169,8 
(12 min, 139 mg) 

___ 

-~ 
M i t t e l w e r t e :  

Yanui 
alt 

35.25 
- 

81,7 
85,6 
89.9 

161,4 
160,8 
163,8 
164,9 
164,O 
164,l 
162,6! 
157,7 
162,4 

~ 

- 
Tabelle 1 

v. Hubl neu i Remerkungen 

34,54 Bromatometrisch 
~ nach Winkler I 36,28 

+) Einzelwerte 
schwankten 

____ 

chidonsaure, 
4 >c - c <  !) 

89,2 

Als L o s u n g s m i t t e l  Iiir das Fet t  werden wenig 
(etwa 2-5 cm3, nicht mehr) Methylenchlorid, Chloro- 
form oder Tetrachlorkohlenstoff, als Losungsmittel fur  
Jod und Quecksilberacetat, Eisessig, nicht (wie 1). Hubl 
vorschreibt) Alkohol verwendet. 

Die Jod-Zahlbestimmung nach Hanus' wird mit 
Jodmonobromid-Eiseqsig ansgefuhrt. Hier kann bei 
Gegenwart von Hg(I1)-acetat auf die mit 15 min bis 
3 h angegebene Wartezeit verzichtet werden. Man 
kann sofort (nach 1 min) das nicht gebundene Jod  
titrieren. 

Wenn sich i m  weiter gesteckten Rahnien eine ge- 
nugende Sicherbeit in  der Ermittelung der Jod-Zahl 
ergeben sollte, werden genauere Mitteilungen folgen. 

Die Verwendung von Rrom allein bei Gegenwsrt 
van Hg(I1)-acetat h a t  uns h r  das Ausgangsgebiet der 
Dehydrierungen bisher nicht interessiert. Wir haben 
daher auch noeh keine Erfahrungen uber die Schnellig- 
keit bzw. die Beeinflussung der Schnelligkeit, mit der 
Rrom alleiu an Doppelbindungen angelagert wird, bzw. 
diese Anlagerung durch Hg(I1)-acetat beeinflullt wird. 
Wir verweisen auf Arbeiten van G. H .  Benham und 
L. Klee2).  

Uns interessierte, wie sehr das als ,,reaktionstrage" 
geltende Jod  durch Quecksilber( 11)-acetat aktiviert 
werden kann. l?s erscheint bemerkenswert, daU, gleich- 

gultig ob man im modifizierten Verfahren nach H a n d  Jodmono- 
bromid-Eisessig oder im modifizierten verfahren nach ~. ~~~l 
nur Jod-Eisessie verwendet, bei Gerenwart von Quecksilber(I1)- 

Versuche bei den Fetten I und I 1  (niedere oder mittlere Jodzahlen); 
es sind jeweils Mittelwerte aus je 3 Ergebnissen angefuhrt. 

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

**) Titriert man hei der modifizierten Hanu;-Bestimmune nicht 
' nach 1 min sondern nach llP h so lauten die Jod-Zah'ien des 

Olivenoles i bei 2 BestimmungLn 81,6 und 82,1! .Die langere 
Reaktionszeit hatte hier auf das Ergebnis keinen ElnfluB, wohl 
aber war dies anscheinend beim Ansatz nach v. Hubl der Fall, 
wenn Alkohol als Losungsmittel diente. 

V e r s a m m l u n a s b e r i c h t e  

acetat in  sehr kurzen Reaktionszeiten gleich gute Resultate er- 
zielt werden. 

Fraulein Dr.  J. Reineeke und den Herren stud. D .  Hellberg u a d  
G .  Smidt danke ich fur  ihre Mitarbeit. 
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2 ,  G. H. Benharn u. L. N e e ,  J. Amer. Oil Chem. SOC. 4 ,  27, 127, 

Eingeg. am 5. Mai 1952 

130 [1950]. 

