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einsetzbare Filterplatte enthalten; auf beide Siebplatten wird 
eine Asbestwollschicht naD aufgesogen und getrocknet: 

Der Gehalt a n  , ,y -Cel lu lose"  und Verunreinigungen er- 
giht sieh aus der Differenz. 

80,6",. 
,3-cellulow . . . . . . . 12,iqo 12,io, 13 ,o 9,, 

Zellfitoff Sulfnt Brom Verd. RN(  
a-ckll"lLw . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 
- ~ ~ l l n l o w  i n i t  Veri n &3?" 4,10/, . 6.Yyo 

@,6% 83,891 

3. Bestimmung der MolekiilgroZje. 
Die Bestimmung der Molekiilgroljen der verschiedenen 

Zellstoffe erfolgte durch Viscositatsniessungen an Aceton- 
liisungen der nitrierten Zellstoffe nach folgendem Schema : 

a) Nitrierung der Cellulose ; 
h) Herstellung der Losungen fur die Viscositatsmessungen 

(Losung der Nitrocellulose in Aceton, Umfallen der Nitro- 
cellulose aus Acetonlosung mit Wasser, Trocknen der um- 
pefallten Nitrocellulose, U'iederaiflosnng der umgefallten 
Nitrocellulose in  Aceton) ; 

c I \iiscositatsmessungen, Berechnung der MolekiilgroRe. 
a )  Nit r ie rung .  Die verschiedenen Zellstoffe wurden zur 

brsseren Tauchfahigkeit erst entfettct, gewaschen, getrocknet, fein 
zerfasert und dann in kleinen Portionen in technische Nitriersaure 
(65,60.0 H,SO,; 24,s yo HNO,; 9.G% U'asser) eingetragen. Nach 
beendeter Nitrierung wurde der Stoffhrei in Eiswasser gegossen, 
abgenutscht und neutral gewaschen. Dann folgte ein Stabili- 
sierungsprozea: 31iial nlit je 400 cm3 Wasser 10 nlin lang aus- 
kochen, zum SchluB 2mal iiiit Jfethylalkohol unter RiickfluR je  
3 h in] Flottenvrrhaltnis 1 : 100 kochen. Nach griindlicher Wasser- 
wasche trocknet nian innerhalh 24 h hei 4.5-55O. Die Aufhewahrurig 
erfolgt Imwolfeucht. 

Uit erhaltenen Nitrocellulose11 waren sehr stabil (Abel- 
Test). Faser uncl Parbe  wurden durch den NitrierprozelJ nicht 
hecinflul3t. Die Tabelle gibt die verschiedenen Nitrierbcdin- 
gungtlri wieder. Zuin Vergleich wurde auch ein Industriezell- 
stoff CSnrlclIiolzzellstoff) herangezogen. 

Einwaagc . . . . .  . . . . I 7,79 g 1 6,81 g I 1,79 g I 1,95 g I 426  g 
Stoffdichte . . . . . . . . (einheitlich f .  samtl. Nitrierungen 1 : G O )  
Nitriertciuperatnr . . (cinheitlich f ,  samtl. Nitrierungen 16-1S0) 
Nitrierzt-it . . . . . . . . (einheitlich f .  sanitl. Nitrierungcn GO luin) 
Stabilisntnr . . . . . . . . (einheitlich f .  sanitl. Nitrierutlgen CH,OH) 
A ~ g A ~ a c h t e  Nitro- 

cellulose . . . . . , . . 11,7  g I 10,l g 2,7 g 2,9 g 6,3 g 
Abel-Test . , , . . . . . . 27 tnin 31 min 34 min 28 nlin 30 min 
Mslichkeit in rllkali 1 2,9% 1 2,1% I 2,7% 1 2,3% I 1.9% 
Stickstoffgehalt') . . . 13.29 96 13.42 yo 13,42 9io 13,15) Yo 13,38 "iC, 

Yncll .~ r~ l r~r l r~~- .~e l~ l i r sDuJ-T~ut i i rmir .  (Kf,iitr,,ll:,ii:,l~.,, niit  . , l f < , i < . k . '  K S O , . )  

1 Analytisch-technische Untersuchungen I 

b) H e r s t e l l u n g  d e r  Losungen f u r  d i e  Viscos i ta t s -  
inessungen.  Etwa 0,l g Nitrocellulose wurden in 40-50 em3 
Aceton durch kraftiges Schiitteln (Schiittelmaschine) in Losung 
gebracht. Die Losungen wurden zentrifugiert und das Zentrifugat 
langsam unter Riihren in Wasser eingegossen. Dabei fallt die 
Nitrocellulose in Form feiner Hautchen aus. Nach dern ilbsaugen 
und Trocknen wurde abermals in Aceton gelost, zentrifugiert uod 
das Zentrifugat cler Viscositatsbestitnmung nnterworfen. 

Saiiitliche Viscositats- 
iiiessungen wurden im OstwaEdschen Capillarviscosimeter bei 
200 vorgenomnien. Verdiinnung erfolgte so lange, bis der Wert  
q.;,,km annahernd konstant war. 

Zum Vergleich sind nachstehend MolekiilgroBe der Nitro- 
cellulosen und  der a-Cellulose-Gehalt fur  die verschiedenen 
Zellstoffe zusaniniengestellt : 

c) V i s c osi t a t s m e  s su n g  en. 

