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mit 5 ccm einer gesättigten alkoholischen Pikrin¬

säurelösung. Es wurden 100 ccm Lösung für jede

Bestimmung angewandt. Die große Wasserlöslich¬

keit des Pikrates erschwerte die Bestimmung. Trock¬

nung des Pikrates: 1 Stunde bei 120°C.

In untenstehender Tabelle werden die Resultate

zusammengestellt. %Na gibt die im Harz anfäng¬
lich vorhandene Stickstoffmenge an; %Ng zeigt den

Stickstoffgehalt der Hydrolysatlösung, welcher durch

Kjehldahlbestimmungen der filtrierten Hydrolysat-

Tabelle 30

Harzmenge

g
%Na %Ng "/ H %p

Zersp.

t°C

Schmp
t°C

0,1248 44,2 32,7 74,0 78,8 230-235 303

0,2174 44,2 41,7 94,5 154,2 220-225 300

0,3146 44,2 41,8 94,5 227,5 225-230 300

lösung erhalten wurde; %Hg stellt die gelöste Harz¬

menge, welche mit Hilfe von %Na und %Ng durch

die Formel %Hg = %Ng (100) errechnet wurde,

dar; %P ist das Gewicht des erhaltenen Pikrates, auf

dasjenige der Anfangsharzmenge bezogen. Von den

Pikraten sind in der Tabelle der Zersetzungs- und

Schmelzpunkt angegeben.
Aus den Hydrolysierungsversuchen geht hervor,

daß eine quantitative Bestimmung des im Melamin-

formaldehydharz enthaltenen Stickstoffes nach der

Pikrinsäuremethode nur unter ganz genau bestimm¬

ten Bedingungen möglich ist.

Zusammenfassung

1. Es wurden die verschiedenen quantitativen
Methoden für die Analyse von mit Carbamid- und

Melaminharzen imprägnierten Cellulosefasern be¬

sprochen.

Melaminharz + Farbstoff + stickstofffreie Appretur + Cellulosefaser

Saure Hydrolyse

(verdünnte Schwefelsäure)

Hydrocellulose
+

Farbstoff
Formaldehyd

Aufschluß mit konzentrierter warmer Schwefelsäure

(Kjehldal)

(NH4)2S04

Harzfreie, von seiner Appre¬

tur befreite, gefärbte oder (je
nach der Farbstoffart) unge¬

färbte Cellulosefaser

Mittelwertverfahren

I I
Melaminharzmenge

Hydrolyse mit Wasser bei hoher Temperatur

Formaldehyd (nur ein Teil

der ganzen Formaldehyd-

menge)

Spuren von leichtflüchtigen
Aminen

Wasserlösliche Celluloseanteile, Methylolmelamine, Melamin, Formaldehyd (Zucker), Farbstoff (je nach der Farbstoffart),

stickstofffreie Appretur (auch Stärke usw.), Spuren von leichtflüchtigen Aminen und Ammoniumsalzen, Katalysator

AbziehmethodeI (Gewichtsdifferenz)

Gesamte Appretmenge + evtl. Farbstoff + Gewebeverluste

Fig. 8

45



2. Für die Ermittlung des Carbamid- oder Mel-

aminharzes von damit behandelten Baumwoll- und

Zellwollgeweben (also Cellulosefaser!) wurde, beru¬

hend auf Stickstoff- und Formaldehydbestimmung,
eine Annäherungsformel (s. S. 15 und S. 23) gefunden
und eine Annäherungsmethode entwickelt (s. S. 28)
und überprüft.

3. Die aufgestellte Methode erlaubt die Kunst¬

harzbestimmung von ausgerüsteten, gefärbten oder

ungefärbten Geweben, welche keinen anderen stick¬

stoffhaltigen Apprêt, außer einer der genannten

Kunstharzsorten, enthalten.

4. Es wurde versucht, das Melaminharz mit Hilfe

von Wasser zu hydrolysieren. Dabei hydrolysierte
man das reine Melaminharz mit Wasser vom pH

ca. 6,6 bei einer Temperatur von 174°C. Die Hydro-

lysatlösung wurde qualitativ untersucht; dabei

konnte man nur eine spurenweise Bildung von

flüchtigen aliphatischen Aminen und von Ammon-

salzen beobachten; ein Zeichen dafür, daß das Mel-

amingerüst im Harz noch vollständig unverändert

enthalten ist. Die Pikrate bestätigen diesen Befund.

5. Es wurde versucht, den Melamingehalt einer

durch Hydrolyse mit Wasser des Melaminharzes er¬

haltenen Hydrolysatlösung mittels Pikratfällung an¬

zugeben.
Diese Bestimmung ist nur unter festgelegten Ar¬

beitsbedingungen möglich. Sie hat auch nur für eine

begrenzte Menge Gültigkeit, da die Hydrolyse des

Harzes unter gleichen Arbeitsbedingungen : d. h.

unter gleichem pH-Wert des Wassers, gleicher Tem¬

peratur und Zeit, gleichen Wassermengen und glei¬
chem Harz, von dessen Mengen abhängig ist.
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