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Ein automatisch registrierender Apparat zur Beurteilung und Messung
der Korngrdfen beliebiger Pulver.
Von Privatdozent Dr. Ruborr Lorenz, Tharandt i. Sa.
(Aus dem Pflanzenchem. Institut der Forstlichen H(-)chschule Tharandt i. Sa.)

Substanzen in Pulverform finden in den
verschiedensten Industriezweigen vielseitigste Verwen-
dung und haben fiir mannigfache Gebiete der natur-
wissenschaftlichen Forschung hervorragende Bedeu-
tung. Der Zerteilungsgrad der Substanzen ist fiir ihre
Reaktionstahigkeit und fir ihr fabrikatorisches Ver-
halten von entscheidender Wichtigkeit.

Beispielsweise mufl der Formsand der Gieflereien
fiir die verschiedenen Gufiverfahren ganz bestimmte
Feinkdrnigkeiten aufweisen. Das Abbindevermdgen
der Zemente hingt eng mit ihrer Kornigkeit zusammen.
Die mineralischen Fiillstoffe der Papier- und Kautschuk-
industrie, wie iiberhaupt die Zusitze zu plastischen
Massen, haben ihre mehr oder minder giinstige Korn-
groflenzusammensetzung, beeinflussen demgemifl die
Festigkeitseigenschaften des gefiillten Materials und
lassen sich diesem in mehr oder minder hohem Pro-
zentsatz einverleiben oder werden in besserer oder ge-
ringerer Ausbeute verwertet. Die Deckkraft und Er-
giebigkeit mineralischer Farbstoffe, wie Blanc fixe,
Zinkweifl u. dgl. steigt mit zunehmender Zerteilung;
eine Aufschwemmung von Mennige in Leindl 148t sich
nur dann nach dem Spritzverfahren als Anstrich auf-
tragen, wenn die Mennige geniigend fein gemahlen ist.
Auch das Wolframpulver zur Erzeugung der Gliib-
birnenfiden mufl feine Zerteilung haben, bevor es zu-
samniensintert. Graphit und Talkum, als Schmiermittel
verwendet, stellen besondere Anforderungen an feinen
Mahl- und Schlimmgrad oder feine Sortierung durch
Geblisewind. Katalysatoren steigern mit zunehmender
Dispersitiit ihre Wirksamkeit. Pillen lassen sich nur
aus feingeriebenen Pulvern drehen.

Diese wenigen Beispiele wolle der Leser aus
seinem eigenen Arbeitsgebiete vermehren und sich die
Frage stellen, ob nicht auch fiir seine Zwecke die
exakte Messung irgendwelcher Korngroéfien Vorteil
bringen kann. Aus meinem engeren Fache, der Papier-
kunde, kann ich hierzu einiges berichten:

Erdige Fiillstoife, wie Kaoline, Talke, Gipse u. dgl.
werden dem Papiere nicht etwa nur zu seiner Be-
schwerung und Verbilligung zugesetzt, sondern sind in
zweckmifliger Auswahl und Bemessung ein Mittel, den
verschiedenen Papiersorten die verlangten besonderen
Eigenschaften zu verleihen. So haben die Fiillstoffe an
der Glattung des Papieres hiaufig entscheidenden An-
teil, withrend Gipstiilllung gerade eine fiir manche
Sorten erwiinschte rauhe Oberfliche des Bogens be-
ginstigt. Die ,,Lappigkeit“ des sog. ,geriduschlosen®
Konzertprogrammpapieres ist z. T. auf seinen be-
sonderen Fiillstoffgehalt zuriickzufitlhren. Durch reich-
lichen Zusatz von Fiillstoff gelingt es, extrem diinnem
Papiere, bis hinab zu 20 y Blattstirke, wie solches
z. B. fiir Tropenbibeln Verwendung findet, die zum Be-
drucken erforderliche Undurchsichtigkeit zu verleihen.
Selbstverstdndlich sind hierfiir die gewdéhnlichen ge-
schlaimmten Kaoline, welche Teilchen bis zu 50 und
100 o enthalten, nicht zu brauchen, wie auch in den
anderen als Beispiel genannten Fillen die Korngrdfien

des Fiillmaterials neben dessen sonstigen Eigenschaften
wesentlich sind fiir die Qualitat des Erzeugnisses. Es
hat sich herausgestellt, dafl die mittleren Korngrofien
zwischen etwa 20 und 30 y am festesten im Papiere
haften und in bester Ausbeute genutzt werden. Die
feineren, annahernd kolloiden Anteile stiuben hin-
gegen leichter aus dem Papiere ab, besonders aus
schwach geleimten oder ungeleimten Papieren beim
Bedrucken auf den modernen, schnellaufenden Ro-
tationspressen. Sie bilden mit der Druckfarbe eine
Paste und verschleiern namentlich beim Kupfertiefdruck
die Konturen und Kontraste der Druckbilder; die Bilder
»tonen*. Auch die Korngrofienzusammensetzung der
Druckfarbe spielt hierbei eine Rolle.

Durch Korngré8enanalysen der Fiillstoffe,
ausgefiihrt mit dem im folgenden beschriebenen Appa-
rate, lie} sich von vornherein ein Urteil gewinnen, ob
derartige Stérungen zu erwarten wéren und ob man auf
eine giinstige Ausbeute rechnen konnte.

