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Grossfeld: Filtration von Bariumsulfat usw. bei der Gewichtsanalyse.

Aufsatzteil. ]
30. Jahrgang 1917.

Arnold iibersieht, daB die (noch durch Expansion stark ab-
gekiihlte) Prefluft die Flamme enorm a bkiihlt; man kann also
die Temperaturdiskussion nur dann auf die S ch o o p sche Anord-
nung iibertragen, wenn man die ganz auflerordentliche Temperatur-
erniedrigung in der gekiililten ¥lamme beriicksichtigt. Dann werden
aber die Bedenken wegen der Dissoziation des Wasserdampfes in
der Flamme hinféllig. Das Verhiltnis der Gase (z. B. Sauerstoff und
Wasserstoff) ist derart geregelt, daB man mit einem groBen Uber-
schuB von Brenngas (Leuchtgas oder Wasserstoff) arbeitet, es be-
steht demnach im Flammeninnern ein Uberschuf von reduzierendem
Gase, das z. T. in der &uBeren Flammenhiille bei Berithrung mit der
Prefluft verbrennen kann.

Bei diesem Vorgang wird jedoch der gréBere Teil des Brenngases
nicht zur Verbrennung gelangen, da die unter héherem Drucke sich
befindliche PreBluft die Flammenoberfliche fortwihrend abreiBt und
abkiihlt, so daB das Brenngas z. T. unverbrannt weitergeschleudert
wird.

Die Temperatur im AuBenmantel einer gewdhnlichen Bunsen-
flamme ist hoehstens 1600°, die angegebene Temperatur (1800°)
um 200° somit zu hoch. Diese Temperatur wird erst bei dem Méker-
brenner im unteren Flammenbereich erzielt.

Die Flamme der Schoopschen Anordnung wird erstens (un-
wesentlich) durch die stetig eindringende Spitze des Drahtes im
Innern gekiihlt, und sodann hauptsiichlich, wie erwéhnt, durch den
sie konzentrisch umgebenden kalten PreBluftstrom, so daB die Tem-
peraturverteilung in dem Flammenkegel verschieden und die Héchst-
temperatur viel niedriger sein muB, als in einer frei brennen-
den Flamme gleicher Art.

Arnold behauptet, daB ohne besondere Nachbehandlung cine
Legierung mit der Unterlage nicht stattfindet; wie man aber aus
dem Folgenden ersehen kann, arbeitet er mit einer willkiirlich ge-
wilhlten Spritzdistanz und #ndert niemals die Yersuchsverhiltnisse;
die Temperatur der auftreffenden Teilchen soll bei seiner Anord-
nung nur 70° betragen. DalB man bei einer so niedrigen Temperatur
keine legierungserscheinungen, selbst bei Hinzuziehung der Kr-
wirmung durch Transformierung der kinetischen Energie der Teil-
chen, bei hochschmelzenden Metallen erwarten kann, ist ohne wei-
teres einzusehen. Das S ¢ h o o p sche Verfahren hat sich doch offen-
bar an die physikalisch-chemischen Gesetze anzupassen und nicht
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umgekehrt, wie es Arnold vom Verfahren zu erwarten scheint.
Um eine Legierung bei hoher schmelzenden Metallen zu bekommen,
ist man selbstverstiindlich in manchen Fillen an eine Anderung der
Arbcitsbedingungen gebunden: so z. B. Spritzdistanz, Erwirmung
der PreBluft, Erhitzung der Unterlage vor und wiilhrend der Be-
strahlung usf.

Die Oxydationserscheinungen spiclen sich etwas anders ab, als
es Arnold behauptet, und sind wiederum in der Hauptsache von
den Arbeitsbedingungen abhiéngig. Wer schon Gelegenheit hatte,
mit gewdhnlichen Anordnungen zum Metallschmelzen zu arbeiten,
wird jedenfalls durchdieungewdhnlich kleine Oxydations-
bildung bei dem Metallspritzen iberrascht. Eine Oxydation findet
nimlich im Innern der aufgespritzten Schicht statt (bzw. auf der
Oberfliche), wenn nicht fiir eine geniigende Wirmeableitung gesorgt
wird. In diesem Falle soll man die Flamme verkleinern oder ihre
Temperatur erniedrigen (etwa dureh Benutzung eines Gases mit klei-

nerem kalorischen Effekt, wie Leuchtgas u. a.), oder auch durch ge-
eignete Kiihlung der Spritzoberfliche.