Tagung fur Probenahme 
23. bis 25. April 1952 in Clausthal-Zollerfeld 

Zur  Tagung hatten die Gessllsehaft Deutscher Metallhzitten- und 
Bergleute, der Verein Deutscher Eisenhiittenleufe und die Berg- 
crkademie Clausthal eingeladen. Die von etwa 200 Fachleuten des 
In- und Auslandes besuchte Veranstaltunq wurde niit einer kurzen 
hnsprache Ton Dr.-Ing. 0. Proske eingeleitet, der auf eine Denk- 
srhrift, die in  Zusammenarbeit vom Cheniiker-FachausschuB der 
GDMR, dem Cheniiker-Ansschull des VDEh und Vereidigten 
Probenehmern erstellt worden ist, hinwies, in  der u. a. pine Ver- 
tiefung der wissenschaftlichen Ausbildung und eiu baufiger Er- 
Eahrungsaustauscb der Probenehmer gefordert wird. Die Tagung 
in Clausthal rnit Vortragen und Exkursionen snllte der erste 
Schritt zur Verwirkliohunq dieser Restrebungen sein, wie auch 
Prof. Dr. Meftler, der Rektor der Bergakadeniie Clausthal, in  seiner 
13egruUungsansprache betonte. 

€2. BO R C H  E R T ,  Clausthal: Einflufi der LaqerstutjerLverhiilt- 
zisse auf d i e  Probenahwte. 

Der analytischen Untersuchung einer gezogenen Probe wird 
meist weit mehr Anfmerksamkeit geschenkt als der Prohenahme 
selbst. Unzureicbend fur die Bewertung eiuer Lagerstatte, insbes. 
in Hinblick auf Organisation und Planung des Abbaues, ist grund- 
satzlich die Entnahme von einzelnen Erzstucken als Grundlage der 
Untersnchunq auf den Metallgehalt. Es wird jedoch auch a.uf die 
groUen F e h l e r m o g l i c h k e i t e n  hingewiesen, die die sog. Sack- 
probe, die Hack- oder Pickprobe, die Bohrkernprobe, die Bohr- 
mehlprohe und auch die Schlitzprobe, die in einzelnen Fiilleu gute 
Ergebnisse zeitigen konnen, in  sich bergen. Die Notwendigkeit 
der Anpassung des zu wahlenden Probeuahmeverfahrens a n  die 
Lsgerstatte wird besonders hervorgehoben. Obwohl die Aus- 
fuhrung bri joder Lagerstatte gesondert,e nberlegungen erfordert, 
lassen sich doc h fur genetisch gleiehe Lagerstattentypen gewisse 
Grundregeln erkenneu. Eine vergleichende Retraahtung zeigt, 
daB genetisch unterschiedliche Typen ein s e h r  v e r s c h i e d e n  
d i c f i t e s  N e t z  v o n  P r o b e s t e l l e n  e r f o r d e r n .  Dies wird a n  
verschiedenen Kupfer- sowie Blei-Zink- und anderen Erzlager- 
statten aufgezeigt. Fur die Dichte der Probestellen lassen sich 
naturgemaB keine genauen Zahlenangaben niachon. doch werden 
GroUenordnungen fur  einzelne Lagerstattentypen ersichtlich. Der 

wirtscbaftliche Erfolg vieler amerikaniscber Bergwerksgesellschaf- 
ten ist nicht zuletzt auch auf richtige Probenahme zuruckzuluhren. 

H .  K L E I  N ,  Schorndorf/Wttbg. : Anschauliche Darsfellrcng 
inodernsr statistischer Auswsrtmethoden in Bezug auf die Probe- 
nahme. 

Es ist fur  den Probenehmer wunschenswert, eine Moglichkeit 
der exakten Ermittlung des notwendigen Umfanges von Stich- 
proben zu haben. Die moderne Statistik ist hierbei ein geeignetes 
Ililfsmittel. 

An einem Beispiel wird gezeigt, welcheu statistischen Schwan- 
kungeu eine Komponente in  der Stichprobe unterworfen ist. Ans 
einer graphischen Darstellung der Schwankungen wird die grund- 
siitzlichc Moglichkeit zur Herleitung van Vorschriften uber den 
Umfang der Stichprobe und uber die Annahme und Ruckweisung 
an Hand des Probeergebnisses besprochen. Es ergeben sich so 
Pruf p l a n e  und deren Arbeitskennlinien. Umgekehrt konnen 
die statistischen Arbeitsmethoden d a m  dienen, nachtrazlich fest- 
zustellen, wie genau die Proben genommen wnrden. Die Aus- 
nutzung der Mnglichkeiten, die die Statistik dern Probenehmer 
an die Hand gibt, birgt nicht zu unterschatzende wirtschaftliche 
Vort eile. 

