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Unsere Wagen haben sich (es sind bis jetzt iiber 20 Stiicli 

im Betrieb und Bau) seit etwa 11/2 Jahren im storungsfreieu 
Dauerbetrieb vollkommen bewahrt und eignen sich ebensogut 
fur den schwieriger zu behandelnden Steinkohlenstaub, wie sie 
auch zum Transport und zur Forderung anderer staubformiger 
Korper in Aussicht genommen sind. Wir haben deshalb unsere 
Konstruktion und die Behalterform, soweit sie nicht schon be- 
kannt war, durch verschiedene In- und AuslandsanmeIdungeii 
unter Patentschutz gestellt und bereits rnit mehreren Spezial- 
firmen, wie Van der Zypen und Charlier, Lizenzvertrage ab. 
geschlossen. 

I Analytisch-technische Unfersuchungen. I 
Berichte der Fachausschusse der 

Eisenhiittenleufe. 
Kritische Untersuchung der Bestimmung der Kiesel- 
s%ure in Erzen, Schlacken, Zuschlagen und feuer- 

festen Baustoffen. 
Bericht Nr. 40, von Oberingenieur Dr.-Ing. A. STADELER. 

Die Arbeit iiber die kritische Untersuchung der  Bestim- 
mung der Kieselsaure wurde gleichzeitig in 10 verschiedenen 
Laboratorien durchgefiihrt. Nur durch planmai3ige Gemein- 
schaftsarbeit ist es moglich, eine Arbeit auf so breiter Grund- 
lage wie die  vorliegende aulzubauen und rnit Hunderten von 
Vergleichsanalysen zu belegen. 

Folgende Punkte wuTden einer eingehenden Priifung unter- 
m e n  ; 
1. Die Brauchbarkeit der iiblichen Arbeitsweisen bei den ver- 

2. Die Loslichkeit oder Unloslichkeit der KieselsauTe in Salz- 

3. Der Einflui3 des ArbeitsgefaBes. 
4. Das Unloslichmachen der  Kieselsaure, das ist Hohe und 

5. Der Einflufl von Begleitstoffen auf die Kieselsaure- 

Zur Durchfiihrung der Untersuchung dienten folgende Leit- 

SO,-Gehal t 

schiedenen zu untersuchenden Stoffen. 

saure und Wasser. 

Dauer der Erhitzungstemperatur. 

besti m mung. 

proben. 

Feuerfestes Material (Bergkristall w. Quarzit) . . 99 % 
Feuerfestes Material (Schamottestein) . . . . . 60 70 
Schlacke (basische Martinschlacke) . . . . . . . 20 yo 
E n  (phosphorarmer Roteisenstein) . . . . . . . 15 % 

Zuschlag (Kalkstein) . . . . . . . . . . . . 1 y! 
Erz (Krivoirog-Erz) . . . . . . . . . . .  2 %  

Zur Durchfiihrung der grundlegenden Untersuchungen 
diente das feuerfeste Material mit rund 99 yo SO2. 

Folgende unter A-E naher gekennzeichnete Arbeitsweiseii 
aurden  eingehend untersucht. 

A r b e i t s  w e i s e A: 1 g der bis zur Gewichtskonstanz 
gegliihten Probe wird mit 10 ccm FluBsaure (riickstandsfrei) 
und 0,5 ccm Schwefelsaure (1 : 5) abgeraucht. Es ist oft not- 
wendig, das Abrauehen zu wiederholen, dazu genugen danii 
5 ccm FluBsaure. 

Man lost 0,5 oder 3 g in 10 oder 
20 ccm konz. SalzsLiure, laat 2 Std. kochen, dampft ein und er- 
hitzt 1 Std. auf 1300, nimmt mit 5 ccm konz. Salzsiiure auf, ver- 
diinnt rnit 20 ccm heidem Wasser, filtriert durch ein WeiBband- 
filter und wascht dreimal abwechselnd rnit verdiinnter Salzsaure 
und heikiem Wasser aus, dann weiter mit heidem Wasser chlor- 
frei. Filtrat und Waschwasser werden gesondert eingedampft, 
die Kieselsaure aus Abscheidung, Filtrat und Waschwasser ge- 
trennt gewogen und rnit FluBsaure abgeraucht. 

A r b  e i t s w e i s e C: 0,5 oder 3 g werden mit Natrium- 
kaliumcarbonat geschmolzen, die Schmelze in Wasser gelost. 
mi& Salzsaure angesauert, eingedampft und weiter behandell 
a i e  unter B angegeben. 

A r b e i t s w e i s e D: Die Arbeitsweise ist die  gleiche 
wie bei C, nur wird die Kieselsiiure aus der Abscheiduzlg s o w k  
aus dem getrennt eingedarnpften Filtrat llnd Waschwasser zu- 
sammen verascht und abgeraucht. 

A r b e i t s w e i s e  B: 

A r b e i t s w e i s e  E:  0,5 oder 3 g lost man in 10 oder 
20 ccm konz. Salzsaure, dampft ein und filtriert das Unlosliche 
ab. Letzteres wird nach Arbeitsweise C aufgeschlossen, Filtrat 
und Waschwasser eingedampft. Die Kieselsaure aus Abschei- 
dung Filtrat und Waschwasser zusammen verascht und ab- 
geraucht. 

