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Analytisch-technische Untersuchungen

Kaliumbestimmung auf flammenphotometrischem Wege*)

Von Dr. E. RAUTERBERG und E. KNIPPENBERG

Deutsches Kalisyndikat, Landwivtschaftliche Versuchsstation Berlin-Lichierfelde

ei der flammenspektralanalytischen Bestimmung des

Kaliums wird gewshnlich die Intensitat der violetten
Kaliumlinien 4044,2 und 4047,2 gemessen. Die Schwarzungs-
dichte, die sie in einer bestimmten Zeit in der lichtempfindlichen
Schicht einer Photoplatte pragen, wird mit solchen von Losungen
bekannter K-Konzentrationen verglichen. Bei dieser Art der
Lichtintensitatsmessung sind aber Fehler von 4109 oft
nicht zu vermeiden, und der Umweg tiber die Photoplatte ist
auBlerordentlich zeitraubend.

Es hat nicht an Versuchen gefehlt, einmal die Licht-
intensitat direkt auf visuellem oder elektrischem Wege zu
photometrieren und zum anderen Mal die groflen Lichtverluste
im Spektrographen oder Monochromator durch Anwendung
selektierender Lichtfilter herabzusetzen. Das Eliminieren
bestimmter Linien aus dem Flammenspektrum durch Farb-
filter ist in den meisten Faillen, wegen der groflen Breite solcher
Filter, dulerst unvollstindig, und man wird, wenu eine voll-
stindige Trennung der Linien angestrebt wird, nicht auf die
Anwendung eines Spektrographen oder Monochromators ver-
zichten koénnen. Im vorliegenden Fall liegt allerdings die zu
messende Spektrallinie so giinstig, daB hier ein Farbfilter
mit Erfolg angewendet werden konnte, zumal die in der Nihe
liegenden Linien, die von dem Filter nicht oder zum Teil
absorbiert werden, in dem zu untersuchenden Material nur
in ganz geringen Mengen oder gar nicht vorkommen.

Vor einiger Zeit ist von den beiden Firmen Carl Zeiss,
Jena, und Siemens & Halske A.-G., Berlin, das Kalium- und
Phosphorsiaure-Mefligerat mnach Schuhknechi-Waibel heraus-
gebracht worden, das nach folgendem Prinzip arbeitet:

Die Losungen, deren XKaliumgehalt bestimmt werden soll,
werden mittels eines abgeinderten Lundégdrdh-Zerstiubers vernebelt
und in dieser Form einer Acetylenflamme zugefithrt. Aus dem
Flammenspektrum wird die rote Xaliumdublette (7664,9 und
7669,0 A.) herausgefiltert und die Energie dieser Linie direkt iiber
eine Cidsium-Photozelle gemessen. Die Durchldssigkeit des Licht-
filters RG 8 beginnt bei 7000 A.

Dieses Gerat wurde von uns auf seine Melgenanigkeit,
Konstanz und Betriebssicherheit gepriift. Wir stellten fest,
dafB die Analysenwerte oft Schwankungen von 59, und mehr
erreichen kénnen. Die Apparatur ist zwar zur Bestimmung
des Kaliums in Neubauer-Pflanzenasche und waBrigen kalk-
armen Bodenausziigen zu verwenden; sie mu@} aber unbedingt
da abgelehnt werden, wo zur quantitativen Analyse des Kaliums
bisher nur die Perchloratmethode zulissig ist, d. h. ein Ana-
lysenfehler von 0,39, nicht iiberschritten werden darfl).

Im folgenden sollen zunachst die einzelnen ¥ehler der
Apparatur aufgezeigt und einige Beobachtungen mitgeteilt
werden, die insgesamt den oben erwahnten Fehler ausmachen.

Die verwendeten I1stufigen Druckminderer sind nicht in
der Lage, den Arbeitsdruck fiir Acetylen und Prefluft konstant
zu halten. Nach wenigen Messungen sinkt der Prefluftdruck um
etwa 1/;o atii ab, desgl. der Acetylendruck um ~2 mm Wassersiule.
Diese Druckschwankungen ziehen getrennt schon einen Fehler von
0,59 nach sich.