Molekiil- u- 
groRe Cellulose 
39000 
64000 

52 000 

a) Nitrocellulose aus Natronzellstoff . . . . . . . . 72,5 "/o 
1)) Nitrocellulose aus Sulfatzellstoff . . . . . . . . . 83.6 ?" 
c) Nitrocellulose ails verd. HN0,-Zellstoff . . 57000 80,5 "/, 
d) Nitrocellulose aus Chlorzellstoff . . . . . . . . . 74,4 yu 
e )  Nitrocellulose aus ClO,-Zellstoff . . . . . . . . 66000 82,9 "/u 
f )  Nitrocellulose aus Iudustriezellstoff . . . . . 92000 86,5 yo 

d u s  beiclen Faktoren kann man einen niehr oder weniger 
qroDen Abbau feststeilens). lnwieweit der abbau durch den 
-1ufschluB- oder Bleichprozefi zustande gelroninien ist, sei 
rlahingestellt ; denn es kann auch der bereits eingesetzte Abbau 
(lurch die starke Nitriersaiure (65,6% H,SO, und 24,SYi HNO,) 
weitergefiihrt worden sein. Die Zahlen fiir die MolekiilgroBen 
gcben ferner keine Auskunft, o b  nicht e twa Geniische vorliegen. 

Nach den vorliegenden Versuchen ist die (;ewinnung von 
Zellstoff am Sonnenblunien aussichtsreich. Uni ein TTrteil iiber 
(lie technische Rrauchbarkeit des Zellstoffes zu gewiniien, 
iniissen die Versuche in  grofiereni, halbtechnischeni MalJstah 
uncl mit den technischen Bestinmiungsrnethoden ausgefuhrt 
werden. Es sei hierzu erwahnt ,  darj es gelang, aus  Sonnen- 
ldurnenstengeln einen Sulfitzellstoff herzustellen, der unter 
-hiwendung geeigneter Veredelungsverfahreu eine normale 
Erzrugung V O I ~  Viscose-Kunstfasern von haiidelsiiblichtr 
Beschaffenheit gestattet. Ebenso gelang die Herstellung vuii 
hochverdaulirhen Futtermitteln in Form von Zellmehl. 

Herrn Prof. Ur. F .  -4. HerLglein dauke icli fur die An- 
regung und Unterstiitzung der vorstehenden k b e i t .  

Eengeg. 17 April 1940. [A. 80.1 

Die quantitative spektralanalytische Bestimmung von Fluor 
in organischer und anorganischer Substanz 
V o n  D o : .  Dr. li-. P,4 CTL rrnd C H .  K , $ R R E T H  
A t t s  d e t i i  I ~ z s t i l i t i  f i i s  p ~ ~ ~ r r r r n n z e i r ~ i s c I ~ e  u n d  n n g e w a i i d t e  
D i r e k t n r :  Pro j .  U r .  I?. D i e t z e l  

ber den qualitativen spektralanalytischen Pluornachweis u in  der Toxikologie rnit dem Ziele, ein dem Arsenspiegel 
ebenbiirtiges ,,corpus delicti" zu schaffen, berichtete der eine 
von unsi) bereits. Da es uniiioglich ist, unter den iiblichen 
Bedingungen der Praxis ein Emissionsspektrum des Fluors 
zu erhalten, wurde der Weg der Bestimmung einer der Fluor- 
menge aquivalenten Siliciunimenge eingeschlagen. TJnter Be- 
riicksichtigung der hierbei gesamrnelten Erfahrungeii wurde 
an der q u a n t i t a t i v e n  spektralanalytischen Bestimmung des 
Fluors gearbeitet, iiber deren Ergebnisse im folgenden berichtet 
w i d .  

1. Entwicklung von Siliciumtetrafluorid aus  dem fluorid- 
haltigen Untersuchungsrnaterial und ohertreiben des Gases 
in das Absorbens. 

Die Bestimmung des Fluors zerfallt in 2 Phasen:  

') IV. I'aal. ,licw Btschr. 4B,W1 [19:!ii]: F'li:irmtiz. Ziwtrnlhnlle Ihitscblnnd 7% 332 [1038]. 

C h e m i e d e  Y U n i  i 'ers i  ta  t E rl n I ige  ?z 

2 Herstrllung der Elektrode und quantitative spektrograpliische 
- b a l y s e  der dem Fluor aquivalenten Menge Silicium 

Beide Phasen mdten  schrittweise auf Genauigkeit und 
Empfindlichkeit gepriift werden. 

I. E n t w i c k l u n g  \-on S i l i c i u i n t e t r a f l u o r i d  a u s - . d e n i  
f luor id h a1 t i g e n  U n t er s u c  hungsma t e r  ia l  unfl  U b e r  - 

Zuni Austreiben des Fluors aus cler iinalysensubstanz 
wurde eine Apparatur aus Jenaer Glas entwickelt, deren 
Leistungsf ahigkeit nach der von Penfield ?) ausgearbeiteten 
u n d  von Treadaell u. Koch3) modifizierten Methode erproht 
wurde. Das  aus  der Analysensubstanz nlit Kieselsaure und 
Schwefelsaure ausgetriebene Siliciumtetrafluorid wird dabei 
in 50%iger alkoholischer , ges5ttigter Kaliwchloridlosmig 

t r e i b e n  des  G a s e s  i n  das  A b s o r b e n s .  

