
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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Das Titan-tetrachlorid wird rnit geschmolzenem Magnesium in 
eisernen GefaBen unter Helium von atmospharischem Druck bei 
etwa 8500 C reduziert. Man laBt das Chlorid einflieBen oder bringt 
es gasformig in den Reaktionsraum. Der erhaltene Titan-Schwamm 
wird durch Erhitzen auf 850-925O C im Hochvakuum aufgctrennt, 
wobei sich das Chlorid verfluchtigt und der Metallschwamm stark 
sintert. 

Der Metallschwamm wird fast ausschlieBlich im Lichtbogenofen 
eingeschmolzen, wobei das Metallbad die Anode bildet, wahrend 
die Kathode meist aus einer Wolfram-Spitze,besteht. Es ist mog- 
lich, in  reinen Graphit-Tiegeln einzuschmelzen, wenn die Anwesen- 
heit von Kohlenstoff im Metall nicht stort. In  allen Fallen wird 
dem Schmelzen unter Edelgas der Vorzug gegeben. Blocke von 
500 Kilo Gewicht sind im Lichtbogenofen im wassergekuhlten 
Kupfer-Rohr geschmolzen worden. 

T i t a n  ubertrifft rostfreien St.ahl an Korrosionsbestandigkeit 
(Seewasser, Mineralsluren, Eisen- und Kupferchlorid-Losungen, 
nasses Chlor). Legierungen annahernd derselben Festigkeit und 
Dehnung des austenitischen, rostfreien Stahles sind bekannt. Sie 
sind etwa 40% leichter als der Stahl und bewahren sich besonders 
zwischen 200 und 400° C. Die Tageserzeugung von Titan betragt 
4 t, doch wird gegen Ende 1952 die 3500 t Jahreskapazitiit wohl 
uberschritten werden. 

Z i r k o n  wird hergestellt wie Titan, doch erfordert die Sublima- 
tion des Chlorides bei 331° C besondere MaBnahmen. Im Chlorid 
enthaltenes Oxyd sowie das enthaltene Eisen-trichlorid wird durch 
Sublimation unter Wasserstoff und Kondensation des Zirkonchlo- 
rids an wassergekuhlten Eisenspiralrohren getrennt. 

Das Metall ist auf einigeu Gebieten korrosionsbcstandiger als 
Titan. Es widersteht dem Angriff von Salz- und Salpetersaure 
jeder Konzentration, warm und kalt, doch wird es von 6Oproz. 
Schwefelsaure bei 100° C angegriffen. Es eignet sich besonders fur 
Tiegel zum alkalischen AufschluB im Laboratorium. Tantal ist 
dem Zirkon in mancher Hinsicht uberlegen, doch ist es teurer. 

K .  [VB 3591 

Chemisches Kolloquium der Humboldt-Universitat 
Berlin 

am 14. Marz 1952 
H. F U N K ,  Halle : Umsetzung wasserfreier Metallhalogenide whit 

orymisehen Verbindungen. 
Bei der Umsetzung wasserfreier Metallhalogenide rnit sauerstoff- 

haltigen organischen Verbindungen konnen neben Addukten in  
bestimmten Fallen unter Abspaltung von Halogenwasserstoff auch 
Substitutionsverbindungen erhalten werden. 

Als organische Komponenten kommen besonders wasserfreie 
Essigsaure, Ameisensaure, Alkohole, Phenole u. a. in Betracht. 

VCl,, CrCl,, FeC1;und AlCl, liefern mit den Sauren dreikernige 
Komplexe verschiedener Zusammensetzung, die teilweise Nicht- 
elektrolgte sind. AlC1, liefert derartige Komplexe auch rnit Me- 
thyl- und Athylalkohol, die in diesem Fall aber durch Wasser zer- 
setzt werden. 