Der Zerstduber, mit der wichtigste Teil der Apparatur,
hat verschiedene Mingel. Sein Wirkungsgrad ist zu klein, die

*) Die Methode wird fiir den speziellen Gebrauch der Landwirtschaftlichen Versuchs-
stationen in der Zeitschrift ,,Bodenkunde und Pilanzenernéihrung* vert{fentlicht.
1) Vgl. Schuhknecht, diese Ztschr, 50, 200 [1937].

Ausbeute an ,,prallfesten’’ Nebeln ist gering. Diese geringe Leistung
macht sich besonders bei Bodenlosungen, die nur eine &dulerst
geringe K-Konzentration aufweisen, unangenehm bemerkbar. Es
miissen schon sehr empfindliche Spiegelgalvanometer verwendet
werden, wenn man iiberhaupt noch Unterschiede feststellen will.
Wie beim Lundegirdh-Zerstiuber wird anch hier die nicht vernebelte
und zum Ansaugrohr zuriickflielende Versuchslésung immer wieder
aufs neue zerstiubt, Durch Verdunstung steigt dabei die Xon-
zentration innerhalb 1 min um 1—29% an. Das Siubern des Zer-
stdubers nach jeder Analyse ist ldstig und verlingert die Zeitdauer
der Analyse unndtig.

Fione versteckte Fehlerquelle liegt auch in der Anordunung
der Acetylendiise. Diese ragt etwa 2 cm in das Brennerrohr
hinein und wird von den an dieser Stelle eintretenden Fliissigkeits-
nebeln umspiilt. Trotz des ausstrémenden Acetylens kriecht bei
der gewihlten Anordnung die an der Diise sich niederschlagende
Salzlgsung in die Offnung hinein und kristallisiert in feinster Ver-
teilung auns. Dabel kommt es selten zu einer vollstindigen Ver-
stopfung. Die feinen Salzkrusten konnen sogar nach einiger Zeit
wieder ausgestoBen werden, und der anfingliche Diisenquerschnitt
ist wiederhergestellt. Der MeBiehler, der durch die dauernde Ande-
rung der Acetylenmenge hervorgerufen wird, kann je nach dem
Abstand der Kontrollmessungen bis zun 5% und in krassen Fillen,
die aber an der starken Verdnderung der Acetylenflamme zu er-
kenmen sind, bis zu 209%, betragen.

Die bei der Schuhknecht-Waibel-Apparatur verwendete Photo-
zelle ist eine mit Edelgas gefiillte Spezial-Prefler-Zelle. Sie liefert
sehr starke Photostréme (5000—10000-10—%° A/m.I.), zeigt aber
die bekannten Erholungs- und Ermiidungserscheinungen, die bei
gasgefiillten Zellen héufiger beobachtet werden und z. B. von
Kortim?), Heyes u. a. beschrieben sind. Die Stirke dieser Empfind-
lichkeitsianderung richtet sich weniger nach der angelegten Saug-
spannung, als vielmehr nach der Stirke der Belichtung pro Fldchen-
einheit.

Versuche, eine bessere Konstanz der Zelle durch Vorbelichtung
oder ,,GewShnung'* an einen bestimmten Lichtintensititsbereich
zn erzielen, verliefen ergebnmislos. In Tab.I ‘ist die Ermiidungs-
und Erholungsstirke einer der vier vom uns untersuchten Zellen
dieser Type wiedergegeben.

Tabelle 1, Beliehtung der Photozelle mit konst. Lichtquelle.
Zeitangabe | Ausschlag Zeitangabe Ausschlag
in min in mm Bemerkungen in min in mm Bemerkungen
0 760 35 789
(23 ;55(5) 40 737
45 -736 Ununter-
10 748 Ununter- 50 735 brochen
15 746 belichtet 55 733 bellchtet
20 745 60 732
25 743 85 731
30 740 70 758 Zelle 5 min
verdunkelt

In Tab. 2 sind die Analysendifferenzen zu erkennen, mit denen
man bei sonst einwandfreien Bedingungen rechnen muf, wenn man
innerhalb eines XKonzentrationsbereichs von 20—90 mg X,0 in
100 cm? arbeitet und die oben erwidhnte Edelgaszelle verwendet.