*) Cheni. Nrnq 39, 170 [ lX i ' ) ]  3 )  Z. ~ n n l p t .  ('hem. U, 4Kl [IWI]. 
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absorbiert und hierbei zu Kieselfluorwasserstoffsaure hydroly- 
siert. Letztere liefert unlosliches Kaliumsilicofluorid unter 
Entstehung einer aquivalenten Menge Chlorwasserstoffsaure, 
die mit Lauge titriert werden kann. Erleichtert wirde die 
-4rbeit durch ein inzwischen Ton Mayrhofer u. Wasitzky4) ver- 
offentlichtes Mikroverfahren, das die Gemahr fiir genaue 
Ergebnisse bot. 

n 

Abb. 1 .  [Apparatur zur Enttvirklung iintl :Absorption yon SiF, 

Die Apparatur besteht nus einrnl birnenformigen, zun1 1%- 
hitzen im Glycerinbad hHngenden Zerstorungskolbchen a voii 
10-15 cn13 Inhalt, in das einerseits das zu einein schliffcerbundenen 
Blasenzahler fiihrende Gaseinleitungsrohr, andererseits ein rnit 
Schliffstopfen versehencr, zur Aufnahnie ~ o i i  Schwefelsaure dienentler 
'rrichter b eingeschniolzen ist. Nach oben fiihrt das Ableitungsrohr 
durch einen kleinen Kiihler k in ein schliffverbunderies Capillar- 
roihrchen zur Absorptionsfliissigkeit in der Vorlage. Der zur Regu- 
lierung des Stickstoffs niit einern langeu Stiel versehene Hahn des 
Blasenzahlers tragt an1 einen Ende der Durchbohrung pine feine 
Kerbe zur genauen Einstellung der Gasgeschwindigkeit. Im  untereti 
Teil des ZerstoruugskBZhclJens befindet sicli ein Porzellansieb, das 
verhindert, dall die sich bei einsetzender Gasentwicklung aufblahende 
und als Pfropfen hochsteigende Substnnz ini oberen Teil des Re- 
aktionsgefafies hangen bleibt und der Einwirkung von Schwefel- 
saure entgehen kann. Die Erfahrung zeigte, daO durch dtn Wider- 
stand des Siebes eine vie1 innigere Ueriihriing von Substanz und 
ungehindert hochsteigeuder Schmefclsaure bewirkt wurdr, so dal3 
die quantitative Zersetzung der vorhaudenen fluoridhaltigen Substanz 
in kurzer Zeit gewahrleistet \mr. 

Die zweimal rechtwinkelig gebogent: I!berleitungscapillare tragt 
ain senkrecht nbf allenden, seitlich gebogeneii Schenkel einen konischen 
Schliff, auf den eine Glasspitze von 20 inin Lange aufgesetzt werden 
kann. Die Innenwand der Glasspitze wird vor jedem Vcrsuch init 
einer diiiiiirn Schicht Paraffin (Schmp. ' 55O) iiberzogen, urn das 
infolge Hydrolyse in der Absorptionsfliissigkeit entsteheride Kiesel- 
saureskelett durch Erwarinen quantitativ lierausbefordern zu 
konnen. Das eine Art pneumatische Wannc clarstellende, 10 cni 
fassende Ahsorptionssystein, in das die Glasspitze ragt, bestelit aus 
einem in der obereii Halfte erweiterten Glasrohrchen vcm 12 c n ~  
Gesaintlange, tragt in der Xitte einen Schliffstopfen niit 4 miii 
Bohrung und erweitert sich aui schmalen unteren Ende unter Frei- 
lassung einer A -formigen Liicke trichterformig, urn die Einfiihrung 
der Glasspitze zu ernioglichen. Aiii oheren, dicken, init Gummi- 
stopfen verschlossenen Ende des Rohrchens befindet sich ein Zuni 
Ansaugen von Fliissigkeit dienendes Mundstiick. Die trichterformige 
iintere offnung des Absorptionssgsteins wird durch eine 25 m u  hohe 
Platinscliale von SO mln Dnir. sbgeschlossen. Zum ffbertreiben des 
Siliciumtetrafluorids wird in zwei Schwefelsaure-Gaswaschflaschen 
entwasserter Bombenstickstoff verwendet, nachdem die Versuchs- 
ergebnisse ein noch sorgfaltigeres Trocknen iiberflussig erscheinen 
1: :13cll 

Zur Analyse wird die gesaiiite Apparatur im Trockenschrank 
30 min auf 135O erhitzt, im Exsiccator abgekiihlt und hierauf das 
Zersetzungskolbchen init Hilfe eines Capillartrichters der Reihe nach 
tnit Analysensubstanz, getrockneteni und gepulverteni Quarzsand 
(pro analysi. Marck), reinsteni getrockneten Seesand, entmassertein 
Kupfersulfat zur Bindung des bei dcr Reaktion entstehenden Wassers 
iwd 3 4  Stiickchen diinnem Eisendraht von je  4 mni 1,ange be.- 

') Yikrocl.cmic 20 [XF. 141, 20 [193(il. 