Zahlentafel 1.
Korngréflen-Verteilung

in den Kaolinen I 11 111 1v
Fraktionen in p Gewichisprozente
itber 200 p , ... ... —- —- — —
200—100 p ... ... — 0,2 — 0,2
100—50p ... ... 2,0 21 26 1.4
50— 20 p . ... ... 2,3 11,7 4,0 3,5
20— 10 p ... .. 2,7 17,0 9,3 7,0
10— 5p ... ..., 7.0 13,5 11,9 9,3
5— 2p ... 17,0 12,1 13,6 12,7
2— 1p ... 14,0 4,1 3,1 24,1
1— 05 p ...... 28,0 8,6 23,0 10,7
05—02p ...... 13,8 8,9 11,3 16,7
unter 02 p . ..... 10,7 214 13,0 12,5
Wassergehalt . . . . .. 1,3 0,9 0,9 0,9

Nennenswerte Anteile unter 0,1 u finden sich in keinem
der vier Kaoline. Die feinsten Anteile wurden mit dem
Pipettierverfahren nach Prof. Dr. Krause bestimmt (s. auch
die Tafel auf S. 1376 dieser Abhandlung).

Von den in Zahlentafel 1 und Abb. 1 aufgefiihrten
vier Kaolinen fillt Kaolin 1T sofort auf durch seinen
hohen Gehalt an feinsten Bestandteilen, wihrend die
mittleren Korngrofien, die dem Papiere in bester Aus-
beute einverleibt werden, darin mangeln. Tatséchlich
hat dieser Fiillstoff wegen des ,,Tonens" der Kupfertief-
druckbilder zu Reklamationen seitens der Druckereien
Anlaf} gegeben.

Die beste Zusammensetzung fiir die Papierfiillung
weist Kaolin I auf mit wenig groben und wenig feinsten
Bestandteilen und einem ausgesprochenen Maximum
bei den mittleren Korngrofien; er hatte sich auch im
Betriebe am besten bewihrt.

Im Kaolin III fehlt es bei sonst giinstiger Zu-
sammensetzung an Teilchen zwischen 1 und 2 u; eine
moglichst gleichméBige Abstufung aller Korngréfen, sei
es auch unter Hervorhebung der mittleren Fraktionen,
ist aber zur Ausfiillung der verschieden grofien Hohl-
rdume im Papiergefiige und damit zur Ebnung des
Blattes wiinschenswert.
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Beim Koalin IV stért vor allem der zwar geringe,
doch sehr gefihrliche Anteil an glimmerartigem, scharf-
kantigen Schmirgel von 0,2 bis 0,1 mm Korngréfie,
welcher die Kupferwalzen der Rotationspresse angreift.

Wie sich fiir die Papierfiillstoffe durch solche Korn-
grofienanalysen und gleichzeitige Beobachtungen im
Fabrikationsbetriebe Regeln fiir die Auswahl und den
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Einkauf der Fiillstoffe ableiten lieflen, so verspricht ein
Gleiches auch in anderen Industrien Erfolg, in denen
pulverférmige Dispersionen verarbeitet werden. Kera-
mische Kaoline mit dem Grunderfordernis hoher Pla-
stizitit erhalten diese Eigenschaft gewif z. T. schon
durch ihre mineralogische Herkunft, doch ist auch die
Korngroenverteilung von grofitem EinfluB auf ,Fettig-
keit* oder ,Magerkeit* der Erde, und damit auf ihre
Formbarkeit, Schwindung beim Brennen, usw.
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Wenn es sich, wie hier, um Gréflenmessungen?t)
handelt, so wird man in erster Linie an optische
Methoden denken. Die mikroskopische Korngréien-
bestimmung eines Pulvers oder einer feinen Aul-
schwemmung ist jedoch als exakte Messung nicht durch-
fithrbar, sondern hat stets den Wert einer mebr oder
minder guten Schitzung, selbst wenn man ein gutes, in
quadratische Felder eingeteiltes Okularmikrometer ver-
wendet. Zi#hlt und mifit man in etwa 50 dieser Felder
die darinliegenden Teilchen, so kann man sich durch
diese mithsame Arbeit doch nur ein annidherndes Bild
iiber die Korngréfienzusammensetzung des Pulvers ver-
schaffen. Bei Aufschwemmungen wird die Auszéhlung
und Ausmessung zudem noch gestért durch die lebhafte
Brownsche Bewegung der feinsten Anteile.

Auch die Siebmethoden sind mit Fehler-
quellen behaftet, sobald es sich um feinere Pulver han-
delt. Zwar werden Siebgazen und Drahtnetze von be-
wunderungswiirdiger Feinheit hergestellt, doch stort
hiufig die hartnickige Zusammenballung an sich sehr
feiner Pulver zu hygroskopischen Kliimpchen, die nicht
durch das Sieb gehen. Auch elektrische Anziehung der
Einzelteilchen unter sich mag hierbei mitunter eine
Rolle spielen, Immerhin ist fiir gewisse technische
Zwecke die einfach zu handhabende Siebmethode als
ausreichend zu erachien.