Die Lésungen wurden pausenlos durchgemessen ufid die
Vergleiche stets auf die vorausgegangene Standardmessung gleicher
Konzentration bezogen., Es darf nicht iibersehen werden, daf der
Zwischenraum bis zur Wiederholung einer Xonzentration nur
7 abgestufte Messungen einschlieBt und bei der meist iiblichen
Kontrolle nach jeder 10.-—20. Versuchslésung der mégliche Fehler
noch gréfer wird. AuBerdem wird die Photozelle bei der Art der
Messung, also bei gleichbleibendem Xonzentrationsthythmus, an

%) Vgl. diese Ztschr. 52, 687 [1939], 68, 183 [1940).

Tabelle 2. Werte gemesseu mit der Schubknecht-Waibel-Apparatur

Galvano- Galvano- . Galvano- : Galvano- .
mg K0 in Zeitangabe meter- Zeit- meter- Differenz Zeit- meter- Differenz Zeit- meter- Differenz
100 cm® ausgchlag | angabe ausf-ﬁ]ag mg K,0 | % K0 angabe eusschlag mg K0 | % E.0 angabe | ausschlag mg E,0 o K0

mm mm mm ? 70
90 1016 376 11% 363 5,0 5,8 11 357 3,2 3,6 11%* 354 1,4 1,6
80 104¢ 350 1100 344 2,1 2,6 11% 336 3.1 3,9 114 333 1,2 1,5
70 10 321 11% 318 1,1 1,6 11% 811 2,5 3,6 1142 308 1,2 1,7
60 100 203 111 200 1,0 1,7 11%° 286 1,3 2,2 114 283 1,0 1,7
50 10%¢ 263 1116 260 0,9 1,8 11 256 1,2 2,4 1140 254 0,6 1,2
40 10°¢ 229 11 226 0,8 2,0 11% 223 0,8 2,0 114 222 0.3 0,8
30 119 189 1180 187 0,4 1.3 1138 185 0.4 1,3 1150 183 0,4 1,3
20 110 140 11% 139 — — 1187 137 — — 114 136 — -
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eine mittlere Lichtstirke gewShnt. Man darf also bei der Betrachtung
der letzten Zahlenreihen in Tab. 2 nicht zu dem Trugschlufl kommen,
daB der Fehler mit fortschreitender MeBdauer immer kleiner wird
und nachher ganz vernachlissigt werden kann, Im Gegenteil kann
die hier aufgezeichnete héchste Differenz von. 59, iiberschritten
werden, wenn z. B. nach einer Reihe von Ldsungen mit hoher
Konzentration solche mit bedeutend niedrigerer gemessen werden
und umgekehrt. Die Erholungs- und Ermiidungserscheinungen der
Photozelle, wie sie in Tab.1 gezeigt werden, kommen dann voll
und ganz zur Auswirkung.

Um die bisher erwihnten Fehler der Schuhknechi-Waibel-
Apparatur auszumerzen, haben wir folgende Anderungen
und Verbesserungen vorgenommet:

Zur Reduzierung der Prefluft- und Acetylen-Flaschen-
drucke verwenden ‘wir 2stufige Druckminderer, die nach
einigen Minuten Temperaturausgleich eine Feineinstellung
sowie absolute Gleichhaltung des eingesteliten Niederdruckes
bei verianderlichem Hochdruck gestatten.

Brenner

| Schurz
martel

Acetylen

Ausiall fir
() dberschissrge
Luf?

Verbessertes Gerdt fiir XK-Bestimmung.