schickt. Das Verhaltnis von Analvsensubstanz : Quarzsand : Seesand : 
Kupfersulfat sol1 moglichst 1 : 2:  1 : 10 betragen. Das Abwrptions- 
system wird durch Ansaugen am Mundstiick rollstandig niit 50Xiger 
alkoholischer, gesattigter Kaliumchloridlosung gefiillt uiid der in 
der Platinschale befindliche Rest der Losung niit einer Pipette so 
weit nie inoglich abgesaugt. Dann la5t inan aus deni 'I'richter rcl. 
S cni3 reinster, durch Brhitzen und Brkaltenlassen iibrr Pliorphor- 
pentoxyd wasserfrei geinachter Schwefelsaure bis knapp uber d a s  
Porzellansieb zufliellen, heizt das Kolbchen iin Clycerinbad langsanl 
auf 135O an, wahrend man gleichzeitig darauf achtet. daW durch 
'relllperatllrschu-ankiiiigen keine Absoxptionsfliissigkeit in die Capil- 
lare zuriickgesaugt wird. Nach 1/2stiindigem Erhitzen auf 135O leitet 
man nach Erloschen der Flamme bis zuiu volligen Erkalteii des Zer- 
setzungskolbchens (-40 miii) Stickstoff ein (1 Blasels), wohei 
man ab und zu die iin Zersetzungskolhchen liegeuden Drahtstiickchen 
yon aullen her mit eineni Magneten bewegt, urn die an der Glaswancl 
haftenden Gasblaschen abzulosen. Die Ahsorptionslosurig wird dann 
saint aufgesteckter Glasspitze in ein 100-cin3-Erleiinieyerli61bchen 
iibergefiihrt, zur Losung \-on moglicherweise von Kieselsaure 411-  

geschlossener Saure am Riickfluflkiihler kurz zuiii Sietiem erhitzt 
und nach vollstandigem Brkalten und Zugabe ron 3 Tropien l%iger 
Methylrotlosung mit u/loo Calcimuhpdroxydlosung nus einer Fein- 
biirette titriert, die unter LuftausschluO niit der Vorratstlasche ~ c r -  
bunden ist. 

Fiir Calciunifluorid wurdeii folgende ICt-gri~ ni s s e  er- 
halten : 
Gegeben . . . . . . . . . . . . . .  
tiefundeli . . . . . . . . . . . . .  O,M)302 l ) ,mKr> O,iW)1371 Il,INJ!W4 IJ.0' 

Bei diesen Versuchen mit verhaltnisnialjig geringer Ein- 
waage machte sich unangenehm bemerkbar, d d  nach erfolgtein 
Urnschlag des Indicators Methylrot ' o n  Rot nach Orange der 
Farbton langsam wieder nach Rot zuriickging und  der genaue 
ITmschlagspunkt verwischt wurde. Versuche, den Aquivalenz- 
punkt  durch poteiitiometrische Titration zu finden, wareii 
ergebnislos. Daher wurde in  Anbetracht des gesteckteii Zieles, 
die Empfindlichkeit der angewendeten Apparatur kennenzu- 
lernen, das von Urbachs) aiigegebene c o l o r i m e t r i s c  h e  Vrr- 
fahren herangezogen, das auf der quantitativen stuferiphoto- 
irietrischen Answertung der bei Gegenwart von Siliciumver- 
hindungen mit Molybdansaure, Hydrochinon urid Natrinni- 
sulfit entstelienden Blaufarbe beruht. Die fur  tlas Stupho 
notwendige Eichkurve wurde iiiit Hilfe T-on aus Liyu. Natrii 
silicici D.A.B .\'I hergestellten Standardlosungen gewonnen, 
deren Gehalt gravimetrisch kontrolliert wurde. Die Bestim- 
niungen wurden in  beschriebener Weise, nur niit cleiii Fnter-  
schied durchgefiihrt, da13 das entstehende Siliciunitrtrafluorid 
i n  1,5%iger Kalilauge aufgefangen und hydrolysiert wurde. 
In .%nbetraclit der Empfindlichkeit der Uvbachscheii Farb-  
reaktion - schon nacli rnehrstiiidigein Steheii lostc die Kali- 
lauge Spuren Silicat aus  dem Glase - erwies sicii ilie frische 
Zubereitung der Kalilauge vor jedeiii Yersuch sowie der Ersatz 
der Glasspitze durch eine nicht paraffinierte Platinspitze a l s  
zweckmail3ig. Bemerkenswert erscheint, dalj Molyhdans~ure-  
bzw. Hydrochinonlosung schon nach wenigen Tagen eine 
blaugriine bzw. braunliche, sich bei der stuphenphotoruetrischen 
Messung unangenehm bemerkbar machende Farhung an- 
nehmen, so daJj bei einer Versuchsreihe mindestens jedeii 
zweiten Tag eine grobe Nacheichung zu empfehlen ist. Die 
Ergebnisse beweisen die Brauchbarkeit der zur Eiitwicklung 
von Siliciumtetrafluorid dienenden Apparatur : 

Tabelle 1 .  

... 
Il,'O ........... 
(1.10 ........... 
(1,W . . . . . . . . . . .  
0,w . . . . . . . . . . .  
I I,U2*) . . . . . . . . . .  
0,OI'") . . . . . . . . .  
(J.04 . . . . . . . . . . .  

