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Ein automatisch registrierender Apparat zur Beurteilung und Messung 
der KorngroRen beliebiger Pulver. 

Von Privatdozent Dr. RUDOLF LORENZ, Tharandt i .  Sa. 
(Aus den1 Pflanzenchem. Institut der Forstlichen Hochschule Tharandt i. Sa.) 

S u b s t a n z e i i  i n  P u l v e r f o r m  finden in den 
vcrsrhiedensten Industriezweigen vielseitigste Verwen- 
dung und haben fur rnaiinigfache Gebiete der natur- 
wissenscliaftlichen Forschung hervorragende Bedeu- 
tung. Der Zerteilungsgrad der Substanzen ist fur ihre 
Iieaktionsfiiliigkeit und fur ihr fabrikatorisches Ver- 
lialten von entscheidender Wichtigkeit. 

T%eispielsweise mui3 der Formsand der GieDereien 
fur die verschiedenen Gui3verf:ihren ganz bestimmte 
Il'eitilt8rnigkeiteri aufweisen. Das Abbindevermogen 
der Zeniente hangt eng mit ihrer Kornigkeit zusammen. 
Die mineralischen Fiillstoffe der Papier- und Kautschuk- 
industrie, wie uberhaupt die Zusiitze zu plastischen 
Massen, haben ihre mehr oder minder gunstige Korn- 
groDenzus:imiiiensetzung, beeinflussen demgemaD die 
Festigkeitseigenschofteti des gefiillten Materials und 
lassen sirh dieseni in rnehr oder minder hohem Pro- 
zentsatz einverleibm oder werden in besserer oder ge- 
ringerer Aust)eute verwertet. Die Deckkraft und Er- 
giebigkeit mineralischer Farbstoffe, wie Blanc fixe, 
%inkweit) u. dgl. steigt [nit zunehmender Zerteilung; 
eine Aufrchweniniung von Mennige in Leinol laDt sich 
nur dann nach dem Spritzverfahren als Anstrich auf- 
tragen, wenn die hIennige genugend fein gemahlen ist. 
Auch das Wolfrarnpulver zur Erzeuguiig der Gluh- 
birnenfiiden mui3 feine Zerteilung haben, bevor es zu- 
samniensintert. Graphit und Talkum, als Schmierniittel 
vcrwendet, stellen besondere Anforderungen an feinen 
Mahl- und Schliinimgrad oder feine Sortierung durch 
Geblhsewind. Katalysatoren steigern mit zunehmender 
Dispcrsitht ilire Wirksamkeit. Pillen lassen sich nur 
aus feingeriel)enen Pulvern drehen. 

Diese wenigeii Beispiele wolle der Leser aus 
sciiieni eigenen Arbeitsgebiete vermehren und sich die 
Frage stellen, 011 nicht auch fur seine Zwecke die 
esakte Messung irgendmelcher KorngroDen Vorteil 
bringen kann. Aus meinem engeren Fache, der Papier- 
kunde, kann ich hierzu einiges berichten: 

Erdige Fiillstoffe, wie Kaoline, Talke, Gipse u. dgl. 
werden dem Papiere nicht etwa nur zu seiner Be- 
schwerung und Verbilligung zugesetzt, sondern sind in 
zweckmafiiger Xuswahl und Bemessung ein Mittel, den 
verschiedenen Papiersorten die verlangten besonderen 
Eigeiischaften zii verleihen. So haben die Fullstoffe an 
der Glattung des Papieres haufig entscheidenden An- 
teil, wiihrend Gipsfullung gerade eine fur manche 
Sorten erwunschte rauhe Oberflache des Bogens be- 
gunstigt. Die ,,Lappigkeit" des sog. ,,gerliuschlosen" 
Konzertprogranimpapieres ist z. T. auf seinen be- 
sonderen Fullstoffgehalt zuruckzufuhren. Durch reich- 
lichen Zusatz von Fullstoff gelingt es, extrem dunnem 
Papiere, bis hinab zu 20 p Blattstarke, wie solches 
z. B. fur Tropenbibeln Verwendung findet, die zum Be- 
drucken erforderliche Undurchsichtigkeit zu verleihen. 
Selbstverstandlich sind hierfur die gewohnlichen ge- 
schlammten Kaoline, welche Teilchen bis zu 50 und 
100 ,LL enthalten, nicht zu brauchen, wie auch in den 
anderen 31s Beispiel genannten Fallen die Korngrbi3en 