Die neune Zerstiuberform ist aus vorstehender Ab-
bildung ersichtlich; die Vorteile gegeniiber dem alten Zer-
stduber bestehen darin, daf} er nicht mehr nach jeder Analyse
gereinigt werden mul}. Er reinigt sich selbsttéatig, da nur frische
Losung von aullen angesaugt wird. Der nicht vernebelte Teil
flieBt durch das Syphonrohr am Boden desZerstdubers ab. Ferner
wurde iiber der Zerstiuberdiise eine Glaskugel von 2—3 mm
Drm. angebracht. Sie hat die Aufgabe, den Fliissigkeitsstrahl
so zu steuern, dafl er gleichmaBig um die Kugel herumgezogen
uund dabei sehr fein verteilt wird. Die Nebelbildung wird
dadurch selir stark begiinstigt, uid die Galvanometerausschlige
liegen, insbes. bei Loésungen mit geringer K-Konzentration,
um das fiinffache héher, als man sie mit einem gew&hnlichen
Zerstauber erhalten hitte. Gleichzeitig wird durch die Kugel
der Luftstrom geglittet, was ein bedeutend ruhigeres Brennen
der Flamme zur Folge hat.

Der Zerstauber besteht aus 2 Teilen, der Glocke und der
Zerstauberanordnung, die durch einen Schliff verbunden
werden. Die Fliissigkeitsdiise ist auswechselbar; der jeweils
verwendete Diisenquerschnitt bestimunt die Durchlaufs-
geschwindigkeit der Lésung.

Um bei dem gegebenen Querschnitt der Luftdiise auch
mit héherem Druck verdiisen zu koénnen, ohne der Flamme
zu viel Luft zuzufithren, wurde eine der 3 Tuben an der
Kugel zwischen Brenner und Zerstiuber mit einem verjiingten

Glasrohr versehen, dessen Verjiingung sich nach dem an-
gewendeten Luftdruck richtet. Durch diesen AuslaB kann
der iiberschiissige Luft-Nebel-Strom entweichen.

Die Acetylendiise wurde zum Schutz gegen die Salz-
nebel mit einem Glasmantel umgeben (siehe Abbildung).
Die oben erwihnten Acetylendruckdifferenzen und die damit
verbundenen MeQfehler wurden danach nicht mehr beobachtet.

Im Hinblick auf die oftmals geringe K-Konzentration
in Bodenlésungen konnte die Empfindlichkeit des Gerites
noch dadurch gesteigert werden, dal statt des runden ein
spaltféormiger Brennerkopf verwendet wurde. Die Spalt-
offnung steht parallel zur optischen Achse der Apparatur,
so dal} die Flammentiefe von der Photozelle aus gesehen ver-
grofert und damit auch die Empfindlichkeit gesteigert wird.

Die Edelgaszelle (T 125, Infram-Leipzig) wurde gegen eine
Caesium-Vakuum-Zelle der Firma Carl Zeiss, Jena, aus-
gewechselt. Sie erfiillte die gestellten Bedingungen restlos.
Obwohl die Zelle mit 3 verschiedenen Belichtungsstarken
jeweils 1 h belastet wurde, konnten keine nachteiligen Er-
scheinungen beobachtet werden. Sie ist allerdings im Gegen-
satz zu der Edelgaszelle bedeutend unempfindlicher. Die
Flammenfarbung von 0,1 mg X,0 in 100 cm3 erzeugt einen
Photostrom, der nur von einem Spiegelgalvanometer gemessen
werden kann, das mindestens eine Empfindlichkeit von
0,26-10~*A/mm bei einem Skalenabstand von 1,5 m besitzt.

Die bisher aufgezihlten Verbesserungen der Apparatur
ermoglichen eine genaue Kaliumbestimmung. In Tab. 3 sind
einige MeBreihen aufgezeichnet, bei denen die héchste Ab-
weichung vom Mittelwert 0,59, betriagt. Dieser Fehler
entsteht durch die Forméinderung der Flamme und kann
durch Parallelmessungen noch verkleinert werden.