Der hier beschriebene Apparat zur Messung der
Korngréflen von Pulvern ist eine konstruktive Durch-
bildung des in der Bodenkunde benuizten Wiegner-
Geflnerschen Sedimentierverfahrens. Die
Methode beruht auf folgenden theoretischen Grundliagen:

Im luftleeren Raum fillt bekanntlich ein spezifisch
leichter oder kleiner Korper ebenso rasch wie ein spe-
zifisch schwerer oder grofler Fallkorper: spezifisches
Gewicht und GréBe des Fallkérpers sind ohne Einflufl
auf die Falllormel

dv = gdt

V= gt (1)

wo v die Fallgeschwindigkeit, g die Gravitations-
konstante und t die Zeit bedeutet. Im Vakuum nimmt
also die Fallgeschwindigkeit proportional mit der Fall-
zeit zu, und dies gilt angenéhert auch noch fiir den Fall
in Luft, obgleich hier bereits eine Verzogerung der Fall-
bewegung durch den Luftwiderstand mefibar ist.

Eine Fallbewegung in viskéserem Medium, z. B, in
Wasser, findet entsprechend grofleren Widerstand, und
bei langsamen Fallbewegungen, wie beim Sedimentieren
aufgeschwemmter Pulver, ist der Widerstand des Sus-
pensionsmittels proportional der Fallgeschwindigkeit v.
Bezeichnet man daher die Verzdgerung des Falles,
welche durch Reibung an der Umgebung zustande
kommt, als eine negative Beschleunigung mit —k, so
geht Gleichung (1) in die Form iiber

dv = (g—kv) dt

Die Integration dieser Differentialgleichung liefert
den Wert

oder

v—=F (1 —euy ®

wo e die Basis des natiirlichen Logarithmus bedeutet.
g, die Erdbeschleunigung, und k, die Verzogerung
der Sedimentation durch Reibung am Dispersionsmittel,
sind Konstante, und die Fallgeschwindigkeit v wird
ebenfalls konstant, sobald der echte Bruch —e—kt
gegen Null konvergiert. Dies tritt offenbar um so
frither ein, je griofer k, d. h. je zihfliissiger das Disper-

1) Uber Korngréflenmessungen in der keramischen Industrie
(zusammenfassender Bericht) siehe P. Bauer, Ber. Disch.
Keram. Ges. B, 134 [1924].
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sionsmedium ist. Beim Sedimentieren in Fliissigkeiten
ist k gro genug, dal der Ausdruck —e—kt bereits
nach Bruchteilen einer Sekunde neben 1 zu vernach-
lassigen ist. Die Sedimentiergeschwindigkeit ist damit
konstant, sie nimmt nicht proportional der Zeit zu, wie
die Fallgeschwindigkeit im reibungslosen Medium ge-
m#f Formel (1), sondern sie ist von der Sedimentier-
dauer unabhingig.

Dafiir ist aber die Sedimentiergeschwindigkeit ab-
hiangig vom spezifischen Gewicht und von der
KorngrdBe der sedimentierenden Korper, wihrend,
wie erwihnt, im Vakuum alle Korper gleichschnell
fallen.

Korper von geringerem spezifischem Gewicht als
Wasser sinken im Wasser iiberhaupt nicht, sondern
,rahmen auf‘, wie die Fettkiigelchen in der Milch.
Kérper von gleichem spezifischen Gewicht wie das
Wasser bleiben im Wasser schweben, und nur spezifisch
schwerere Korper sedimentieren; hierbei setzt ein
Schwerspat wiederum verhiltnismiig rascher ab als
ein Kaolin gleicher Korngréfle usw.

Um zu erkliren, warum grébere Korner rascher
sedimentieren als feinere, bedenken wir, daf} die Gravi-
tation auf die Masse, also auf das Volumen des Sink-
stoffes wirkt, die bremsende Reibung des Wassers aber
auf dessen Oberfliche angreift, die bei feinerer Zertei-
lung bedeutend weiter entfaltet ist als bei gréberer Kor-
Oberfliche

Volum
des Sinkstoffes, desto geringer seine Absetzgeschwin-
digkeit,

Unsere bisherigen Betrachtungen iiber die Sedi-
mentation kommen im Zusammenhang zum Ausdruck
durch die Stok e s sche Formel

Vo= 3"g'1‘2'p*;]:*d (3)

nung. Je groBer die spezifische Oberfliche (

worin bedeutet:
r = Teilchenradius in Zentimetern;
D = spezifisches Gewicht der aufgeschwemmten Masse;
d — spezifisches Gewicht der Fliissigkeit, und
n = deren innere Reibung, die fiir Wasser von 20° beispiels-

weise den Wert 0,01 hat. o

In Worten lafit sich das Stokessche Gesetz
folgendermaflen aussprechen:

Die Sedimentationsgeschwindigkeit aufgeschwemm-
ter Kiigelchen ist

1. proportional dem Quadrate des Teilchenradius,

2. proportional der Differenz der spezifischen Ge-
wichte von Schwemmgut und Schwemmittel,

3. umgekehrt proportional der inneren Reibung des
Schwemmittels. :