des Fullmaterials neben dessen sonstigen Eigenschaften 
wesentlich sind fur  die Qualitat des Erzeugnisses. Es 
hat sich herausgestellt, dai3 die mittleren KorngroDen 
zwischen etwa 20 und 30 p am festesten im Papiere 
haften und in bester Ausbeute genutiit werden. Die 
feineren, annahernd kolloiden Anteile stauben hin- 
gegen leichter aus dem Papiere ab, besonders aus 
schwach geleimten oder ungeleiniten Papieren beim 
Bedrucken auf den modernen, schnellaufenden Ro- 
tationspressen. Sie bilden mit der Druckfarbe eine 
Paste und verschleiern riamentlich beini Kupfertiefdruck 
die Konturen und Kontraste der Druckbilder; die Bilder 
,,tonen". Auch die Korngroi3enzusammensetzung der 
Druckfarbe spielt hierbei eine Rolle. 

Durch K o r it g r o D e n a n a 1 y s e n der Fullstoffe, 
ausgefuhrt mit dein im folgenden beschriebenen Appa- 
rate, lief3 sich voii vornherein ein Urteil gewinnen, ob 
derartige Storungen zu erwarten waren iind ob man auf 
eine giinstige Ausbeute rechnen konnte. 

Sennenswerte Anteile unter 0,l #u fiiitlen sich in keinein 
der vier Kaoline. Die feinsteii Anteile wurtlen niit deni 
Pipettierverfahren nacli Prof. Ilr .  K r a u s e bestinimt (s. auch 
die Tafel auf S. 1376 dieser Abhandlung). 

Von den in Zahlentafel 1 und Abb. 1 aufgefuhrten 
vier Kaolinen fallt Kaolin I1 sofort auf durch seinen 
hohen Gehalt an feinsten Bestandteilen, wahrend die 
mittleren KorngroDen, die den1 Papiere in bester Aus- 
beute einverleibt werden, darin mangeln. Tatsachlich 
hat dieser Fullstoff wegen des ,,Tonens" der Kupfertief- 
druckbilder zu Reklamationen seitens der Druckereien 
Anlai3 gegeben. 

Die beste Zusanimensetzung fur die Papierfullung 
weist Kaolin I auf mit wenig groben und wenig feinsten 
Bestandteilen und einem ausgesprochenen Maximum 
bei den mittleren KorngroBen; e r  hatte sich auch im 
Betriebe am besten bewahrt. 

Im Kaolin I11 fehlt es bei sonst gunstiger Zu- 
sammensetzung an Teilchen zwischen 1 und 2 p; eine 
moglichst gleichmafiige Abstufung aller KorngroGen, sei 
es auch unter Hervorhebung der mittleren Fraktionen, 
ist aber zur Ausfullung der verschieden groi3en Hohl- 
raume im Papiergefuge und damit zur Ebnung des 
Blattes wunschenswert. 



Beirn Koalin 11' stort vor allem der zwar geringe, 
doch sehr gefahrliche Anteil an glimmerartigem, scharf- 
kautigen Schmirgel von 0,2 bis 0,l mm KorngroDe, 
wclcher die Kupferwalzen der Rotationspresse angreilt. 

Wie sich fur die Papierfiillstoffe durch solche Korn- 
grol3enanalysen und gleichzeitige Beobachtungen im 
Fatrikaiionsbetriebe Regeln fur die Auswahl und den 

Abb. I. 

Einkauf der Fiillstoffe iibleiten lieBen, so verspricht ein 
Gleiches auch in anderen Industrien Erfolg, in denen 
pulverformige Dispersionen verarbeitet werden. Kera- 
mische Kaoline mit dern Grunderfordernis hoher Pla- 
stizitat erhalten diese Eigenschatt gewii3 z. T. schon 
durch ihre rnineralogische Herkunft, doch ist auch die 
Korngrof3enverteilung von groatem EinfluD auf ,,Fettig- 
keit" oder ,,Magerkeit" der Erde, und damit auf ihre 
Formbarkeit, Schwindung beim Brennen, usw. 