Bei der flammenphotometrischen Bestimmung des Kaliums
sind aber noch folgende Einfliisse physikalischer und chemischer
Art zu beriicksichtigen. Das zu analysierende Material enthielt
in der Hauptsache auller Kalium auch noch Na, Ca und Mg.
Das anfangs erwihnte selektierende Lichtfilter hat auch
fiir Na und Ca noch eine geringe Durchlassigkeit. 200 mg Na,O
und CaO in 100 cm?® Loésung tauschen einen K,0-Gehalt von
0,18 bzw. 0,7 mg vor. In Verbindung mit Kalium wird ihr
EinfluB noch verstirkt. Bei einem Komnzentrationsverhiltnis
von 10 K zu 150 Na bzw. 10 K zu 150 Ca wurde eineErhéhung
der K-Werte gegeniiber reinen K-Lésungen von 7 bzw. 109,
festgestellt.

Die Totalsalzmenge der Versuchslésungen muf in besonders
krassen Fillen bei der Herstellung der Vergleichslgsung be-
riicksichtigt werden. 20 mg X,O in einer 2 n-NH,(Cl-Lésung,
verglichen mit reiner X,0-Losung, ergab eine Differenz von
209%,; dieselbe K-Menge in p/,, NH,(Cl eine solche von 19,.
Das gleiche gilt fiir saure Losungen. Von den Siuren HCI,
H,S0, und HNO, zeigt HCl die starkste Depression.

Das begleitende Amnijon bestimmt ebenfalls die Stirke
der K-Fmission. Bei einer Konzentration von 100 mg K,0
in 100 cm?® ist das Verhiltnis von Cl':S0,”:NO, :HPO,":
CH,COO' = 100:100,9:100,7:101:101.

Von groflem EinfluB ist auch die Temperaturdifferenz
von Vergleichslésung und Versuchsldsung. Fine Ab-
weichung von der Temperatur 20° um 6° nach oben ergibt
einen Fehler von + 2,59, und um 6° nach unten einen solchen
von —1,99%,.

Unter Beriicksichtigung aller bisher aufgezdhlten Fehler-
moglichkeiten wurden 35 Kalisalze verschiedener Zusammen-
setzung auf flammenphotometrischem Wege analysiert.

Tabelle 3. Werte gemessen mit der verbesserten Apparatur; die Losungen wurden pavsenlos gemessen

MelBreihe I | MeBreihe IE . MeBreihe ITT : MeQreihe IV ; MeBreihe V .
mg K0 in Galvano- Galvano- Differenz Galvano-~ Differenz Galvapo- Ditferenz Galvano- Ditferenz
100 cm® meterausschl, | meter: meter hl meterausschl meterausschl.

mm mm mg K,0 | % K,0 mm mg K0 | % K0 mm mg K;0 | % K, 0 mm mg K,0 % K,0
100 430 431 +0,1 -+0.1 431 +0,1 +0,1 430 —0,3 —0.3 432 +0.4 +0,4
90 404 403 —0,2 —0,23 44 +0,2 +0,23 403 —0,2 —0,28 403 —0,2 —0,28
80 477 477 +0 +0 477 +0 +0 476 +0,4 +0,5 478 +0,4 +0,5
70 450 450 —0,1 —0,14 451 +0,2 +0.29 449 —0,1 —0,14 451 +0.2 +0,29
60 418 417 —0,2 —0.33 417 —0,2 —0,33 418 +0,1 +0,17 418 +0,1 +0,17
50 334 384 —0,1 ~0,20 884 —0,1 —0,20 384 —0,1 —0.20 385 +0,2 +0,40
40 348 347 —0,05 —0,13 347 —0,05 —0,13 347 —0,05 —0,13 347 —0,05 —0,13
30 804 304 +0,16 +0.53 803 —0.04 —0,13 303 —0,04 —0,13 303 —0,04 —0,13
20 254 253 ,00 —0,45 253 —0,09 —0,45 254 +0,06 -+0,30 254 +0,06 +0,30
10 185 184 — — - 184 — — 184 — — 184 — —