Die Sedimentalionsgeschwindigkeit ist also, ceteris
paribus, eine Funktion der Teilchengrofle,  d. h. man
kann aus Beobachtungen iiber die Sedimentiergeschwin-
dickeit auf die KorngroBe sedimentierender Teilchen
schlieffen. Nun kénnen wir ja niemals die Sedimentier-
geschwindigkeit jedes einzelnen Teilchens beobachten
und messen, sondern nur die Absetzgeschwindigkeit
des gesamten aufgeschwemmien Pulvers, d. h. zahlloser
groberer und feinerer "Partikel zugleich.. Durch eine
mathematische oder graphische Auswertung der Ab-
sinkekurve des gesamten Pulvers ist es aber, wie
weiter unten dargelegt werden soll, moglich, das Pulver
zu differenzieren, so dal man angeben kann, wieviel
Gewichtsprozente von Kérnchen verschiedener Gréfien-
klassen darin enthalten sind. Man erhilt auf diese Weise
einen Einblick in den Aufbau des Pulvers nach Korn-
groflenfraktionen, wie eingangs in Zahlentafel 1 und
Abb. 1 am Beispiele vierer Kaoline gezeigt wurde.

Zunichst soll geschildert werden, in welcher Weise
der Sedimentier- und Flockungsmesser
die Sedimentierkurve des gesamten Pulvers selbsttitig
registriert.

Gemessen wird durch den Apparat das spezifische
Gewicht der Aufschwemmung. Dieses spezifische Ge-
wicht der Aufschwemmung mufl von vornherein gréfier
sein als das spezifische Gewicht des Schwemmittels
allein. Bei mineralischen, metallischen u. dgl. Suspen-
sionen trifft dies fiir wifirige Aufschwemmung ohne
weiteres zu, da ja im Wasser die spezifisch schwereren
Mineralkérnchen oder Metallteilchen schwimmen. In
besonderen Fillen kann man aber zur Aufschlimmung
auch Fliissigkeiten anderer Dichte als Wasser wihlen,
wie Alkohol, Leichtéle usw., nur mufl man bei der Aus-
wertung der so erhaltenen Sedimentierkurven die Kon-
stanten fiir Dichte und innere Reibung dieser Fliissig-
keiten statt derer des Wassers in die Stokessche
Formel einsetzen. Zur Messung sehr grober Kérner von
der Grofienordnung des Millimeters empfiehlt es sich
z. B, in Glycerin oder Glycerin-Wasser-Gemisch sedi-
mentieren zu lassen, um durch erhohte Viskositiat des
Schwemmittels die Absetzgeschwindigkeit zu verlang-
samen und die Messung zu verfeinern. Einzelne
Schwemmfliissigkeiten bewirken allerdings Dispersitiits-
verinderungen des Schwemmgutes, die wahrscheinlich
von der Dielekirizititskonstanten der Schwemmfliissig-
keiten abhiingen; doch sind auch in solchen Fillen ver-
gleichende Messungen, auf die es in der Praxis vor-
nehmlich ankommt, scharf durchzufithren. Loésliche
Pulver kann man, sofern keine Autokoagula-
tion, wie z. B. bei Gipssuspensionen, eintritt, in ihrer
gesiittigten Losung sedimentieren lassen. Fiir ver-
gleichende Messungen wire aber auch eine Auto-
koagulation kein Hindernis; und schliellich bleibt ja
stets die Moglichkeit, ein Suspensionsmittel zu wihlen,
in dem das betreffende Pulver unléslich ist.

Je konzentrierter eine Suspension, desto grofier ist
ihr spezifisches Gewicht. Verringert sich aber die Kon-
zentration der Suspension durch Absetzen zuerst der gro-
beren, dann allmihlich auch der feineren Anteile, so
nimmt das spezifische Gewicht der Aufschwemmung
dementsprechend ab. Diese Abnahme des spezifischen
Gewichts wird nun durch den Apparat auf photographi-
schem Wege kontinuierlich registriert, und
zwar auf einer rotierenden Trommel aufgezeichnet.

Die Einzelheiten der Konstruktion gehen aus der
Abbildung 2 hervor:

An der Stirnseite des Apparates ist, um einen
Zapfen drehbar, eine Holzschiene angebracht, auf
welcher ein weites und ein enges Glasrohr befestigt
sind, die unten durch einen Dreiwegehahn kommuni-
zieren. Bei geschlossener Hahnverbindung zwischen
beiden Rohren und zugleich nach oben und unten ge-
6ffnetem engen Rohre fiillt man dieses mittels eines
Gummischlauches von unten mit dem reinen Suspen-
sionsmittel (z. B. destilliertem Wasser) an und schlief3t
dann die Hihne oben und unten am engen Rohre, ohne
dabei die- Kommunikation mit dem weiten Rohre her-
zustellen. In das weite Rohr schiittet man eine Anf-
schwemmung des zu messenden Pulvers, deren Konzen-
tration 2—4% nicht iiberschreiten soll, weil sich somnst
die sedimentierenden Teilchen gegenseitig beeinflussen
und behindern. Um die Aufschwemmung nochmals
griindlich aufzuschiitteln, verschlieSt man das weite
Rohr mit einem versplintbaren Gummistopfen und dreht
die Holzschiene mitsamt dem Glasapparat so lange um
den Zapfen, bis eine homogene Suspension entstanden
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ist. Eine Arretiervorrichtung sorgt dafiir, daB schlief3-
lich die Holzschiene in genau senkrechter Stellung
stehenbleibt.