Wenn es sich, wie hier, uin Grofienmessungenl) 
handelt, so wird man in erster Linie an o p t  i s c h e  
M e t h o d e n denken. Die mikroskopische I~orngroflen- 
bestimmung eines P u 1 v e r s oder einer feinen Aul- 
schwemmung ist jedoch als exakte Messung nicht durch- 
Iuhrbar, sondern hat stets den Wert einer niehr oder 
minder guten Schiitzung, selbst wenn man ein gutes, in 
quadratische Felder eingeteiltes Okularmikrometer ver- 
wendet. Zahlt und mif3t man in etwa 60 dieser Felder 
die darinliegenden Teilchen, so kann man sich durcli 
diese muhsame Arbeit doch nur ein annaherndes Bild 
uber die Korngroflenzusammensetzung des Pulvers ver- 
schaffen. Bei Aufschwemmungen wird die Auszahlung 
und Ausmessung zudem noch gestort durch die lebhafte 
B r o w n sche Bewegung der feinsten Anteile. 

Auch die S i e b m e t h o d e n  sind mit Fehler- 
quellen behaftet, sobald es sich urn feinere Pulver han- 
delt. Zwar werden Siebgazen und Drahtnetze von be- 
wunderungswiirdiger Feinheit hergestellt, doch stort 
haufig die hartnackige 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 fur gewisse technische 
Zwecke die einfach zu handhabende Siebmethode als 
ausreichend zu erachten. 

Der hier beschriebene Apparat zur Messung der 
Korngrofien von Pulvern ist eine konstruktive Durch- 
bildung des in der Bodenkunde benutzten W i e g n e r - 
G e D n  e r schen S e d i m e n t  i e r v e r f a h r e  n s. Die 
Methode beruht auf folgenden theoretischen Grundlagen: 

Im luftleeren Raum fallt bekanntlich ein spezitisch 
leichter oder kleiner Korper ebenso rasch wie ein spe- 
zifisch schwerer oder groDer Fallkorper: spezifisches 
Gewicht und GroDe des Fallkorpers sind ohne EinfluD 
auf die Fallformel 

oder v = gt (1) 

wo v die Fallgeschwindigkeit, g die Gravitations- 
konstante und t die Zeil bedeutet. Im Vakuum nimmt 
also die Fallgeschwindigkeit proportional mit der Fall- 
zeit zu, und dies gilt angenahert auch noch fur den Fall 
in Luft, obgleich hier bereits eine Verzogerung der Fall- 
bewegung durch den Luftwiderstand mei3bar ist. 

Eine Fallbewegung in viskoserem Medium, z. B. in 
Wasser, findet entsprechend groDeren Widerstand, und 
bei langsanien Fallbewegungen, wie beim Sedimentieren 
aufgeschwemmter Pulver, ist der Widerstand des Sus- 
pensionsmittels proportional der Fallgeschwindigkeit v. 
Bezeichnet man daher die Verzogerung 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 = gdt 

dv = (g-kv) dt 

Die Integration dieser Differentialgleichung liefert 

(2) g 

wo e die Basis des naturlichen 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 urn SO 
friiher ein, je groDer k, d. h. je zshfliissiger das Disper- 

1) Uber Korngrofienmessungen in der keramischen Industrie 
(zusammenfassender Berieht) siehe P. B a u e r , Ber. Dtseh. 
Keram. Ges. 5, 134 [1924]. 

den Wert 
v =  - (1 - e-kt) 

- 
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sionsmedium ist. Beim Sedimentieren in Flussigkeiten 
ist k groi3 genug, dai3 der Ausdruck -,-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- 
mai3 Formel (l), sondern sie ist von der Sedimentier- 
dauer una bhangig. 

Dafur ist aber die Sedimentiergeschwindigkeit ab- 
hangig vom s p e z i f i s c h e n  G e w i c h t  und von der 
K o r n g r o 13 e der sedimentiereriden Korper, wahrend, 
wie erwhhnt, im Vakuum alle Korper gleichschnell 
fallen. 