Angewandte Chemie
§3.Jahrg.1940. Nr.41]42



Versammlungsberichte

Tabelle 4.
K0 %
Nr. Balzart X0t X80, MgOl, MgS0, CaB0, NaCl Perchlorat Flammen-
Methode photometr.,
1 | Oarnsllit, Bismarckshall .. 17,3 = 13,1 17,4 ~ 3,0 31,8 11,0 11,1
2 | Carnallit, Wintershall .... 25,2 — 30,8 0,6 — 8,0 16,0 15,9
3 | Bohrprobe, Schacht Borth 23,4 — 1,6 58,5 0,1 6,5 14,8 14,8
4 | Kainit, Ronnenberg...... 23,8 — 0,2 27,4 _ 42,8 15,1 15,1
5 { Kainit, Salzdetfurth . 20,9 — 9,6 5,9 1,1 50,7 13.3 13.3
6 | Kainit, Bismarckshall 21,8 — — 1,4 ~14,0 62,4 13.8 13,9
7 | Kainit, Niedersachsen 22,8 — —_ 0,8 ~2,0 73,3 14,4 14,7
8 | Kainit, Elsall ........ . 16,1 — . 5—38% CaCO, und Ton 10,2 10.3
9 | 20er Dlingesalz, Bleicberode 34,5 —_ 1,0 —_ ~ 21,0 41,5 21,9 21,8
10 | 20er Diingesalz, RoBleben .. 28,2 4,8 —_ 14,9 ~7,0 41,4 20,5 20,5
11 | 20er Diingesalz, Bergmannssegen 35,2 — 0,3 16,5 0,5 44,1 22,1 22,3
12 | 40er Diingesalz, Rufiland ...... 67,3 — 0,3 — 0.8 30,7 42,4 42,4
13 | 40er Diingesalz, Siegfried-S.. 62,5 2,6 — 9.8 0,1 21,7 40,9 40,9
14 | 40er Diingesalz, Siegfried-S 62,8 5,8 — 12,6 01 15,4 42,1 42,1
15 | 40er Diingesalz, Sollstedt ... 85,0 — 1,0 0.2 9,0 24,5 41,2 41,2
16 | 40er Dlingesalz, Salzdetfurth.. 67,56 — 2,0 1,0 0,5 26,5 42,7 42,8
17 | 40er Diingesalz, Wintershall ................ 60,7 — 3,3 8,4 2,0 21,2 38,4 38,4
18 | 80er Chlorkalium, Totes Meer. 81.4 — 06,05 0,04 — 18,0 51,2 51,2
19 | 80er Ohlorkalium, Polen ..........ccviuvnns 87.0 — 0,6 0,1 Spur 11,3 55,1 55,1
20 | 80er Chlorkalium, Friedrichsha. 80,2 0,7 — 1,3 0,2 16,7 51,0 50,9
21 | 80er Chiorkalium, Hapsa ..... 80.9 — — 4,5 2,9 10,1 50,9 50,9
22 | Chlorkalium aus Melasse ... 82,7 14,7 1,2% K,CO, 0,6 61,2 61,2
23 | 90er Chlorkalium, Salzdetfurth 92,1 — 1,1 0.6 Spur 4,5 58,3 58,1
24 | 95er Ohlorkalium, Bleicherode............... 96,8 — 0,04 0,09 1,7 0.9 61,3 61,2
25 | Troma Chlorkalium, USA. .......ccoevvnunnn 04,5 Bpur — —_ —_ 2,6 59.9 60,0
26 | 95er Chlorkalium, USA. (geblt) ............. 95,7 —_ —_ 0,1 0,1 3,5 60,7 60,6
27 | 95er Chlorkalium, Totes Meer............... 96,2 — - — 0,05 0,9 62,3 62,2
28 | 9Qer Sulfat, Frankreich...........co0ceeutn 1,3 88,5 0,9% KXHSO, 3.3 49,1 49,3
20 | O0er Sulfat, Polen ......coiieneieraniiinin. — 94,6 — Spur 2,9 - 51,2 51,5
380 { 90er Bulfat, Stalfurt ...............coceiials 2,4 89,2 0,1 5,0 0,7 0,5 49,6 49,7
81 { Melasge-Kaliumsulfat ..............ccovvenusn — 97,9 0,7 K,C0,/0,6 Na,8O, 0,4 53,5 53,6
32 | Kalimagnesia, Polen ...........cc.cvineennnn. — 36,5 Spur 50, 8,0 2,7 19.8 19,6
83 | Kalimagnesia, Hattorf...................... ‘1,9 51,8 _— 37,8 1,0 0.8 29,0 29,3
34 | Kalimagnesia, Heiligenroda ................. 4,7 45,2 — 30,3 15,0 0,5 27,6 27,8
35 | Kalimagnesia, Stafurt ........ooiviiiiiiiiiiiiniiiiiias 1,9 52,4 — 30,7 5,0 0,4 29,4 20,6