Sollten durch das Aufschiitteln Luftblasen in das
Verliindungsstiick der beiden Rohren eingetreten sein,
so kann man diese unverziiglich durch den Dreiwege-
hahn nach auflen abblasen. Man entfernt den Gummi-
stopfen aus der weiten Rohre, 6ffnet den oberen Hahn
der engen Rohre und stellt durch den Dreiwegehahn
die KXommunikation zwischen beiden Rohren her, Sofort
stellen sich die Menisken in beiden Roéhren zueinander
ein, doch bleibt der Wassermeniskus hdher stehen als
der Meniskus der Suspension, weil diese ja spezifisch

schwerer ist. Der Niveauunterschied in den beiden
kominunizierenden Réhren wird aber im Laufe der Zeit
immer geringer, je mehr sich das aufgeschwemmte Pul-
ver absetzt und im unteren Teile der weiten R6hre an-
sammelt, welcher unterhalbdes Verbindungs-
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die kapillare Steigung der Fliissigkeit im engeren Rohre
von der Niveaudifferenz H,—H. abziehen mufl, wenn es
sich nicht um blof relative Messungen handelt.

Der photographische Registrierapparat besteht im
einzelnen aus einer optischen Bank, auf der eine photo-
graphische Kamera verschiebbar aufgesetzt ist. Seit-
lich vorn ist an einem schwenkbaren Arme die Be-
leuchtungslampe montiert. Sie ldfit bei richtiger Ein-
stellung Lichtstrahlen nur in jeweiliger Hohe des
Fliissigkeitsstandes durch das engere Schenkelrohr in
das Objektiv gelangen. Dieses Strahlenband bildet sich
dann auf der erwihnten umlaufenden Trommel ab,
welche mit lichtempfindlichem Papier bezogen ist. Das
die Trommel antreibende Uhrwerk kann auf Umlauf-
zeiten von 1, 12 und 24 Stunden eingestellt werden?), je
nachdem, ob es darauf ankommt, relativ grobe Anteile,
welche rasch sedimentieren, in kurzer Zeit scharf za
messen, oder das langsame Sedimentieren feinster An-
teile durch einen geniigenden Zeitraum zu beobachten.
Mineralische Aufschwemmungen in Wasser lassen sich
bei Umlauf in einer Stunde bis hinab zur Korngrofie 9 u
differenzieren, in 12 Stunden gelangt mnan bis etwa 5 .
und in 24 Stunden bis zu 2—1 x. Sollen noch feinere
Anteile bestimmt werden, so empfiehlt es sich nicht, die
photographische Einrichtung weiter zu benutzen, da die
Fallzeiten fiir die noch kleineren Teilchen auflerordent-
lich groB3 werden und sich daher eine kontinuierliche
Registrierung eriibrigt. Es geniigt dann, im Zeitabstand
von einigen Tagen den noch bestehenden Niveauunter-
schied in den beiden Schenkelrohren abzulesen. Um
hierbei dieselbe VergréBerung und Genauigkeit wie bei
der photographischen Aufnahme anwenden zu kodnnen,
setzt man an Stelle des Holzgehiuses, welches die
Trommel und das Uhrwerk enthilt, einen Rahmen mit
Mattscheibe, auf welcher die zehnfach vergrofierte Pro-
jektion der Millimetereinteilung und darin der Wasser-
stand als Lichtstreifen sichtbar wird. Diese Mattscheibe
dient auch dazu, vor der photographischen Aufnahme
das Bild der Wassersdule scharf einzustellen. Die
Wassersiiule mufl durch Einstellung der Blenden als
nur 1 mm breiter Lichtstreifen auf der Mattscheibe
erscheinen. Es ist nicht nétig, den ganzen Apparat in
einer Dunkelkammer aufzustellen, da durch die Blenden
dafiir gesorgt ist, dafl die Aufnahme durch das Tages-
licht nicht gestért wird. Bei der Einstellung der Beleuch-
tungslampe inittels der hierfiir vorgesehenen Stell-
schraube beobachtet man das Bild auf der Mattscheibe

stiickes einen sackartigen Fortsatz bildet. | -
Diese Niveaudifferenz H,—H. zeichnet

nun der Apparat in zehnfacher Ver-
grofferung  kontinuierlich auf photogra-
phisches Papier, mit welchem eine ro-
tierende Trommel bespannt ist, die durch
ein Uhrwerk getrieben wird. Man erhilt
also unmittelbar durch Entwickeln dieser
Photographie die Absinkekurve der Auf-
schwemmung. Das enge Rohr, welches
in dieser Weise Kkontinuierlich mit dem darin
herrschenden Fliissigkeitsstand photographiert wird,
tragt eine Millinietereinteilung, die im Photogramm
als Schar paralleler Linien erscheint. Infolge der
zehnfachen Vergréferung haben diese Millimeter-
linien auf dem Photogramm voneinander 1 cm
Abstand; man kann daher Unterschiede von etwa
0,1 mm Wassersidule und weniger auf dem Photogramm
noch scharf erkennen. Die Auswertbarkeit der Photo-
gramme ist durch diese photographische Vergréfierung
sehr verfeinert worden. Es sei noch erw#hnt, dafl man
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Abb. 2.

am besten durch einen hinter der Mattscheibe auf-
gestellten Spiegel.