'4 
11; 
s 
4 

1R 
13 

I 
'*) Gerade noch feststcllbir **) NicM mehr fesbtellbai 

Der Fehler betragt im Mittel -1,5%, wobei zu beruck- 
sichtigen ist, daW der Ablesefehler der Trommelwerte a m  
Stupho zuweilen 5 yo ausmachen kann 

0 )  Mikrochemie 14, 189 [19341). 
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U. H e r s t e l l u n g  d e r  E l e k t r o d e  u n d  q u a n t i t a t i . v e  
S p e k t r a l a n a l p s e  d e r  d e m  F l u o r  5qniva- len ten  Menge 

Si l ic ium.  
Die fur die Spektralanalyse zur Gewinnung einer El&- 

trode notwendige Abanderung des Absorptionsystems wurde 
auf Grund der 'Tatsachea) vorgenomen, dalj Siliciumtetra- 
fluorid durch eine Schmelze  v o n  B le ioxyd  absorbiert wird, 
der man zum Zwecke der Temperaturerniedrigng und Ver- 
kleinerung des Ausdehnungskoeffizienten zweckmSig B o r  - 
s a u r e a n h y d r i d  zusetzt. Die als Trager des Siliciutlls opti- 
male Mischung von 10 % Bleioxyd (p. a .  Merck) und 90% 
Borsaureanhydrid (reinst) besitzt einen Schmelzpunkt von 
530° und erstarrt beirn Erkalten zu einem homogenen, das 
Silicium in gleichmBfiiger Verteilung enthaltenden Glase von 
bernsteingelber Firbung. F+ die Wahl gerade dieser Trager- 
substanz fur Silicium - PbO-B,O, - waren die Fordemngen : 
homogene Verteilung des Siliciums, Bestiindigkeit der Elek- 
trode und Linienarmut des Spektrums der Tragersubstanz 
mal3gebend. 

Zur Prufung des quantitativen Verlaufs der Absorption VOII 

Siliciumtetrafluorid durch PbO-B,O, wurde die. Glasspitze der 
i!berleitungscapillare der Apparatur gegen ein 4 cm langes, 3 rnm 
ciickes Platinrohrchen ausgetauscht, das in die in einem konischen 
Platinkcher von 5 cmSInhalt befindliche Schmelze von 1 g PbO-B,O, 
eintauchte. Die Schmelze wurde mit Hilfe eines Mikroljremers 
wahrend des Versuchs bei -560° gehalten. 

Nach Absorption des aus der Analysensubstanz ausge- 
triebenen Siliciumtetrafluorids wurde die erhartete Glasmasse 
spektralanalytisch untersucht und zunachst Erfassungsgrenze 
und Grenzkonzentration von Silicium in der Tragersubstanz 
sowie die optimalen Bedingungen zur Aufnahme des Spektrums 
festgestellt. Benutzt wurde ein Quarzspektrograph von Leiss 
mit der in der Ernissionsspektralanalyse ublichen h o r d n u n g  
nach Scheibe. Die mit Elektroden verschiedenartigen Materials 
und verschiedenartigster Form erzeugten Funkenspektren 
zeigten trotz starker Steigerung von Kapazitat und spiiter 
Selbstinduktion in der Funkenadage bei Konzentrationen von 
0,01-0,1% SiO, iiberraschenderweise gar keine oder nur 
Bul3erst schwache Siliciumlinien. Da der Gmnd hierfiir nur 
im *angel der zum Verdampfen des Siliciums aus der Trager- 
substanz notwendigen Temperatur erblickt werden konnte, 
wurden die weiteren Versuche init dem elektrischen Bogen 
bei 5 A und 35 V ausgefiihrt. Die Erfahrung lehrte, da13 die 
zunschst verwendeten Metallelektroden aus Kupfer, Eisen 
und Messing in Anbetracht der starken, vom Lichtbogen ent- 
wickelten Wiitsne und der dadurch bedingten raschen Ab- 
nutzung nicht geeignet sind. Trotz mehrfacher Hinweise in 
der Literatux auf die Umoglichkeit, vollkoxnmen reine Spektral- 
kohlen zu erhalten, wurden Versuche mit S p e k t r a l k o h l e  
(Dnrr. 5 mm) der Firma Gebr. Ruhstrat, Gijttingen, gemacht, 
nachdem eine spektrographische Untersuchung auf Si bei 
einer Stromstarke von 5 A und einer Belichtungszeit von 
G mitl aul3er den nicht storenden Magnesiumlinien 2852. 2803 
und 2795.5 A und Bor 2497 a als Verunreinigung nur die 
schwache, die Ergebnisse nicht beeinflussende Siliciumlinie 
2881,6 A ergeben hatte. 