10 g Diingesalz wurden in 20 em3® HCI und 200 cm?® Wasser
gelést und anf 500 cm?® aufgefiillt. Von dieser Ldsung werden 20 cm?
auf 250 cm3® verdiinnt. In dieser Verdiinnung, die in 100 cm?
160 mg Salz enthielt, wurde der K ,0-Gehalt flammenphotometrisch
bestimmt. Bestehen die Salze in der Hauptsache aus Chloriden,.
wird als Vergleichslésung ebenfalls das Chlorid genommen usw. In
diesem Palle wird die in der reinen KCIl-Vergleichslésung an
160 mg fehlende Salzmenge aus einer Ldsung ergédnzt, die aus

1/, NH,C1 und ?/, NaCl besteht. Ebenso wird eine entsprechende
Menge Salzsiure zugegeben. In Kalisalzwerken wird man sich die
Vergleichslgsungen vorteilhaft aus den Standardmustern herstellen.

Tab. 4 bringt eine Gegeniiberstellung der auf diese Weise
ermittelten K-Werte mit der gravimetrischen Perchlorat-
methode. Ihre Ubereinstimmung ist gut.

Eingeg. 30. Juli 1940. [A. 90.]

VERSAMMLUNGSBERICHTE

Deutsche Keramische Gesellschaft e. V.
Sédchsische Bezirksgruppe. Sitzung in MeiBen am 6. Juli 1940.
Vorsitzender: Dr.-Ing. H. Lehmann, Dresden.

Hauptthema:
Staub in der Industrie der Steine und Erden.

Dr. H. Lehmann, Dresden: Allgemeiner Uberblick.

Jeder Kampf gegen Staub und Schmutz darf nicht mit der
Frage beginnen: ,,Wie kann ich den Staub beseitigen®, sondern
,,Wie kann ich die Entstehung des Staubes verhindern. Da dies
durch technologisch bedingte Tatsachen nicht immer mdéglich ist,
mull die weitere Fragestellung lauten: ,,Wie kann ich den Staub an
der Stelle seiner Entstehung weitestgehend unschiddlich machen®,

Sorgt man z. B. in Dreherei und Giellerei in der keramischen
Industrie dafiir, daB die feuchten Abfille nicht erst am FuBboden
zum Trocknen kommen und zertreten werden, so ist bereits eine
groBe Staubquelle beseitigt. In der Natursteinindustrie kann man
durch Benutzung von Hartinetallbohrschneiden die Entstehung eines
groberen Bohrkleins bewirken und dariiber hinaus noch den Bohr-
prozeB rationeller und wirtschaftlicher gestalten.

In der Zementindustrie ist die Frage der Staubbekdmpfung und
Staubriickgewinnung von groter wirtschaftlicher Bodeutung, Nach
Angaben Anselms!) betrug der Staubabfall im Jahre 1938 bei einer
Produktion von 15 Mill. t in der Zementindustrie 14%, = 2,1 Mill. t.
Von diesen 2,1 Mill. t wurden 1938 erst 1,6 Mill. t zuriickgewonnen,
wihrend beim derzeitigen Stand der Technik annehmbar noch
weitere 290000 t zuriickgewinnbar seien.