Das Uhrwerkgehiuse mit der umlaufenden Trommel
ist mit einem Belichtungsschieber versehen und stellt
somit eine Kasette dar, die man zum Auflegen und Ab-
nehmen des photographischen Papieres nur in der
Dunkelkammer offnet. Das Uhrwerk in der Kasette
kann durch einen Schieber von aufien in Gang gebracht
oder angehalten werden. —

" 2) Auf Wunsch wird das Uhrwerk auch fiir andere Umlauf-
zeiten geliefert.
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Nun diirfte es in vielen Fillen fiir die Einkaufs-
oder Betriebskontrolle geniigen, dafl man sich einfach
durch vergleichende Betrachtung der Photogramme ein
Urteil {iber die ungefihre Korngréfienzusammensetzung
der untersuchten Pulver bildet. Der Apparat zeichnet
die Kurve iiber Nacht selbsttiitig auf, man entwickelt das
Photogramm und erkennt unmittelbar an dem steileren
oder flacheren Verlauf der Kurve, ob grébere oder
feinere Pulver vorliegen, wie dies auch bei dem be-
kannten Apparat nach Wo. Ostwald und v. Hahn
geschieht.

Ich erwihnte aber schon ein bequemes graphisches
Verfahren, mittels dessen man aus der Sedimentier-
kurve die absoluten KorngréBen erhilt.

Die Abszisse der Kurve, welche gleich dem
Trommelumfang ist, fungiert ja wegen der Rotation der
Trommel als Zeitachse; wir konnen also die Fall-
zeiten ({,t:...)dereinzelnenKorngrdofien,
die wir der nach der Stokesschen Formel berech-
neten Tabelle entnehmen, auf der Kurvenabszisse
abtragen. Legen wir durch die zugehoérigen Kurven-
punkte (B:, B:...) Tangenten an die Kurve, so
schneiden diese Tangenten die Anfangsordinate in den
Punkten E;, E; . . . und teilen sie in eine Reihe von
Strecken (E,E,) auf. Die Anfangsordinate selbst ('A0)
entspricht dem gesamten urspriinglich aufge-
schweminten Pulver und wird daher gleich 100% gesetzt.
Ein Abschnitt der Anfangsordinate zwischen je zwei
Tangenten entspricht Gewichtsprozenten einer Korn-
grofienfraktion, die zwischen den Abszissenpunkten liegt,
zu welchen die beiden Tangenten an die Kurve gelegt
sind. Man setzt also den von den Tangenten begrenzten
Abschnitt der Anfangsordinate ins Verhidlinis zur ge-
samten Anfangsordinate und erhdlt so ohne jede Rech-
nung die betr. Korngréfienfraktion in Gewichtsprozenten

(1 E)
00 20 )

Abb. 4.

Zur theoretischen Begriindung dieses graphischen
Verfahrens kann hier nur auf Arbeiten von Sven
Odén?) verwiesen werden.

Gegen Ende der Fallkurve, wo diese wegen der
duflerst langsamen Sedimentation der feineren Anteile
gewdhnlich sehr sanft absinkt, ist es — selbst unter Zu-
hilfenahme eines Spiegellineales — schwierig, die Tan-
genten richtig anzulegen; die Streuung des Tangenten-
schnittpunktes auf der Anfangsordinate wird dann zu
grof.  Will man trotzdem eine sehr ins einzelne
gehende Auswertung vornehmen, so braucht man nur
die Fallkurve in verkiirztem Mafistabe der Abszissen-
einheit auf Koordinatenpapier zu iibertragen: hierdurch
erhilt auch die sanfteste Kurve eine geniigende
Kriimmung, so dafl man die Tangenten einwandfrei an-
legen kann.

Die Bestimmung eines #uflerst feinen, wochenlang
schweben bleibenden Anteiles im Pulver kann man in

%) Kolloid-Zischr. 18, 33—48 [1916] u. 26, 100—121 [1920].

der Weise abkiirzen, dafl man aus dem oberen Teile des
Sedimentierrohres nach einigen Tagen eine Probe der
Aufschwemmung herauspipettiert und deren Konzen-
tration durch Verdampfen des Suspensionsmittels ge-
wichtsanalytisch bestimmt. Dieses Prinzip wurde von
G.Krauss aufgefunden. Eine Handhabe fiir den Zeit-
punkt dieser Probenahme und fiir Eintauchtiefe der
Pipette (= Fallhthe) gibt wiederum die Stok e s sche
Formel.
Zahlentafel 2.
Berechnung der Fallzeiten und Abszissenlidngen.

Teilchen- ) Abszissenlinge auf dem Photogramm
radius Fallzeit bei Trommelumlauf in
r t 1 Stunde | 12 Stunden | 24 Std.
1 sec. mm | mm | mnm
0,1 mm =100 43,6 6,0 ‘ 0,5 ‘ 0,25
90 53,8 7,56 0,63 0,32
80 68,2 9,48 0,79 0,40
70 88,9 12,48 1,04 0,52
60 121 16,92 1,41 0,70
50 175 24,48 2,04 1,02
45 215 30,12 2,51 1,25
40 273 36,28 3,19 1,59
35 356 49,80 4,15 2,08
30 485 67,92 5,66 2,83
25 698 97,80 8,15 4,08
20 1090 - 152,76 12,73 6,37
15 1938 271,2 22,60 11,3
12 3030 4236 35,30 17,7
10 4 360 609,6 ‘ 50,80 25,4
9 5 380 753,0 ! 62,75 314
8 6 820 79,50 39,8
7 8 890 103,0 51,5
6 12100 141,3 70,7
5 17 500 204,2 102,1
4 27 300 318,6 159,3
3 48 500 v 566,0 283,0
2 109 000 ! 637
1 436 000 Pipettierproben L2540
0,5 nach 123/, Stunden 10 cml o=
0,2 ., 4/, Tagen 10 , ;F5|
”» 1 ” » Ia 'S :

