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Antimonbestimmung im Hartblei. 
Von Dr. H. BECKHANN, Hagen i. IfT. 

(Eingeg. d. 13. 4. 1907.) 

Zur Bestimmung des Sntimongehaltes iin Hart- 
blei sind eine Reihe von Methoden vorgeschlagen 
nnd zum Teil auch im praktischen Gebrauch, mit 
denen es moglich ist, in der Giel3erel selbst die h a -  
lyse vom Nichtchemiker vornehmen zu lassen. um 
\erh2ltnismaDig oft und leicht den Gehalt der Le- 
gierung und damit ihre Harte 711 kontrollieren. Die 
Methoden beruhen teils auf der Bestimmung des 
spezifischen Gewichts, teils auf vereinfachten che- 
mischen Analysen, auf Bestimmung des elektrischen 
Widerstandes, der HLirte USW. 

Diese Methodei haben zumeist leicht ersicht- 
liche Fehlerquellcn oder aber sie sind zu zeitraubend. 
Ihe drei Forderungen, die man an eine solche Xe- 
thode stellen muB, da13 sie njmlich gestattet, mit 
ihrer Hilfe so schnetl und so einfach als m6glich bei 
hinreichender Genauigkeit zu arbeiten, sind darum 
meist nicht alle drei geniigend erfiillt. 

Die im folgenden vorgeschlagene Xethode 
durfte m oh1 diesen Redingungen am besten und ~011- 
auf gendgend entsprechen. 

Bekanntlich verandert sich die Temperntur der 
Erstarrung einer Legierung je nach ihrer Zusanimcn- 
setzung. Bei den belden Komponenten Blei und 
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Antimon verliiuft diese Ynderung nach vorstehen- 
der Kurve dw , j ,  da0 der Erstarrungspunkt, wenn 
inan von reinert Weichblei ausgeht, zunlichst um 
so tiefer liegt, je groBer dcr Antimongehalt ist, und 
zwar bis zu einem Antimongehalt von 1 3 O 6 ,  von da 
ab steigt die Kurve wieder an. 

Da nun das in der Technik'meist gebrauchliche 
Hartblei einen Bntimongehalt von unter 1 3 O ; ,  hat', 
so genugt es, wenn zunichst der erste Teil der Kurve 
in Betraoht gezogen wird. 

Es ist nun beim Hartblei dieser Zusammenset- 
zung moglich, den Erstxrrungspunkt schnell nnd 
hinreichend genau mit, eineni geeigneten Thermo- 
meter zu bestimmen, ohne daB es dazu besonderer 
Ubung und Geschicklichkeit bediirfte. Hat man 
aber die Erstarrungstemperatur ermittelt, so ist, 
damit, wie bemerkt, auch der Prozent,gehalt leicht 
gefunden, wenn man eine Knrve besit>zt, aus der 
die dbhangigkeit beider Werte voneinander zu ent- 
nehmen ist. Dazu laBt sich nun allerdings die oben 
angegebene Kurve nicht besonders bequem be- 
nutzen, und zwar aus folgendeni Qrunde. 

Die Werte fur die Temperaturen sind in der 
Weise gewonnen, daB das Thermometer bir znr 

Kuppe des Fadens, wie bei allen exakten Tempera- 
turmessungen eingetaucht wird. Wollte man das 
aher bei den gewohnlichen Messungen in der GieBerei 
tun, so wiirde sich eine Reihe Unbequemlichkeiten 
ergeben, wie z. B. Verschmutzen des Thermometer- 
rohres durch erstarrtes Blei, dazu miiBte auch das 
GefaB, in dem die Untersuchung vorgenommen 
wird, sehr unhandlich hoch und die Bleimenge,' die 
zur Untersuchung notig ist, ziemlich groW genommen 
werden. Taucht man indessen das Thermometer 
nur wenige Zenbimeter tief ein, so ergeben sich Ab- 
weichungen, von etwa 10 gegeniiber den richtigen 
Werten der Kurve. Es ist also dann notig, fur eine 
geringere Eintauchtiefe eine neue Kurve zu ziehen, 
die natiirlich praktisch parallel mit der richtigen 
verlluft. Um nun fur den gewohnlichen Gebrauch 
die Xessung noch einfacher zu machen, sind beson- 
dere Thermometer angefertigt, bei denen links von 
den Capillaren die gewijhnlichen Gradzahlen, 
rechts die zugehorigen Prozentzahlen aufgetragen 
sind, die ersteren zum Unterschied schwarz, die Pro- 
zente rot. Wie aus der Kurve ersichtlich ist, ha t  
man pro 104 etwa 7,5" zur Verfiigung; es lassen 
sich a h r  bei einer Einteilung an der Prozent- 
skala in l/,o-Prozente diese noch bequem ablesen, 
wenn allerdings auch die Genauigkeit der Messung 
im allgemeinen etwas geringer ist. Die Bestimmung 
des Prozentgehaltes mit einem derart angefertigten 
Thermometer geschieht nun einfach in der Weise, 
dail man dasselbe in das fliissige Blei einige Zenti- 
meter tief eintaucht und nun abwartet, bis das Blei 
zu erstarren beginnt; dann liest man direkt an der 
Kiippe des Quecksilberfadens ab, wieviel Prozente 
,Intinion das Hartblei enthilt,. 