Neben der Entwicklung der technischen Hilfsmittel zur vor-
bildlichen Betriebsgestaltung, die noch keineswegs als abgeschlossen
zu betrachten ist, ist eine individuelle und sorgfiltige gesundheitliche
Betrenung, wie sie nur durch das in der Entwicklung befindliche
Betriebsarztwesen gewdhrleistet wird, fiir Staubbetriebe von ent-
scheidender Bedeutung.

) Zement 28, 15, 80 [1939].

Angewandte Chemte
83.Jakrg. 1940. Nr.£1]42

Dipl.-Ing. HaB, Deutsches Forschungsinstitut fiir Steine und
Erden, Kothen: Erkennung und Bekdmpfung des Staubes in der
keramischen Industrie.

Feinster Staub, der sich dutch seine unbegrenzte Schwebe-
fahigkeit dauernd in der Luft befindet, kann nur durch genaue
Messungen ermittelt werden.

1. Beim gravimetrischen Verfahren saugt man eine ge-
messene Luftmenge durch ein dichtes Papierfilter, das vor und nach
dem Versuch sorgfiltig getrocknet und gewogen wird. Ein brauch-
bares Gerit ist von Jétten?) gebaut worden. Als MaB fiir die Ge-
fahrlichkeit der Staubluft erhdlt man den Staubgehalt in mg/m?®.
2. Das Konimeter der Firma Carl Zeiss, Jena, dient zur Messung
kleiner Luftmengen (2,5 oder 5 cm?®%. Der Staubgehalt der zu
prifenden Luftmenge, der in Teilchen/cm? angegeben wird, wird
an eine Glasplatte, die mit einer diinnen Klebstoffschicht bestrichen
ist, abgegeben und mikroskopisch ausgezihlt. Parallelmessungen
sind no6tig. Es eignet sich besonders gut fiir Serienmessungen.
3. Das Tyndallometer der Firma Leitz in Wetzlar ist ebenfalls
fiir Reihenmessungen geeignet. Man benutzt die bekannte Er-
scheinung, daf} ein Staubchen, das von einem Lichtstrahl getroffen
wird, aufleuchtet. Je grofer der Staubgehalt der Luft ist, desto
groBer ist die Stdrke des Aufleuchtens, und dies ist dann ein MaB-
stab fiir den Staubgehalt der Luft.

Das Deutsche Forschungsinstitut fiir Steine und Erden in
Kothen hat 1939 und 1940 in sichsischen keramischen Betrieben
eine groBe Anzahl Staubmessungen durchgefiihrt; auf Grund der
gewonnenen zahlenmiBigen FErgebnisse konnte man u. U. daran
denken, eine sog. Staub-Kennzahl fiir Staubbetriebe zu schaffen.

Bei weiteren Versuchen des Forschungsinstitutes in Gemein-
schaft mit der Firma Villeroy & Boch in Dresden wurden 3 ver-
schiedene Spezialstaubsauger ausprobiert; Saugléistung und
Aufnalimefdhigkeit der groflen und mittleren Typen sind durchaus
ausreichend, auch iiber langere Zeitrdume werden starke Belastungen
ertragen, ohne dafl die Saugkraft merklich nachlaflt. Der Kraft-
verbrauch betrigt 2—7 PS.

Bei den Staubmasken betrigt der Wirkungsgrad der Hoch-
leistungsfilter, die Bei der in der Industrie der Steire und Erden
iiblichen Silicosegefahr nur in Frage kommen, praktisch fast 1009,.

b Bericﬂty tiber die Arbeitstagung ,,Fragen der Entstehung und Verhiitung der Siliéose“,
Bochum, 8.—10. Nov. 19384, 8. 12.
%) Vgl. Ohem Fabrik ?, 456 [1984], 10, 187 [1937].
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