Suspensionsmittel: Wasser von 20°.
Spez. Gewicht des Pulvers: 2,0.
Fallhthe H im Apparat: 95 cm.
Umfang der Trommel: 504 mm.

Fiir andere Suspensionsmittel, andere Temperatur, anderes
spez. Gewicht des Pulvers, andere Fallhohe u. dgl. werden obige
Zahlen nach Mafigabe der Stokesschen Formel

97 H 1 1
= 2g r D-d
mit einem Korrektionsfaktor multipliziert.

Hierfiir, wie zur Auswertung der photographierten
Fallkurven, lasse man sich Zahlentafel 2 dienen, welche
auf Grund der Stokes’schen Formel berechnet ist.
Durch die Auswertung mittels Tangentenkonstruktion
gelingt es, die mittleren Korngrofien im Gréflenunter-
schiede von # zu ¢ zu differenzieren, eine Genauigkeit,
die mit keiner anderen Apparatur zu erreichen sein
diirfte.

Man kann den Sedimentierapparat auch zu
Flotationsstudien, ferner zur Messung
von Flockungen und Peptisationen
verwenden, indem man durch Vergleich der photo-
graphierten Originalkurven einer unter verschie-
denen  Bedingungen aufgenommenen Pulveraui-
schwemmung die Einfliisse studiert, denen das Pulver
unter den verschiedenen Bedingungen unterliegt. Erdige

Aufschwemmungen, wie z. B. Talk werden durch
Alkali dispergiert, durch Elekirolyte, wie CaSOs,
Al;(S0.)s usw, vergrébert. - Dementsprechend wird

die Kurve der Talkaufschwemmung durch den Zusatz

65



Pfundt: Eine Apparatur fiir visuelle Leitfihigkeitstitration

[ Zeitschrift fdr

von 1% NHs gehoben und verflacht, durch Zusatz der
genannten Salze aber steiler. Auch der Harzleim im
Papierholldnder wirkt auf den Talkfiillstoff etwas ver-
grobernd ein.

angewandle Chemie

Bei solchen und &hnlichen dispersoidologi-
schen Studien wird der Apparat iiberall gute
Dienste leisten, wo Korngréflen in Wissenschaft und
Technik von Bedeutung sind.

Eine Apparatur fiir visuelle Leitfahigkeitstitration.
Von Dr. Orro Prunpr.
Vortrag, gehalten auf der Achema V, Essen 1927.

Im folgenden sei kurz Konstruktion und Arbeits-
weise einer neuen Einrichtung fiir visuelle Leitfahig-
keitstitration erldutert, die von der Firma Gebr. Ruh-
strat in Gottingen hergestellt wird.

Bisher wurde fiir Leitfadhigkeitstitrationen meist die
gewoéhnliche, fiir Widerstandsmessungen gebréduchliche
Briickenschaltung benutzt, bei der mittels eines Tele-
phons auf das Stromminimum eingestellt wird. Zu der
in ein Leitfahigkeitsgefdfl eingefiillten Lésung wird bei
der Titration in bestimmten Anteilen aus einer Biirette
Reagenslésung hinzugegeben, und nach jedem Reagenz-
zusatz das Minimum aufgesucht. Ist das Leitfihigkeits-
gefdal mit dem linken Mefldrahtende verbunden, so
ist die Leitfahigkeit der Loésung dem Quotienten
rechter Mefidrahtabschnitt

linker MeB3drahtabschnitt

Werte werden als Funktion der zugesetzten Reagens-
menge in ein Diagramm eingetragen. In den zur Leit-
fahigkeitstitration geeigueten Fillen erhélt man gerade
Linien, die sich im Aquivalenzpunkt schneiden. Der
Aquivalenzpunkt wird also graphisch gefunden, ohne
dafl man ihn withrend einer Titration selbst fafit, und
zwar als Schnittpunkt zweier Geraden, von denen die
eine durch die chemische Reaktion, die andere durch
iiberschiissig zugefiigtes RReagens entsteht.

Das Arbeiten mit Telephon erfordert einen ruhigen
Raum; auBerdem ist die Methode etwas unbequem, weil
selbst bei einenm in Leitfdhigkeitswerte geteilten Mef3-
draht TUmnirechnungen fiir eine geeignete graphische
Darstellung erforderlich werden konnen.