Die auf ein Meter berechneten Geschwindigkeitswerte lassen
tatsichlich an Genauigkeit nichts zu wiinschen iibrig, dagegen stellen
die gemessenen Geschwindigkeiten der Metallteilchen nur Mittel-
werte dar, da die Geschwindigkeit der Teilchen exponentiell abfillt,
auch muB man bei der von A rnold vorgeschlagenen Meflanord-
nung mit groflen Widerstinden bzw. Stérungen durch Luftwirbel
rechnen. Die Geschwindigkeit der Metallteilchen, wie man es aus
dem beigegebenen schematischen Schaubild ersehien kann, ist nicht
konstant, sie iibersteigt in einer gewissen Entfernung von der Diisen-
miindung sogar die Geschwindigkeit des Prefluftstromes (vgl.
Abbildung).

Die Angaben iiber Dichte und Hirte kénnen nur relative Werte
darstellen, da sie in hichstem MaBe von den Arbeitsbedingungen
abhiéingig sind; die Dichte der gespritzten Schichten kann man in
sehr weiten Grenzen verindern, wenn man will (Spritzentfernung,
Prefiluftdruck, Zerstiubung, Temperatur u. a.), so daB die Tabellen
von Arnold nur einem willkiirlichen Spezialfall entsprechen:
man kann die Dichte noch weiter herabsetzen oder auch vergriBern.

Es ist bis heute eine Reihe unrichtiger Vorstellungen iiber das
8 ch o o psche Verfahren verbreitet; selbst A rnold, obgleich ihm
in seiner fritheren Eigenschaft eines Direktors der ,,Metallisator‘
G. m. b. H. beste Gelegenheit geboten war, sich nach jeder Seite
hin mit der Erfindung zu befassen, scheint das innerste Wesen
derselben zu verkennen. [A. 76.]

Filtration von Bariumsulfat und anderen fein-
pulverigen Niederschligen bei der Gewichts-
analyse.

Von Dr. J. GrossreLp, Recklinghausen.
(Eingeg. 20,/10. 1917.)

Die Filtration von Bariumsulfat bei der gewichteanalytisehen Be-
stimmung der Schwefelsiure bereitete, wie auch aus der Arbeit von
L. W.Winkler, die jingst in dieser Zeitschrift erschien?!), hervor-
geht, erhebliche Schwicrigkeiten. Die Filtration durch einen Watte-
bausch ist nicht einfacher als durch Filtrierpapier; bei Ermittlung
des gegliihten Bariumsulfats ist eine Veraschung ebenso erforder-
lich wie bei Verwendung von Filtrierpapier. Es diirfte daher von
weiterem Interesse sein, auf eine von mir gemachte Beobachtung
hinzuweisen, die die gewichtsanalytische Bestimmung der Schwefel-!
siure und Sulfate wesentlich vereinfacht?). Ich versuchte némlich,
den bekannten Goochtiegel zur Filtration zu benutzen, wobei sich
jedoch zunichst ergab, daB die bekannten Asbestsorten des Handels
kein geniigend dichtes Filter lieferten. Ein klares Filtrat zu erhalten,
schien nicht méglich. Bei weitzren Versuchen zeigte sich aber dann,
daB dieser Mifstand durch einen kleinen Kunstgriff in einfachster
Weise behoben werden konnte. Ich fiigte nidmlich auf ein solches
Asbestfilter im Goochtiegel eine ganz diinne Aufschwemmung von
mit Salzsiure gereinigter Kieselgur (Infusorienerde), worauf sich
beim Ansaugen die Gurteilchen in die Asbestliicken lagerten und ein
duBlerst feines Asbestkieselgurfilter bildeten, das selbst die feinsten
Niederschlige so vollstindig zuriickhielt, daB auch der erste Tropfen
des Filtrates vollstindig blank durchlief, ohne daB die Filtration
wesentlich verlangsamt wurde. Ein solcher Asbestkieselgurgooch-
tiegel eignet sich ganz hervorragend zur Filtration der er-
wihnten Bariumsulfatniederschlige. . Nach dem Durchsaugen
kann man ohne weiteres bei 130° trocknen oder glithen. Die
Veraschung organischer Filterstoffe und somit auch die Moglich-
keit einer Reduktion des Niederschlages durch Kchle fillt fort. —
Inzwischen zeigte sich nun ferncr, daB ein solcher feinporiger Tiegel
sich auBer fiir Bariumsulfat auch zur Filtration z. B. von Calcium-
oxalat, Kupferoxydul und vielen anderen feinpulvcrigen Nieder-
schligen, die zum Durchlaufen neigen, soweit sie nicht gerade kolloi-
daler Natur sind, sehr cignet. Manche Filtrationen kénnen auf diese
Weise erst ermoglicht werden. Uber ein auf gleiche Weise feinporig
gemachtes Filtrierpapicr ist in dieser Zeitschrift bereits berichtet.
worden?). [A. 111.]

1) Angew. Chem. 30, I, 251 [1917].
2) Vergl. auch: Z. Unters. Nahr. u. Genufim. 29, 67 [1915].
3) Angew. Chem. 29, I, 364 [1916].
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