H .  J A  H N S ,  Essen: Beispiele fiir die Brauehbarkeit mathema- 
tischer Methoden in der Prazir der Prohenahme bei Vermeidung ein- 
seitiger Fehler. 

Meist handelt es sich bei der Probenahme um eine Stichprobe, 
da nicht das ganze Material als Rohprobe dieneu kann. Das Er- 
gebnis unterliegt also den Gesetzen der Wahrscheinlichkeitsrech- 
nung, mit denen der Probenehmer ver t raut  sein muB. Notwen- 
digkeit und Nutzen der Anwendung der Fehlerausgleiahung und 
des Rechnens mit dem mittleren Fehler werden an oinfachen Rei- 
spielen bewiesen. 

Eine Bergwerksgesellschaft h a t  ihre Probenahmo so eingerich- 
tet, daB die Exaktheit, mit der an jeder Stelle des Prohenahme- 
betriebes gearbeitet wird, zu jeder Zeit zahlenmaBig ermittelt 
werden kann. Die r a n  den verschiedenen Probpnahmestellen er- 
haltenen Ergebnisse kor?trollieren sich gegenseitig. Selbst bei Rei- 
behaltung von einfachen Prohenahmemethoden lrommt man da- 
bei zu guten Ergebnissen. 
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W .  O E L S E N ,  Clausthal-Zellerfeld: Z u r  Frage der Probenahnie 
bei rrietallurgisehen Untersuehungen. 

Probenahme und analytische Untersuchung metallurgischer 
Produkte sind fur die metallurgische Ii’orschung besonders wich- 
tig. Der Probenehmer mu0 einige grundsatzliche Kenhtnisse uber 
den A blauf metallurgischer Reaktionen besitzen, damit er seine 
Aufgabe richtig erfiillen kann. Die Schwierigkeiten der richtigen 
I’robenahme fur ein zutreffendes Analysenergehnis, das tatsach- 
lich die Konzentrationen wahrend eines Huttenprozesses wieder- 
gibt, werden an Beispielen erliutert. Die Veranderung der Zu- 
sammensetzung des R o h e i s e n s  wahrend eines Abstiches wird 
kritisch betrachtet. Das Schwanken im Oxyd-Gehalt von Gie- 
Dereiroheisen vom Abstich bis zum FormguB beweist ebenfalls, 
wie schwer es ist, uber die Zusammensetzung eines lliittenpro- 
duktes eine sichere Aussage zu machen. Am Beispiel der hlisch- 
reaktionen, der Ansscheidung 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 auflosen. Von den S t a h l e r z e u g u n g s -  
v e r f a h r e n  wird der Thomas-Konverter herausgegriffen. Der 
ProzeDablauf kann als Folge des Ungleichgewichtes zwischen 
Blaswind und Roheisen angesehen werden. Trotz ordnungsgema- 
Oer Probenahme aus Metall und Schlacke konnen die wichtigen 
Umset,znngsreaktionen oberhalb der Diisen chemisch-analytisch 
immer noch nicht erfaot werden. 

0. K O H L M E I E R ,  Hamburg:  Uas moderne Werkzeug des 
Probenehmers. 

Unter bestimmt,en Voraussetzungen 1st es erforderlich, daB der 
Probenehmer mit einfachsten Mitteln eine moglichst exakte 
Probe nimmt. Die Beherrschung der primitiven Hilfsmittel ist - 
daher ebenso notwendig wie die Fahigkkit;auch mit veralteten 
Apparaturen zur Probenahme nmzugehen. Grundsktzlich kann 
jedem Werk aber nur  geraten werden, gute und moderne Hilfs- 
mittel zur Probenahme bereitzustellen und zu benutzen. 

Fur  die Pobenahme van Erzen nnd Schlacken werden verschie- 
dene Formen Brecher, Kollergange, Kugelmuhlen und Mnrser- 
miihlen verwendet. Zur Entnahme einer geeigneten Probe von 
Messing nnd Rotgufi dienen vor allem moderne schnell arbeitende 
Rohrmaschinen. Die Schwierigkeit bei der Hemusterung von Alt- 
metallen auf Kupferbasis sind jetzt weit. groDer 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 Fassungsvermngen 
herausgestellt. 

. 