Die Herstellung der Elektroden erfolgt durch Abschneiden 
2 cm langer Stiicke der 20 cm langen Kohlenstabe, in deren eines 
Ende mit dem Metallbohrer von 2,3 mm Dicke eiu 7 mm tiefes Loch 
gebohrt wird. In diese offnung wird ein aus der erstarrten silicium- 
haltigen Schmelze hergestelltes Glasstabchen eingefiihrt. Die Her- 
stellung des Glasstabchens erfolgt durch AusgieBen einer Kohleform 
mit der noch fliissigen Schmelze. Die Kohleform besteht aus zwei 
mit Gummiband zusammengehaltenen Halften eines Hohlzylinders, 
die man durch Bohren der Spektralkohle auf 2,3 mm Dmr. 
und darauffolgenden Langsschnitt erhalt. Beini Schmelzen und 
GieBen der PbO-B,O,-hfischung darf die Schmelze nicht an die 
AuBenwand des Platintiegels gelangen, da durch die Gasflanlme das 
Bleioxyd leicht reduziert und der Tiegel beschadigt werden kann. 
Die mit diesen Elektroden angestellten Versuche machten infolge des 
fraktionierten Verdampfens des Siliciums aus dem Glase das restlose 
Verflammen des Glases erforderlich. Der Elektrodenabstand wurde 
indirekt geregelt durch Binhaltung einer Stromstarke von 5 A und 
einer Spannungvon35 V. Elektrodeund SubstanzbesaDengleicheOber- 
flache und gleiches Gewicht, die Kathoden-Gegenelektrode aus Kohle 
besal3 den doppelten Dgchmesser. Urn ein moglichst gleichmal3iges 
Abbrennen des Bogens zu gewahrleisten, wurde dieser zuerst 40 9 

init 1 A betrieben und dam gleichzeitig mit der Exponierung der 
photographischen Platte (graph. Platte A, Perutz, Miinchen) auf 
5 A gesteigert. Bei Glasstabchen von 0.15-0,2 g Gewicht dauert 
das Verdampfen 4,5-6 min, eine Zeit, die zur richtigen Belichtung 
geniigt. Die yon Mankopff') beobachtete Erscheinung, dal3 dicht 
vor" der Kathode eine Verst5rkung der Atomlinien erfolgt, deren 
Intensitat konstanter als die des .Bogeninnern ist, wurde insofern 
ausgeniitzt, als diese ,,Glimmschicht" direkt auf den Spalt abgebildet 
nurde. Dadurch sowie durch den iiber den Elektroden befindlichen 
Abzug konnte auch der Selbstumkehr der Linien, d. h. der Ab- 
sorption durch den eigenen Dampfmantel, begegnet werden. 

Die Auswertung der photographischen Platte mit dem 
Zeissschen Spektrallinienphotometer erfolgte durch Vergleich 
der Schwarzung (Skalenteile 2) einer Siliciurnlinie (z. B. 
2881,G) mit der eines anderen, immer in gleicher Menge h 
Grundstoff enthaltenen Elements, hier Blei, dessen Linie 
2873 A (=  G) sich als am brauchbarsten erwiesen hat. Der 

1 Skalenteile 2 Logarithmus heider Schwarzungsgrade (log . Skalenteile 

ergibt die Punkte auf der Abscisse, der Logarithmus des Prozttnt- 
gehalts des zu untersuchenden Stoffes (log. %-Geh. a n  2) 
die der Ordinate. Auch das Mdverfahren unter Benutzung 
der Linienbreite, angegeben von Gerlach u. Rollwagens), hat  
sich bei Linie 2873 A bewahrt, wobei mit Hilfe des Spektral- 
linienphotometers der Anfang und das Ende der Linien- 
schwarzung festgestellt wird. Die Breite der Linie la& sich 
an der in l/loo mtn eingeteilten Mel3trommel ablesen, wahrend 
die Ordinatenwerte durch den Logarithmus des Quotienten 
aus Bandbreite (in mm) und Schwarzung der Siliciumlinie 
(gemessen in Skalenteilen) gegeben werden. Die Beriick- 
sichtigung der Untergrundschwarzung, von Schontage) wegen 
unterschiedlicher PlattenschwtZrzung empfohlen, erfolgte dmch 
Einstellung des Untergrunds dicht links oder rechts der zu 
messenden Linie mit dem Photometer vor jeder Messung 
und Fixierung des Galvanometerausschlags mit Hilfe der 
Rlende auf einen bestimmten Skalenwert (z. B. 500). 

Die Identifizierung und Ausmessung der einzelnen Spektral- 
linien bei der Betrachtung im Spektrallinienphotometer wurde da- 
durch wesentlich erleichtert, daB von einem Eisen-Kohle-Spektrum 
und darunter genau einem Kohle-Silicium-Spektrum eine negative 
Platte hergestellt und die Projektion der beiden Spektren im Pro- 
jektor auf 10 Streifen Photopagier (4%. 18, extra hart) photogra- 
phiert wurde. Das Papier war zuvor in der Dunkelkammer in Wasser 
eingeweicht und wieder getrocknet worden, damit sich die Lange des 
Papiers durch das Entwickeln nicht mehr anderte. Diese 10 Kopien 
ergaben aneinandergeklebt das Spektrum in genau der gleichen 
VergroBerung (-2Ofach), wie es im Projektor erschien. Sine einmalige 
Ausmessung nach den1 Atlas typischer Spektren von Eder u. Vczlenta 
geniigte, um von nun an jede Linie in Kiirze zu finden und gleich- 
zeitig ihre Lange festzustellen. 