Korper \on geringerem spezifischem Gewicht als 
Wasser sinken im Wasser uberhaupt nicht, sondern 
,,rahmen auf", wie die Fettkugelchen in der Milch. 
Korper von gleichem spezifischen Gewicht wie das 
Wasser bleiben ini Wasser schweben, und nur spezifisch 
schwerere Kiirper sedimentieren; hierbei setzt ein 
Schwerspat wiederum verhaltnismai3ig rascher ab als 
ein Kaolin gleicher Korngroije usw. 

Um zu erklaren, warum grobere Korner rascher 
sedimentieren als feinere, bedenken wir, dai3 die Gravi- 
tation auf die Ma s s e , also auf das Volumen des Sink- 
stoffes wirkt, die bremsende Reibung des Wassers aber 
auf desseri Oberflache angreift, die bei feinerer Zertei- 
lung bedeutend weiter entfaltet ist als bei groberer Kor- 

(Oberflache) 
Velum-- nung. J e  gr6i3er die spezifische Oberflache ~- 

des Sinkstoffes, desto geringer seine Absetzgeschwin- 
digkeit. 

Unsere hisherigen Betrachtungen uber die Sedi- 
mentation kommen im Zusammenhang zum Ausdruck 
durch die S t o k e s sche Formel 

(3) 
worin bedeutet : 
r = Teilchenradius i n  Zentimetern; 

D = spezifisches Gewirht der aufgeschwemmten Masse; 
d = spezifisches Gewicht der Flussigkeit, und 
7 = deren innere Reibung, die fur Wasser von 200 beispiels- 

weise den Wert 0,Ol hat. 
In Worten 1aBt sich das S t o k e s sche Gesetz 

Die Sedimentationsgeschwindigkeit aufgeschwemm- 

1. proportional dem Quadrate des Teilchenradius, 
2. proportional der Differenz der spezifischen Ge- 

wichte von Schwemmgut und Schwemmittel, 
3. umeekehrt proportional der inneren Reibung des 

Schwemmi ttels. 
Die Sedimentationsgeschwindigkeit i? also, ceteris 

paribus, eine Funktion der Teilchengrofie, d. h. man 
kann aus Beobachtungen uber die Sedimentiergeschwin- 
dipkeit auf die Korngroi3e sedimentierender Teilchen 
schliei3en. Nun konnen wir ja niemals die Sedimentier- 
geschwindigkei t jedes einzelnen Teilchens beobachten 
und messen, sondern nur die Absetzgeschwindigkeit 
des pesamten aufpeschwemmten Pulvers, d. h. zahlloser 
grobwer und feinerer Partikel zugleich. Durch eine 
mathematische oder graphische Auswertung der Ab- 
sinkekurve des g e s a m  t e n  Pulvers ist es aber, wie 
weiter unten dargelegt werden soll, moglich, das Pulver 
zu differenzieren, so dai3 man angeben kann, wieviel 
Gewichtsprozente von Kornchen verschiedener Grijfien- 
lrlassen darin cnthalten sind. Man erhglt auf diese Weise 
einen Einhlick in den Aufbau des Pulvers nach Korn- 
grSi3enfraktionen, wie einpanps in Zahlentafel 1 und 
Abb. 1 am Beispiele vierer Kaoline gezeigt wurde. 

folgendertnaijen aussprechen: 

ter Kugelchen ist 

Zunachst soll geschildert werden, in welcher Weise 
der und F 1 o c k u n g s m e s s e r 
die Sedimentierkurve des gesamten Pulvers selbsttatig 
registriert. 