J .  B L A N D E R  E R ,  Miinchen: Metallpmbennhme und Ear- 
tierung. 

Rei der Bemusterung \-on sehr unterschiedlichem Material, 
z. H. gemischtem Schrott und Abf:illen, ergebeu sich fur den 
Probenehmer besondere Schwierigkeiten. Ein unumgiingljch not- 
wendiges Mittel, um in solchen Fallen eine Probe ausreichender 
Genauigkeit entnehrnen zu konnen, ist die Sortierung. Dem 
Probenehmer sind hierzu wenig Hilfsmittel verfugba.r und er mufi 
Rich in  erster Linie auf seine Materialkenntnis und Erfahruny re r -  
lassen. Die Aussortierimg von magnetischen Eisenteilen ist ebenso 
gebranchlich wie die Funkenprobe fur die Unterscheidung von 
Eisen- und Stahlsorten. Die rasch mogliche Sortierung nach Sicht, 
also nach Farbe, Verarbeitungs- und Gebrauchsform wird vor- 
wiegend angewendet, birgt jedoch Fehlerquellen in sich (wie auch 
in der Diskussion nnterstrichen wurde). 

F .  M A  R R ,  Hamburg: ProblewGe der Probenahnre von Erzen 
und Konzentraten. 

Vortr. berichtet, wie bei der Probenahme von Erzen und Kon- 
zentraten ails Schiffen, offenen und gedeckten Waggons nnd aus 
Behaltern vorgegangen werden mnO. Der GroOe des Probemusters 
im Verhaltnis zum angelieferten Posten wird besondere Auf- 
n~erksamkei t  gesehenkt. Die vom w-irtsahaftlichen Gesichtspunkt 
aus erforderliche Mindestmenge und ihre Rerechnung auf theoreti- 
saher Grundlage steht im Mittelpunkt kritisoher Retrachtungen. 
Das zweckniaDige Vorgehen hei der Verjiingung der Rohprobe 
bis sum Analysenmuster wird ausfuhrlich erortert und hierbei 
die Rehandlung der SiebruckstLnde hervorgehoben. Die Feoch- 
tigkeitsuntersuchung erfordert ein gesondertes Vorgehen bei der 
Probenahme und bei der Verarbeitung der Proben. 

E. P I P E R ,  Vnlklingen: Mechanisehe Probenahme. 
An der automatischen Bemusterung von eisen-armeren Xinettc- 

Erzen in  Volklingen/Saar und hochwertigen schwedischen Erzen 
werden die auf der mechanischen und chemisehen Beschaffenheit 
der Erze beruhenden versehiedenen Anforderungen fur  die auto- 

matische Probcnahme eingehend erlantert. Die Haufigkeit der 
Erzentnahme ist unterschiedlich, da sie, wie die Gewichtsmengen 
der Teilprobe und der Umfang der Gesamtprobe, vorwiegend dnrch 
die GroWe der Emsttickc und der Metallrerteilung beeinflufit wird. 
Das Minette-Erz wird auf max. 55 m m  zerkleinert, und 1,7  :h des 
Vorlaufens werden als Probe entnonimen, wahrend fur das hoch- 
wertige Schwedenerz eine Zerkleinernng auf 100 mni und eine 
Entnahme von 0,5 04 zur Probe geniigen. Aus den Ausfiihrungen 
geht hervor, daD die mechanische Probenahnie gegenuber der 
Probenahme von Hand zweifellos Vorteile bietet.. Sie ist jedoch 
mit  Nutzen nur  fur die Hemusterung groeer Mengen glcichmaBigen 
Materials geeignet. 

E .  F R E I ,  Hamburg:  Probenahrne von festen Brennstoffen. 
Nach einer Ubersicht uber die einschlagige Literatur wird a n  

Hand von DIN-Blatt 51 701 auf Einzelheiten der Probenahme \-on 
festen Brennstoifen eingegangen, wobei insbes. das drbeiten mit 
der Handschaufel besprochen wird. Fur  die Aufbcreitung der 
Rohprobe zur Grobprobe und Analysenprobe gelten ahnliche 
Grundsltze wie hei der Erzbemusterung. Einige Einzelheiten 
werden aufgezeigt. Es bedarf eines besonderen Rinweises, daB 
die Probenahme bei der Kohle fur  den Betrieb genau so wertvoll ist 
wie etwa die richtige Bemusterung des Erzes. 