Die Empf i n  d l  ic h k ei t des spektrographischen Siliciuni- 
nachweises in PbO-B,O,-Glas wurde durch Herstellung einer 
Reihe von Schmelzen mit gestaffeltem SO,-Gehalt nach- 
gewiesen. So konnte ein Gehalt von 0,0050,0 Silicium noch 
quantitativ festgestellt werden; das sind bei einem Stabchen- 
gewicht von etwa 0,15 g 10 y Siliciuxn entsprechend 13 y 
Fluor bei einer Fehlermoglichkeit von 15-20%. Unter Aus- 
wertung der gesammelten Erfahrungen wurden schliefilich 
Analysen ausgefiihrt, bei denen die PbO-B ,O,-Schmelze 
denselben Gehalt an  SiO, aufwies wie andere Schmelzen, 
deren Siliciumgehalt durch Absorption des nach Zersetzung 
gewonnenen und iibergetriebenen Siliciumtetrafluorids erhalten 
worden war. Die von den beiden Schelzesorten,  die tho- 
retisch die gleichen Mengen Silicium enthielten, gemachten 
spektrographischen Aufnahmen mufiten durch Berechnung 
gefundene, einander deckende Kurvenpunkte ergeben. Nach 
Gleichung: 

2 CaF, + SiO, + 2 H,SO, = 2 CaSO, + SiF, + 2 H,O 

entspricht 1 Mol SiF, 2 Mol CaF,. Zersetzt man also 0,002043 g 
CaF,, so entspricht dies 0,000367 g Silicium. Wird diese 
Menge Siliciuin in Form von Siliciumtetrafluorid 1,0640 g 
PbO-B ,O,-Schmelze zugefiihrt, so besitzt letztere eine Kon- 
zentration von 0,0345 yo Silicium (Schmelze I). Die gleiche 
Konzentration erhalt man durch Auflosen von 0,946mg 
Kieselsaure (H,SiO,) = 0,342 mg Silicium in 0,99956 g 
PbO-B,O,-Schmelze (Schmelze 11). Das Ergebnis der 
7 2. Physik 76, 397 C19321; 88, 161 [19331. 
b ,  Saturaiss. 25,-570 [W371. ') Dim. T. H. Miinchen [19%]. 
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spektrographischen Auswertung ist aus Tab. 2 zu ersehen. 
woraus sich ergibt, da8 beide Punkte ziemlich genau auf- 
einander liegen, da ja der Abstand auf der dbscisse (Loga- 
rithmus des Silicium-Prozentgehalts) bei beiden gleich ist . 

Tabelle 2. 

log Bi/PIi I Pb 2873.i Si 2R81,6A I 
I I I 

Schmelze I . , . . _  . _ .  , . _ .  4,5 xn 0,29004 
Wunelze I1 . . . . . . . . . . .  0,29226 
Echmelze I11 . . . . . . . . . .  
Schmelze IT' . . . . . . . . . . .  

Bei einer Wiederholung dieses Versuches mit einer noch 
geringeren Einwaage (0,00124 g CaF, entsprechend 0.22 mg 
Silicium auf 0,9632 g PbO-B,O,-Schmelze, also einer Kon- 
zentration von 0.023% Silicium = Schmelze 111) wurden in1 
Vergleich mit einer Schmelze IV, die den gleichen Silicium- 
gehalt aufwies (0,235 mg Silicium entsprechend 0,655 mg 
H,SiO, / 1,023 g PbO-B,O,-Schmelze), auch recht gute Er- 
gebnisse erzielt (s. Tab. 2, I11 u. I V  ). 

Vorbereitung und AufschluLi von fluorhaltiger orga ni - 
scher Substanz (Fleisch, Mehl, Teigwaren) vor dem Uber- 
treiben des Siliciumtetrafluorids erfolgt in iiblicher, aus der 
Literatur ersichtlicher Weise. Einyey. 20. Juli 1940. L.4. 84.1 

Beitragssahlung 1941 Nach S a t z l l  unserer Satzung istder Beitragfurdas neueGeschaftsjahrin denMonaten 
November und Dezember fallig. damit die Lieferung der Zeitschrift rechtzeitig ver- 

anlaBt werden kann. W i r  bitten deshalb, nunmehr die Zahlung des Beitrages, dessen Hohe aus der nachstehend abgedruckten 
Staffel enichtlich ist, unter Selbsteinstufung mittels der beigelegten Zahlkarte auf unser Postscheckkonto Berlin 78853 vorzunehmen. 
BEITRAGSSTAFFEL: Gruppe I Stellungslose u. Mitglieder mit monatl. Bruttoberufseinkornmen bis zu RM 180,- RM 12.- 

Gruppe II Mitglieder rnit uber R M  180,- bis RM 300,- monatl. Bruttoberufseinkornmen RM 18,- 
F"rrlud.Mitgl. undf~rdieG;up-  Gruppe 111 Mitglieder mit uber R M  300,- bis RM 420,- monatl. Bruttoberufseinkornmen RM 24,- 
pen t und ii tritt be1 Liefeerung Gruppe IV Mitgiieder mit uber R M  420,- bis RM 520,- monatl. Bruttoberufseinkommen RM 36,- 
Zurch,og yon RM 6,- zu den Gruppe V Mitglieder mit uber R M  520,- bis R M  1000,- monatl. Bruttoberufseinkomrnen RM 42,- 