Gemessen wird durch den Apparat das spezifische 
Gewicht der Aufschwemmung. Dieses spezifische Ge- 
wicht der Aufschwemmung mui3 von vornherein groi3er 
sein als das spezifische Gewicht des Schwemmittels 
allein. Bei mineralischen, metallischen u. dgl. Suspen- 
sionen trifft dies fur wai3rige Aufschwemmung ohne 
weiteres zu, da ja im Wasser die spezifisch schwereren 
Mineralkornchen oder Metallteilchen schwimmen. In 
besonderen Fallen kann man aber zur Aufschlammung 
auch Flussigkeiten anderer Dichte als Wasser wahlen, 
wie Alkohol, Leichtole usw., nur mui3 man bei der Aus- 
wertung der so erhaltenen Sedimentierkurven die Kon- 
stanten fur Dichte und innere Reibung dieser Flussig- 
keiten statt derer des Wassers in die S t o k e s s c l i e  
Formel einsetzen. Zur Messung sehr grober Korner von 
der Groi3enordnung des Millimeters empfiehlt es sich 
z. B., in Glycerin oder Glycerin-Wasser-Gemisch sedi- 
mentieren zu lassen, um durch erhohte Viskositat des 
Schwemmittels die Absetzgeschwindigkeit zu verlang- 
samen und die Messung zu verfeinern. Einzelne 
Schwemmflussigkeiten bewirken allerdings Dispersitats- 
veranderungen des Schwemmgutes, die wahrscheinlich 
von der Dielektrizitatskonstanten der Schwemmflussig- 
keiten abhangen; doch sind auch in solchen Fallen ver- 
gleichende Messungen, auf die es in der Praxis vor- 
nehmlich ankommt, scharf durchzufiihren. L o s 1 i c h e 
P u l v e r  kann man, sofern keine A u t o k o a g u l a -  
t i o n , wie z. B. bei Gipssuspensionen, eintritt, in ihrer 
gesattigten Losung sedimentieren lassen. Fur v e r - 
g l e i c h e n d e  Messungen ware aber auch eine Auto- 
koagulation kein Hindernis; und schliei31ich bleibt ja 
stets die Moglichkeit, ein Suspensionsmittel zu wahlen, 
in dem das betreffende Pulver unloslich ist. 

Je konzentrierter eine Suspension, desto groDer ist 
ihr spezifisches Gewicht. Verringert sich aber die Kon- 
zentration der Suspension durch Absetzen zuerst der gro- 
beren, dann allmahlich 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 k o n t i n u  i e r 1 i c h r e g i  s t r i e r t , 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- 
offnetem engen Rohre fullt man dieses mittels einss 
Gummischlauches von unten mit dem reinen Suspen- 
sionsmittel (z. B. destilliertem Wasser) an und schlieDt 
dann die Hahne oben und unten am engen Rohre, ohne 
dabei die Kommunikation mit dem weiten Rohre her- 
zustellen. In das weite Rohr schuttet man eine Auf- 
schwemmung des zu messenden Pulvers, deren Konzen- 
tration 2-4% nicht uberschreiten soll, weil sich sonst 
die sedimentierenden Teilchen gegenseitig beeinflussen 
und behindern. Um die Aufschwemmung nochmals 
grundlich aufzuschutteln, verschliei3t 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 

S e d i m e n  t i e r - 
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ist. Eine Arretiervorrichtung sorgt dafur, dafl schliefl- 
lich die Holzschiene in genau senkrechter Stellung 
steh(!nbleibt. 

Solltcn durch d a s  Aufschutteln Luftblasen in das 
Verliindungsstuck der beiden Rohren eingetreten sein, 
so kimn man diese unverzuglich durch den Dreiwege- 
hahn nnch auijen abtelasen. Man entfernt den Gummi- 
stoplen aus dc!r weitim Rohre, offnet den oberen Hahn 
der engtn Kbhre wid stellt durch den Dreiwegehahn 
die I(omniunikation zwischen beiden Rohren her. Sofort 
stellm sich die Menisken in beiden Rohren zueinander 
ein, doch b1t:ibt der Wassermeniskus hoher stehen als 
der Meniskus der Suspension, weil diese ja spezifisch 

. __ . . .. . . -. .. . . . - . . - . . .- .. .. ... . ... .-. -- ... . - .  .. -. 

schn erer ist. Der Niveauunterschied in den beiden 
kominunizierenden Kiihren wird aber im Laufe der Zeit 
imnier geringer, je mehr sich das aufgeschwemmte Pul- 
ver :ibsetzt und im unteren Teile der weiten Rohre an- 
saniinelt. welcher unterhalb des Verbindungs- 
stiiclies eineii sacka rtigen Fortsatz bildet. 