Die Umsetzung zwischen Phenol und Metallhalogeniden ver- 
l iuf t  in manchen Fallen bereits bei Zimmertemperatur ganz glatt 
unter lebhafter Halogenwasserstoffentwicklung. Bei den gut  kri- 
stallisierten Reaktionsprodukten kann man verschiedene Typen 
erkennen, die sich durch ihre groBere oder geringere Hydrolysier- 
barkeit unterscheiden. In dieser Hinsicht ist die aufierordentliche 
Bestandigkeit der W o l f r a m p h e n o l a t e  gegenuber Sauren und 
Laugen und ihre leichte Loslichkeit in indifferenten organischen 
Losungsmitteln besonders erwahnenswert. F .  [VB 3611 

Chernisches Kolloquium der Universitat Mainz 
am 21. Februar 1962 

0. W E S T P H A L ,  Sackingen (Baden) und Freiburg i. Br.: 
Bakterienreizstoffe und ihre Wirkungsweise. 

Aus gramnegativen Bakterien konnte der Vortr. rnit 0. Liideritz 
rnit Hilfe des Phenol/Wasser-Verfahrens') die P o l y s a c c h a r i d e  
losen und durch fraktioniertc Fallungsverfahren oder Elektro- 
phorese hochreinigen. Die so erhaltenen protein- und nuclein- 
saure-freien Polysaccharide sind die wirksamsten Pyrogene: sie 
erzeugeu beim Henschen schon uach intravenoseu Dosen von 
0.1-0.5 y innerhalb weniger Stunden regelmaBig Fieber, typische 
Verschiebungen im weil3en Blutbild und eine Stimulierung des 
I-lypophysen-Nebennieren-Systems. Am Beispiel des Poly- 
saccharids aus einem Coli-Keim zeigte der Vortr. den Gang der 
bnalyse. Gemeinsam rnit G. Sehranzin (Tubingen) wurde das Ver- 
halten der Snbstanz in dor Ultrazentrifuge untersucht. Hieraus 

l )  0. WeStphQl, 0. Luderitz u. F. Bister, 2. Naturforsch. 7b ,  148 
[1952]. 
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wie aus Aufnahmen im Elektronenmikroskop ergab sich ein sehr 
hohes Teilchengewicht. Die kugelformige Grundeinheit vom Mo- 
lekulargewicht - 3-4 Millionen lagert sich vielfach zu perlen- 
kettenartigen Gebilden zusammen. Auch die Polysaccharide an- 
derer gramnegativer Keime ergaben ahnlich hohe Teilchenge- 
wichte. 

Die Bausteinanalyse wurde hauptaachlich papierchromato- 
graphisch vorgenommen. Bei den orieutierenden qualitativen 
Analyseu der sauren Hgdrolysate bewahrte sich u. a. die R u n d -  
f i l t e r  a n  a1 y s e i n  S e k  t o r  enz) .  Die quantitative Bestimmung 
der Zuckerbausteine wurde in Anlehnung an die Methode von K .  
WuZZenfeZs3) rnit Triphenyl-tetrazoliumchlorid ausgefuhrt. Die 
Abhangigkeit der Extinktiou des gebildeten Formazans (Pyridin- 
Extrakte) von der Menge aufgetragener Vergleichszucker ist uber 
weite Bereiche linear. Bei dem Coli-Polysaccharid wurden fol- 
geude Zucker qualitativ ermittelt und quantitativ bestimmt : 
Rhamuose, Xylose, Glucose, Galaktose (wenig) und N-Acetyl- 
glucosamin, zusammen 84-89%, davon allein Rhamnose 48-51 %. 
Der Rhamnose-Wert konnte unabhangig durch Bestimmung des 
C-Methyl nach Kuhn-Roth gesichert werden (50.8 % ). AuBer die- 
sen Bausteinen enthalt die Substanz 7-8% Esterphosphat. Der 
hislang unaufgeklarte Rest (5-10% ) scbeiut lipoid-artiger Natur 
zu sein. - Bei andereu Polysacchariden (aus Abortus equi, En- 
teritis BresZau, B. thyphosuni u. a.) wurden im Hydrolysat papier- 
chromatograpbisch schnell wandernde Zucker rnit hoheren Rf- 
Werten als jenen der Methylpentosen, z. T. in erhcblicher Menge, 
aufgefunden; sie scheinen keine Kunstprodukte (etwa durch 
Epimerisieruug) zu sein. Ihre Isolicrung in Substanz ist im Gange. 