Die Zeit der beginnenden Erstarrung ist sehr 
einfach mit geniigender Genauigkeit zu erkennen; 
die Bleikrystalle bilden sich dann in groRer Menge, 
das Mct,all wird deutlich dickfliissig, breiig, und an 
dcr Wand dea GefaRes bildet sich ein Rand von me- 
tallischein Ulei. Natiirlich ist es zu empfehlen, wah- 
rend der Messung das Thermometer in dem fliissigen 
Blei hin und her zu bewegen oder sonst gut umzu- 
riihren. Fur die Messung geniigt unter UmstLnden 
ein kleiner Yorzellantiegel voll Hartblei, wenn sich 
fiir gewohnlich auch wohl groBere GefaBe, GieB- 
loffel oder dgl. empfehlen. Die Messung selbst ist 
sehr rasch ausgefiihrt. Bei einiger cbung laBt sie 
sich in meniger ads 5 Minuten machen. nas benutzte 
Thermometer mu6 allerdings von aehr guter Kon- 
struktion und aus Jcnaer Glas hcrgestcllt sein; dann 
la& es sich aber auch bei nur einiger Vorsicht beim 
Eintauchen und Hanticren ohne vie1 Gefahr des 
Zerbrechens sehr lange benutzen. Nach der Messung 
streift man das anhaftende Blei, solange es warm und 
breiig ist', ab. 

Derartige Thcrmonietcr sind seit etwa 11/, Jahren 
bei der Akkumulatorenfabrik - Aktiengesellschaft 
dauernd im Gebrauch und obwohl sie fortlaufend 
in den verschiedenen Betrieben auch von Meistern 
znr Kontrolle der GieRtopfe benutzt werden, ist 
Bruch eines Thermometers doch verhaltnismaRig 
sehr selten. 

Es sei noch darauf hingewiesen, daIj die Ther- 
mometer aus praktischen Griinden nur von 0% bis 
10°b geteilt' sind, einmal, weil die Kurve, wie aus 
der Skizze hervorgeht', bei 13% einen Knick hat), 
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so daB man also z. B. ails den Thermometer- 
messungen nicht wiirde entscheiden konnen, oh 
z. B. im Hartblei 12 oder 14"h $ntinion ent- 
halten sind; dann aber anch laat sich bei 
hoherprozentigen Legierungcn, also niit etv-a 20 
oder 30y; Antimon, nur sehr schwer der Erstarrungs- 
punkt genau bestimmen. lrberhaupt ist die Be- 
stimmungdieses Punktes um so leichter und genauer, 
je niedriger der Prozentgehalt ist. Will man aber 
fur hohere Legierungen den Antimongehalt be- 
stirnmen, so tut man das am einfachsten in der 
Weise, daW inan das Hartblei mit best'immten 
Teilen Weichblei mischt und dann den Prozent- 
gehalt der Nischung mit dem Thermometer be- 
stimmt. 

Einenwesentlichen i'orteil hat diese Neth ode noel] 
vor wohl allen anderen, namlich daU hier die lastige 
Storung der Saigerung in Wegfall kommt. Itekannt- 
lich bilden sich beim Erstarren des Hartbleies anti- 
monreichere und -armere Partien an versehiedenen 
Stellen des GuWstuckes; nimmt man abrr an dem 
erstarrten Hartblei irgend welche Antirnonbestim- 
mungen vor, so lauft man Gefahr, Stellen zu unter- 
suchen, die niehr oder weniger Antimon cnthalten, 
als dem wirklichen Mittel entspricht. na bei der 
Thermometermethode zur Zeit der Alcssung die 
Saigerung noch nicht eingetreten ist, so benutzt, 
man stets fur die Probe das gleichmabig gemischte 
Hartblei, entsprechend dem wirklichen rnittleren 
Antimongehalt. Auch Bildung von Hohlraumen 
und dergleichen, wie sie sonst z. B. bei Benutzung 
des spezifischen Gewichtes fiir die Bntimonbestim- 
mung storend sein konnen, ist hier natiirlich ver- 
mieden. Was die Genauigkeit anbetrifft, so ist diese, 
wie erwahnt, bei klcinen Proxentgehalten sehr groI3, 
bei grolleren etwas geringer; sie wird nlit wachsen- 
dem Antimongehalt von 0,l auf etwa 0,4q/, fallen, 
so daB man also bei lo"/, Antimon etwa mit 
0,476 Differenz zu rechnen hat,te. Dic Differenz 
ist aber verliiltnismii0ig gering, so daB sie fur 
alle praktischen Messungen zu vernachlassigen 
ist,  zumal ja auch sogar fur die gewohnliche 
chemische Analyse die Gefahr eines Fehlers stets 
in der Saigerung liegt. 