Diese Nachieile werden durch die visuelle Methode
vermieden. Bei dieser ist das Telephon durch ein
Thermokreuz ersetzt, an das ein Millivoltmeter ange-
schilossen ist. Um Stérungen durch Polarisation zu ver-
meiden, ist das Thermokreuz jedoch nicht direkt in die
Meflleitung gelegt, sondern durch einen kleinen Trans-
formator induktiv mit dieser verbunden. Wegen der
geringen Empfindlichkeit der Thermokreuze am Mi-
nimum ist es in dieser Anordnung nicht madglich,
dieses selbst genau einzustellen; das ist aber gar nicht
erforderlich. Zwar konnte man es eingabeln, indem man
zwei Punkte gleichen Ausschlages rechts und links von
ihm bestimmt. Das geht recht genau, erfordert aber
mehr Zecit. Auf folgende Weise ergibt sich nun eine
bequeme und schnelle Methode der Titration: Man 1483t
den Schleifkontakt der Briicke wihrend der ganzen
Titration auf einem geeigneten Punkte stehen und ver-
wendet die Ausschlige des Millivoltmeters fiir die
Titrationskurve. Das Thermokreuz gibt Spannungen,
die mit dem Quadrate der Wechselstromstirke
wachsen; bei der praktischen Ausfithrung einer Titra-
tion mit der Thermokreuzgleichrichtung zeigt sich, dafl
man im Diagramm gerade Linien erhilt, wenn man die
Wurzeln aus den nach jedem Reagenszusatz gemessenen
Thermospannungen in Abhingigkeit von der Reagens-
menge auftragt, Man wird also eine propor-
tional der Wurzel aus der Spannung geteilte Skala
verwenden; dann braucht man nur den abgelesenen
Wert einzutragen. Die  Titration geht dadurch sehr
schnell und bequem vor sich. Als Mefinstrumente sind

proportional, und diese
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vorldufig noch Spiegelgalvanometer am universellsten
und am bequemsten zu verwenden, doch wird ein ge-
cignetes Zeigerinstrument ausgearbeitet. Bis jetzt sind
mit Zeigerinstrument nur solche Titrationen auszu-
fithren, bei denen die Anderung der Leitfihigkeit groB
genug ist. Ein Spiegelgalvanometer mit Lichtzeiger-
ablesung kommt natiirlich nur fiir feste Einrichtungen
in Frage,

Nach Erlduterung des Arbeitsprinzips sei im fol-
genden die technische Einrichtung der Appa-
ratur beschrieben, Fast alle Teile sind iibersichtlich in
einem Kasten zusammengestellt, und die Bedienung ge-
schieht durch einige Drehknopfe und Schalter. Der
Kasten enthilt: Mefibriicke, Mefitransformator, Thermo-
kreuz; zur Regulierung der Empfindlichkeit ist in die
Leitung zum Thermokreuz ein kleiner Widerstand ein-
gebaut; ferner ist ein Umschalter vorgesehen, der es
gestattet, gegebenenfalls zu Telephonmessungen iiber-
zugehen; die Vergleichswiderstinde sind ebenfalls ein-
gebaut und konnen durch einen Stufenschalter gewihlt
werden; durch denselben Schalter kann die Leitung zu
den Vergleichswiderstinden auch ganz unterbrochen
werden. Der Mefidraht ist dann einfach als Potentio-
meter geschaltet. Diese Anordnung ist weniger emp-
findlich als die Briickenschaltung, aber in einer ganzen
Reihe von Fillen verwendbar. Das Leitfdhigkeitsgefaf3
wird an ein Klemmenpaar angeschlossen, das Millivolt-
meter desgleichen. Aufler den genannten Teilen ent-
hilt der Kasten noch Primér- und Sekundirspule des
Induktors, der den Wechselstrom liefert; der Unter-
brecher dagegen wird auflen angeschaltet. Von seinem
gleichmiiligen Arbeiten héngt das Gelingen der Ana-
lysen ab; man muf} also dafiir sorgen, dafl er stets gut
eingestellt ist und dafl die Kontakte sauber sind. Der
Kasten triagt auflerdem noch ein Ampéremeter,
einen kleinen Regulierwiderstand sowie einen Ausschal-
ter fiir den Primiirstrom.

Als Leitfihigkeitsgefifie eignen sich zumeist solche
mit kleiner Widerstandskapazitit; zweckmiflig wird
man sich zwei bis drei verschiedene Gréfien bereitstellen,
deren Widerstandskapazitit zwischen 0,1 und 1 liegt.
Das Ausflieen von Quecksilber aus den Rohransitzen,
die zur Verbindung mit der Apparatur dienen, ver-
meidet man durch Anbringen von Verengungen in
diesen Rohren.

Vor einer Titration mufl der Briickenkontakt auf
einen geeigneten Skalenteil eingestellt werden. Der
Kontakt muf3 dabei so stehen, dal alle wihrend der
Titration auftretenden Minima auf einer Seite des
Kontaktes liegen. In erster Linie eignet sich die
Apparatur fiir die Ausfilhrung von Serienbestim-
mungen, bei denen der Briickenkontakt immer siehen
bleiben kann. — Die Leitfihigkeitstitration wird man
natiirlich nur dann anwenden, wenn man mit Indika-
toren oder anderen geeigneten Methoden nicht oder nur
mit grofferem Zeitaufwand zum Ziele kommt. Ein Vor-
teil des Verfahrens ist, daff man in allen Fillen ein
Bild des ganzen Reaktionsverlaufes in Gestalt der
Titrationskurve erhdlt. Dadurch ist es nicht selten mag-
sich, durch eine einzige Titration zwei oder drei Stoffe