K .  M O H L ,  Witten (Ruhr) :  Probenahme an. Eisen und Stahl 
einschliefllieh Schrott. 

In der eisen-schaffenden Industrie handelt es sich einerseits um 
ungeheuer groBe Mengen von Stoffen, die bemustert werden mus- 
sen, und andererseits um Materialien recht unterschiedlicher Na- 
tur ,  die den1 Probenehmer ein vielseitiges Tatigkeitsfeld bieten. 
Uber den Sonderfall der Probenahme von Ferrolegierungen wird 
kurz referiert. Die Bemusterung von Schrott ist durch die groBe 
Unterschiedlichkeit des angelieferten Materiah besonders schwie- 
rig, weshalb spezielle’ Hilfsmittel entwickelt worden sind. Letzt- 
lich schutzen jedoch nur Erfahrung und Sachkenntnis des Probe- 
nehmers vor Fehlergebnissen. 

A. B U C K E L E Y ,  Berlin: Probenahme won Aluminium und 
Alunainium-Legierungen init einigen Himiceisen auf die Probenahme 
won Kupfer-Legierikngs-A bfdllen. 

Bei der Probenahma von Aluminium-Lederungen und eiuigen 
Kupfer-Legierungen ist besonders auf die Moglichkeit der Aus- 
seigerung Rucksicht zu nehmen. Fur  das GieBen von Schopf- 
proben aus Schmelzen mussen Probeformen gewahlt werden, die 
bei der Zerspanung den EinfluD der Seigerung ausschalten. Es 
wird sehr genau dargelegt, w o  und wie die Probebohrungen an 
den Dlasseln geschehen sollen. 

Fur Aluminium-Schrott gilt, wie fur jeden Schrott, daO vor der 
Bemusterung sortiert wird, falls das Material ungleichmaillig an- 
fallt und die Sortierung praktisch moglich ist. Spane werden zer- 
kleinert, gegebenenfalls gesiebt und daraus die Probe gezogen. 
Reim Einschmelzen von Aluminium-Proben ist zu beachten, daB 
der Magnesium-Gehalt, wie beim Messing der Zink-Gehalt, infolge 
Verfliichtigung sinken kann. 

3‘. E N S S L I N ,  Qhringen/Wttbg.: Probenahme bei b‘lei und 
Zinlc. 

Vortr. gibt eine knappe Darstellung der Probenahme hei Werk- 
blei, Feinblei, Akkubleiaschen und hkkublei, Ulei-Schlacken, 
Feinzink- und Zink-Legierungen, Zink-Schrott, Zink-Aschen und 
Salmiak-Aschen. Die Menge der Rohprobe, die gezogen werden 
muB, ist abhangig vom Material; sie ist nach oben begrenzt durch 
die Kosten, die ja  den Nutzen, den eine genauc Probenahme bietet, 
nicht uberschreiten durfen. Meist werden die Probemengen aber 
zu kleiu gewahlt, so daB die Genauigkeit der Arbeit im Labora- 
torium in krassem MiDverhaltnis zu den durch eine schlecht ge- 
nommene Probe eingebrachten Fehlern steht. 

R.-E. F .  [VB 3631 

Max-Planck-lnstitut fur Metallforschung 
Stuttgart, am 30. November 1951 

W .  J .  K R O L L ,  Corrallis, Oregon: Die industrielle Gewinnung 
von kaltverformbarem Titan und Zirkon in den Vereinigten Staaten. 

Titan und Zirkon werden z. Zt. nach Vortr. durch Reduktion 
der wasserfreien Chloride mit geschmolzenem Magnesium gewon- 
nen. Das Yagnesiumchlorid wird durch SchmelzfluBelektrolyse 
auLMagnesium und Chlor umgearbeitet, die heide in  den Kreislauf 
zuruckgefuhrt werden. Das Jodid-Dissoziationsverfahren von 
Van Arkel-de Boer zur Raffination von Rohmetall, ist ebenfalls 
industriell entwickelt . worden, hauptsachlich um ein Sauerstoff- 
und Stickstoff-freies Metall zur Legierungsforschung z u  gewinnen. 
Kristallstabe von 30 m m  Durchmesser sind so hergestellt worden. 
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