Ich glaube darum, daW diese Methode, nachdem 
sie sich, wie erwkhnt, bereits langere Zeit im prak- 
tischen Betriebe bewahrt hat, bei gediegcner Aus- 
fuhrung der Thermometer, eine sehr bequeme Re- 
stimmung fur die Praxis bietet. 

Thermometer fur den genannten Zweck, deren 
Herstellung iibrigens geschutzt ist, werden in vor- 
zuglicher Ausfuhrung von der Spezialfirma Dr. 
Siebert bt Kuhn in Kassel geliefert und sind von 
dort jederzeit, in beliebiger Anzahl zu beziehen. 
Die Instrumente werden simtlich einzeln vom Verf. 
in bezug auf die Prozentskala geeicht, ehe die 
Teilung angebracht wird. Eventuell lassen sicli 
natiirlich auch fur einige andere leichtschniel- 
zende Legierungen Lhnliche Thermonict er her- 
stellen. 

H a g c n i. \I7., 12./4. 1907. 

Verfahren zur Zugutemachung von 
zinkhaltigem Gut rnit  Zinkhiitten= 

riickstgnden. 

Yon G. STOI ,~F .N- \~~~I ,D-PL~~~T~.  

Die Verarbeitung der sich bei der Gcwinnung 
des Zinks in Muffeln oder Retorten ansammelnden 
Ruckstande ist bis jetzt noch nicht in befriedigen- 
der Weise gelungen, obschon sie einesteils dadurch 
wertvoll sind, daf3 sie noch Zink, welches bis jetzt 
verloren ging, und andererseits unausgenutzten 
Brennstoff enthalten. Es verursachte im Gegenteil 
die Beseitigung dieser Riickstande erhebliche 
Kosten, Bei der bisherigen Bearbeitung zinkhal- 
tigen Gutes auf Zinkoxyd sind. immer Zuschlage an 
Brennstoff, Kalkstein usm. erforderlich gewesen, 
die ebenfalls erhebliche Beschaffungskosten ver- 
ursachen. 

Man hat aiich Vorschlage gemacht, zinkisches 
Gut und Riickstande von der Zinkgewinnung ge- 
meinsam zu verhiitten, olme daB sich jedoch greif- 
bare Vorteile ergeben hatten, weil man immer noch 
Brennstoff und  andera-eitige Zuschkge zu dein Ge- 
niisch der zu verarbcitenden Stoffe zusetzte. 

Das Wesen der vorliegenden Erfindung des 
Verf. besteht darin, zinkhaltiges Gut ( welches sich 
z. B. wegen des geringen Zinkgehaltes nicht mehr 
zur Verarbeitung auf Zink eignct) in Verbindung 
mit Zinkhiittenriickstanden nutzbar zu machen, 
indem man diese beiden Stoffe ohne weitero Zu- 
schlage an Brennstoff USIV. in einem Fortschaufe- 
lungsofen erhitzt. Bei dem allmahlichen Vorriicken 
der Stoffe zur Warmequelle findet eine Reduktion 
des Zinkoxydes unter gleichzeitiger Entwicklung 
von Zinkdiimpfen statt, welch letztere sich dann 
in der hinteren Ofenregion wiedcr zu Zinkoxyd 
oxydieren. 

Die den Ofen verlassenden zinkoxydhaltigen 
Gase und Dampfe konnen nach Belieben enttveder 
gleich auf verunreinigtes hochprozentiges Zinkoxyd 
zur Gewinnung von Zink oder, falls das zinkhaltige 
Gut wertvollere Netallc enthalt, zur Gewinnung 
dieser nnd handelsfertigen ZinkweiBes, in zweckent- 
sprechender Weise niedergeschlagen werden. 

Die durch das Verfahren erzielten Vorteile lie- 
gen aber nicht nur in den bereits angedeuteten 
Ersparnissen, sondern noch wesentlich darin, daB 
die zur Zinkgewinnung dienende Arbeit und Zeit 
bedeutend verringert werden kiinnen. Tahrend es 
bis jetzt notig war, bei der Zinkgewinnung niog- 
lichst vie1 Zink aus den Rohstoffen auszutreiben, 
weil der darin verbleibende Rest an Zink verloren 
ging, und weil demgernaa vie1 Zeit und Brennstoff 
auf die Redukt,ionsarbeit verwendet werden mubte, 
kannes, wenndieZ i n k h  ii t t e n  r ii c k s t n d e 
nach dem vorliegenden Verfahren f u r s i c h a 1 - 
1 e i n bequem aufgearbeitet werden, nicht mehr 
darauf ankommen, ob etwas mehr oder weniger Zink 
in den Ruckstanden verbleibt. 

Da in den Zinkhiitten die H a u p t reduktion 
auf Zink in etwa zwei Drittel der bisher ublichen 
drbeitszeit, vollendet ist und diese daher urn ein 
Dritt'el verkurzt werden kann , erreicht man bei 
Anwendung des Verfahrens folgende Vorteile : 