Verschiedene Abbauverfahren, vor allem der oxydative Abbau 
einiger Bakterienpolysaccharide rnit H,O,, gestattet die Heraus- 

.arbeitung h o c h w i r  k s a  m e r ,  d i a l  y s a b l e r  B r u c h s  t ii c k e ,  deren 
biologische Eigenschaften geschildert werden. Weitere chemische 
Abwandlungen, z. B. Acylierungen, fuhren zu Produkten mit se- 
lektiveu Reizstoffeigenschaften, welche t h e r a p e u t i s c h  v o n  
I n t e r e s s e  sind. 

Versuche mit W .  Keiderling (Freiburg) und E. Eichenberger 
(Bern) zeigeu, daB die Reizwirkung der Bakterienpolysaccharide 
auf den Organismus offenbar durch primare Bindung an gewisse 
Korperzellen, vermutlich uber eine Veranderung der Z e l l g r e n z -  
f l a c h e n s p a n n u n g ,  zustande kommt. Durch diese Bindung 
werden Zellreizungen verursacht, deren Folgen man z. B. bei lo- 
kaler Reizstoff-Applikation am Tier oder Menschen beobachten 
kann: es kommt zu ,,entzundlichen Prozessen", bei denen u. a. 
durch proteolytische Vorgange korpereigene, s e k u n d a r  e Reiz- 
stoffe entstehen. Diese dirigieren das weitere humorale Ge- 
schehen. Bei den sekundaren Reizstoffen handelt es sich teilweise 
um dialysable Polypeptide, welche Vortr. aus verschiedenem Ma- 
terial isolierte, und die ihrerseits nach parenteraler Applikation am 
Tier und Yenschen Fieber bzw. typische Blutbildveranderungen 
usw. auslosen, ahnlich den von V.  Menkin4) seit Jahren bearbei- 
teten Entzundungsstoffen. So konnten polypeptidische Stoffe aus 
Exudaten und auch aus Urin dargestellt werden, welche beim 
Kaninchen bereits rnit < 10 y/kg iutravenos optimal aktiv sind. 
Ihre Reindarstellung erfordert die Ausarbeituug von Trennver- 
fahren fur Polypeptide, die noch weuig bearbeitet sind. Elek- 
trophoretischc Methoden (mit R. Kickhofen) scheinen besondere 
brauchbar. 

Die weitere Bearbeitung primarcr (bakterieller) und sekundarer 
(endogener) Reizstoffe ha t  nicht nur chemisohes Interesse, son- 
dern vor allem auch medizinisches. Fur eine gezieltere Therapie 
mit Reizstoffen scheinen sich sowohl Bakterienpolysaccharide und 
ihre chemischen Abwandlungsprodukte wie auch relativ nieder- 
moleltulare, reiue (korpereigeue) Polypeptide und Polypeptid- 
derivate zu eignen. W .  [VB 3641 

GDCh-Ortsverband Bielefeld 
am 26. Marz 1952 

H .  T H A L  E R .  Munchen: Dae Farbung von Lebensmatteln und 
zhr Nachwezs. 

Zum Farben von Lebensmitteln wurden fruher Farbdrogen 
(Safran usw.) verwendet. dagegen sind heute uberwiegend kunst- 
liche Farbstoffp im Gebrauch. Dae Farbcn sol1 dem Lebensmittel 
ein angenehmes, die EBlust anregendes AuBere geben, deshalb er- 
scheint die Forderung, die kunstliche Farbung gauz zu unter- 
lassen, zu weit zu gehcn. 

Die Fachkommission zur Bearbeitung des Lebensmittelfarb- 
stoff-Problems des Deutschen Forschungwates hat  in  der Reso- 
lution vom April 1950 sowie der 1. Mitteilung vom 12. Febr. 1951 
eiue Liste von Farbstoffen aufgestellt, die nach eingeheuder Pru- 

0. Liideritz u.  0. WestphQl ebenda Ib,  136 [1952]. 
Natunviss. 37 491 [1950]: 

mas  Publ., Springfield, 111. 1950 .  
4, V .  Menkin:  dewer Concepts of  Inflammation; Charles C. Tho- 
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