Diose Nive:iudifferenz H1-Hz zeichnet 
nun der Apparat in zehnfncher Ver- 
griifierung kontinuierlich auf photogra- 
phisvhes Papier, mit welchem eine ro- 
tierende Tronimel hespannt ist, die durch 
ein Uhrwerk getrieben wird. Man erhalt 
also unniittelbnr durch Entwickeln dieser 
Photographie die ,\t)sinkekurve der XuF- 
schwenimung. DRS enge Rohr, welches 
in dieser Weise kontinuierlich mit dem darin 
herr+chenden Flussigkeitsstand photographiert wird, 
tragt eine Millinietereinteilung, die ini Photogramm 
als Schar paralleler Linien erscheint. Infolge der 
zehnlachen VergroDerung haben diese Millimeter- 
linien nuf dem I’hotogramm voneinander 1 cm 
Abstmd: man kann daher Unterschiede von etwa 
0,l nim Wassersaule nnd weniger auf dem Photogramm 
noch scharf erkennen. Die Auswertbarkeit der Photo- 
gramme ist durch dirse photographische Vergroflerung 
sehr verfeinert worden. Es sei noch erwahnt, dai3 man 
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die kapillare Steigung der Flussigkeit im engeren Rohre 
von der Niveaudifferenz Hl-H2 abziehen mui3, wenn es 
sich nicht um bloi3 relative Messungen handelt. 

Der photographische Registrierapparat besteht im 
einzelnen aus einer optischen Rank, auf der eine photo- 
graphische Kamera verschiebbar aufgesetzt ist. Seit- 
lich vorn ist an einem schwenkbaren Arme die Be- 
leuchtungslampe montiert. Sie 1aDt bei richtiger Ein- 
stel!ung Lichtstrahlen nur in jeweiliger Hohe des 
Fliissigkeitsstandes durch das engere Schenkelrohr in 
das Objektiv gelangen. Dieses Strahlenband bildet sich 
dann auf der erwahnten umlaufenden Tromniel ah, 
welche niit lichtempfindlichem Papier bezogen ist. Das 
die Trommel antreibende Uhrwerk kann auf Umlaul- 
zeiten von 1, 12 und 24 Stunden eingestellt werden2), je 
nachdem, 01) es darauf ankommt, relativ grobe Anteile, 
welche rasch sedimentieren, in kurzer Zeit scharf Z L I  
messen, oder das langsame Sedimentieren feinster An- 
teile durch einen genugenden Zeitraum zu heobnchten. 
Mineralische Aufschwemmungen in Wasser lassen sich 
bei Umlauf in einer Stunde bis hinab zur KorngroBe 9 !! 
differenzieren, in 12 Stunden gelangt man bis etwa 5 ,u 
und in 24 Stunden bis zu 2-1 p. Sollen noch feinere 
Anteile bestimmt werden, so empfiehlt es sich nicht, die 
photographische Einrichtung weiter zu benutzen, da die 
Fallzeiten fur die noch kleineren Teilchen aufierordent- 
lich groi3 werden und sich daher eine kontinuierliche 
Registrierung eriibrigt. Es genugt dann, im Zeitabstand 
von einigen Tagen den noch bestehenden Niveauunter- 
schied in den beiden Schenkelrohren abzulesen. Um 
hierbei dieselbe Vergrofierung und Genauigkeit wie bei 
der photographischen Aufnahine anwenden zu konnen, 
setzt man an Stelle des Holzgehauses, welches die 
Trommel und das Uhrwerlc enthalt, einen Rahmen mit 
Mattscheibe, auf welcher die zehnfach vergroBerte Pro- 
jektion der Millimetereinteilung und darin der Wasser- 
stand als Lichtstreifen sichtbar wird. Diese Mat  tscheibe 
dient auch dazu, vor der photographischen hufnahme 
das Bild der Wassersaule scharf einzustellen. Dic 
Wassersaule mui3 durch Einstellung der Blenden als 
nur 1 mm breiter Lichtstreifen auf der Mattscheihe 
erscheinen. Es ist nicht notig, den ganzen Apparat in 
einer Dunkelkammer aufzustellen, da durch die Blenden 
dafiir gesorgt ist, dai3 die Aufnahme durch das Tages-. 
licht nicht gestort wird. Rei der Einstellung der Beleuch- 
tungslampe mittels der hierfiir vorgesehenen Stell- 
schraube beollachtet man das Bild auf der Mattscheibe 

Abb. 9. 