Die erhaltenen Versuchsergebnisse sind im folgenden kurz 
wiedergegeben. Fur hochprozentige Materialien wie Bcrg- 
kristall oder Quarzit eignet sich Arbeitsweise B am besten, 
Arbeitsweise A und C sind auch anwendbar. Schamottesteine 
werden nach Arbeitsweise 1) untersucht. Die Kieselsaure- 
bestimmung in Schkcken erfolgt nach Arbeitsweise B. Fur die 
Untersuchung von Erzen und Zuschlagen werden Arbeitsweise 
B oder E verwandt, je nachdem die Probe ganz oder teilweise 
in Salzsaure loslich ist. Zum Unloslichmachen mu13 der Riick- 
stand nach dem Eindampfen 1 Stunde auf 130 0 erhitzt werden. 
Bei hoheren oder mittleren Kieselsauregehalten ist es un- 
bedingt notwendig, Filtrat und Waschwasser einzudampfen und 
die darin vorhandene Kieselsaure zu bestimmen, bei niederen 
Gehalten geniigt es, die  Kieselskure des Filtrats zu beriicksich- 
tigen. Regleitende Bestandteile wie Eisen, Mangan, Barium 
(als Chlorid und Sulfat) Calcium, Magnesium, Aluminium und 
Titan beeinflussen die Kieseleaurebestirnrnmg nicht. Die Ar- 
beitsweise, die bei Gegenwart yon Fluor einzuschlagen ist, sol1 
Gegenstand einer weiteren Untersuchung sein. 

Die gleichzeitige Bestimmung des Schwefels und 
Kohlenstoffs in Stahl, Roheisen und Ferrolegierungen 

durch Verbrennung im Sauerstoffstrom. 
Von Dip1.-Ing. C. HOLTHAUS. Bericht Nr. 41. 

,Schnelligkeit und Genauigkeit sind die Anforderungen, die 
der Chemiker im Eisenhiittenlaboratorium an seine Methoden 
stellt. Es hat daher nicht an Versuchen gefehlt, die Bestirn- 
rnung des Schwefels, die  jetzt meist durch Losen der  Probe in  
konzentrierter Salzsaure und Austreiben des gebildeten Schwe- 
felwasserstoff s geschieht, in eine Schnellmethode umzu- 
wandeln. H o 1 t h a  u s wendet, ahnlich wie F. S c h m i t z 1) 
und A. V i t a  2 )  die  Verbrennung im Sauerstoffstrom zur Be- 
stimmung des  Schwefels an. Die Verbrennmgsgase Ieitet e r  
durch eine 5 %ige Wasserstoffsuperoxydlosung, die mit 
10 ccm n-Natronlauge versetzt ist. Nach erfolgter Oxydation 
titriert e r  die iiberschiissige Lauge mit n.-SchwefelsLiurr 
unter Zusatz von Metylorange zuriick. Die Titerstellung der Lii- 
sung erfolgt mit einer Probe von bekanntem Schwefelgehalt. 
Die Verbrennungsgase miissen in feiner Verteilung in die Ah- 
sorptionsfliissigkeit gelangen. Ein geeigneles Absorptionsgefafl, 
das gleichzeitig als Titriergefag dient, zeigt das Original. 

Ein ganz besonderer Vorteil dieser Methode besteht darin, 
daij sich die Bestimmung des  Schwefels mit der des Kohlenstoffs 
vereinigen 1aBt. H o l  t h a u s  wendet dazu das bekannte Ver- 
fahren zur Bestimmung von Natriumhydroxyd neben Natrium- 
earbonat nach W a r d e r  an. 1-2g der Probe werden im 
Sauerstoffstrom unter Zugabe von Bleisuperoxyd verbrannt, die 
von Schwefeldioxyd befreiten Abgase in  50 ccm ' I 2  n-Natron- 
h u g e  geleitet. Die Absorption und Titration erfoIgt im glei- 
chen Gefaf3 wie bei der Schwefelbestimmung. Nach der Absorp- 
lion der Schwefels#ure wird der Hauptiiberschuki der Lauge 
durch Zugabe von 10 ccm 'Il n-Salzsaure zuriickgenommen unl  
nun rnit I/, n-Salzsaure titriert. Dadurch ist es moglich, eine 
10 ccm fassende Burette, welche d ie  Ablesung von 1/'200 ccm ge- 
stattet, zu verwenden. Auch hier erfolgt die Titerstellung mit 
einem Normalstahlt Bei der  gleichzeitigen Bestimmung von 
Kohlenstoff und Schwefel verwendet er an Stelle der 0,5 %$en 
Wasserstoffsuperoxydlosung, die Kohlensaure absorbiert, eine 
2 %ige, auch erfolgt in diesem Fall die Zugabe der Lauge nach 
der Oxydation des Schwefeldioxyds. Zur Durchfiihrung voii 
Reihenanalysen hat H o 1 t h a u s einen geeigneten Apparat ge- 
baut. Die nach diesem Verfahren gefundenen Werte stimmeu 
rnit den gewichtsanalytisch bestimmten sehr gut ilberein. 

1 )  Stahl u. Eisen 39 (1919), S. 412. 
2) Stahl u. Eisen 40 (1920), S. %/5. 