Studentische Mitglieder ................................................. RM 6,- 
Fordernde Mitglieder (Firmen): Grundbeitrag R M  50,- zusatzlich je R M  10,- fur jeden im W e r k  tatigen Chemiker. Fur wissen- 

schaftliche Institute, Ruhestandler, Altmitglieder usw. gelten die bisherigen festen Beitragssatze. 
Wir bitten, die Zahlung einer Spende fur die Chemiker-Kriegshilfe in HBhe von mindestens der Jahres- 

beitrages nicht zu vergessen. 
Wir benutzen diese Gelegenheit, unseren Mitgliedern, vor allem auch denen, die unter den Fahnen stehen, fur das 

der ,.Chemirchen Fobrik" ein 

nebenrtehenden Beitragrriitzen Gruppe VI Mitglieder mit mehr als R M  1000,- monatl. Bruttoberufseinkommen . . . . . .  RM 48,- 

kommende Jahr herzliche Wunsche zu ubermitteln. 
Verein Deutscher Chemiker E. V. im NS-Bund Deutscher Technik 

D i e  Gesc h aftsstel le. 

Prof. Dr. H.  Dingler ,  Miinchen, wurde beauftragt, in der h-atur- 
wissenschaftlichen Fakultat der Universitat Miinchen die Geschichte 

?ERSONAL- UND HOCHSCHULN&CHRlCHTRN 

Geburtstag. Hon. Prof. Dr. F. H a y  d u c k ,  Berlin, friiherer 
Ordinarius fur Technologie der Garungsgewerbe an der Landwirt- 
schaftlichen Hochschule Berlin, Vorstandsniitglied der Berliner 
Xindl-Brauerei A.-G.,  feierte am 2. Dezeiuber seinen 60. Geburtstaa. 
- Prof. Dr. F. S c h u c h t ,  Berlin, enier. Ordinarius fur Geologie und 
Bodenkunde an der Universitat Berlin, Vorsitzender der Deutschen 
Bodenkundlichen Gesellschaft und Prasident der Internationalen 
Bodenkundlicheu Gesellschaft, feierte ani 26. November seinen 
70. Geburtstag. 

Verllehen. Prnf. Dr. 0. H a h n .  Direktor des Kaiser Wilhelm- 
Instituts fur Chemir, Berlin-Dahlem, das Xriegsverdienstkreuz 

der Naturwissenschaften in Vorlesimgen und ubungen zu vertreten. 
Dr. H.  K o p p ,  Betriebsleiter der Vasenol-Werke Dr. Arthur 

Kopp X.-G., Leipzig, wurde Zuni Leiter des Fachamtes Cheniie in 
dcr Deutschen Arbeitsfront bestellt. 

Gestorben. Dr. H. Losner ,  Friedrichroda, Mitbegrunder und 
in den ersten Jahren Schriftfiihrer des Bezirksvereins Kurhessen des 
VDCh, Mitglied des VDCh seit 1918, am 24. Oktoher im Alter voii 

Ausland . 76  Jahren. 

Prof. Dr. hl. Samec2), Universitat Laihach (Ljubl- 
jana, Jugoslawien), zuin Mitglied der Leopoldina i,n Halle. 
? I  \gl. d i r w  Zsscllr. 58, 219 Il'JJo] 11. 51: G8ti L19381. 

Ernannt .  

Berlin-Dahlem, das Xnegsverdienstkreuz 11. Xlasse. 

Ernannt. Prof. Dr. .%. F r y ,  Direktor des Instituts fiir 
U'ehrmetallurgie an der T. H. Berlin und Leiter der Abteilung 
Metallkunde an der Chemisch-Technischen Reichsanstalt, zum 
Dekan der Wehrtechnischen Fakultat der T. H. als NachfoIger 
von General K. Becker'). - Prof. Dr. R .  P u m m e r e r ,  Erlangen, 
Vorstand des Chemischen Laboratoriums der Universitat, zum 
Mitglied der Bayerischen Akademie der Wisseuscliaften in 
Miinchen. 

das den Ruf unserer Firma begriindete, Herr 

August Kiinkler 
Chemiker 

im Alter von 82 Jahren. 
Wir werden den Wert seiner Personlichkeit fur unser 
Haus und seine Pionierarbeit fur die chemisch-tech- 
nische und Lederpflege-Industrie nicht vergessen. 

GUTTALINFABRIK 
F. K i i n k l e r  Nachf. 

Bensheiru a. d. BergstraDe. 

Am 9. November 194.0 verschied im Karl-Olga- 
Krankenhaus in Stuttgart unser IangjMger Betriebs- 
fiibrer, Herr Direktor 

Dr. phil. Albrecht Krell 
In1 Jahre 1908 in die  Scheideanstalt eingetreten und 
seit 1909 im Werk Rheinfelden tatig, war er ron 1926 
an technischer Leiter und ab 1933 Werksleiter desselben. 

Sein Name ist fur iiiimer mit einer Zeit schonster 
Entwicklung unseres Werkes. das er mit groDter 
Umsicht und Pflichttreue leitete, verhunden. Mit  
restloser Hingabe widmete er sich den gestellten 
Aufgaben. Das Wohl seiner Gefolgschaft und die 
Schaffung und Starkung echtei Betriebsgemeinschaft 
lag ihiii alle Zeit am Herzen. 

Wir merden stets in Treue und Dankbarkeit seiner 
Redenken. 

Werk Rheinfelden 
der Deliteehen Gold- und Silber-Seheideanstalt 

vormals Roessler 
Frankfurt am Main 
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