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

Das Uhrwerkgehause 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) AUI Wunsch wird das Uhrwerk auch fur andere Umlauf- 
zeiten geliefert. 
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Nun durfte es in vielen Fallen fur die Einkaufs- 
oder Betriebskontrolle genugen, dai3 man sich einfach 
durch vergleichende Betrachtung der Photogramme ein 
Urteil uber die ungefahre Korngrofienzusammensetzung 
der untersuchten Pulver bildet. Der Apparat zeichnet 
die Kurve uber Nacht selbsttatig auf, man entwickelt das 
Photogramm und erkennt unmittelbar an dem steileren 
oder flacheren Verlauf der Kurve, ob grbbere oder 
feinere Pulver vorliegen, wie dies auch bei dem be- 
kannten Apparat iiach Wo. 0 s t w a 1 d und v. H a h 11 

geschieht. 
Ich erwahnte aber echon ein bequemes graphisches 

Verfahren, mittels dessen man aus der Sedimentier- 
kurve die a b s o 1 u t e n Korngrofien erhalt. 

Die Abszisse der Kurve, welche gleich dem 
Trommelumfang ist, fungiert ja wegen der Rotation der 
Trommel als Zeitachse; wir konnen also die F a l l -  
z e i t e n  (ti, t z . .  .) d e r  e i n z e l n e n K o r n g r o f i e n ,  
die wir der nach der S t o k e s schen Formel berech- 
neten Tabelle entnehmen, auf der Kurvenabszisse 
abtragen. Legen wir durch die zugehorigen Kurven- 
punkte (Bi, BO . . .) Tangenten an die Kurve, so 
schneiden diese Tangenten die Anfangsordinate in den 
Punkten El, Ez . . . und teilen sie in eine Reihe von 
Strecken (E,E,) auf. Die Anfangsordinate selbst (A0 ) 
entspricht dem g e s a m t e n ursprunglich aufge- 
schwemmten 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 Verhaltnis zur ge- 
samten Anfangsordinate und erhalt SO ohne jede Rech- 
nung die betr. Korngrofienfraktion in Gewichtsprozenten 

Abb. 4. 

Zur theoretischen Begrundung dieses graphischen 
Verfahrens kann hier nur auf Arbeiten von S v e n 
0 d B n 3, verwiesen werden. 

Gegen Ende der Fallkurve, wo diese wegen der 
BuSerst langsanien Sedimentation der feineren Anteile 
gewohnlich 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 
grofi. Will man trotzdem eine sehr ins einzelne 
gehendt: Auswertung vornehmen, so braucht man nur 
die Fallkurve in verkurztem Mafistabe der Abszissen- 
einheit auf Koordinatenpapier zu ubertragen : hierdurch 
erhalt auch die sanfteste Kurve eine genugende 
Krummung, so diiG man die Tangenten einwandfrei an- 
legen kann. 

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

3) Kolloid-Ztschr. 18, 33-48 [1916] u. 26, 100-121 [1920]. 

der Weise abkiirzen, dai3 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. K r a u s s aufgefunden. Eine Handhabe fur den Zeit- 
punkt dieser Probenahme und fur Eintauchtiefe der 
Pipette (= Fallhohe) gibt wiederum die S t o k e s sche 
Formel. 

Berec 
- 

Teilchen- 
radius 

r 

II 

0,l mm = 1OC 
90 
80 
70 
60 
50 
45 
40 
35 
30 
25 

. 20 
15 
12 
10 
9 
8 
7 
6 
5 
4 
3 
2 
1 

0,2 
0,5 

ung der 

Fallzeit 

t 

sec. 

Z a h l e n t a f e l  2 .  

43,t 
53,f 
68,; 
88,F 
121 
175 
215 
273 
356 
485 
698 

1 090 
1938 
3 030 
4 360 
5 380 
6 820 
8 890 
12 100 
17 500 
27 300 
48 500 
109 000 
436 000 

'allzeiten und Abszissenlangen. 

Abszissenlange auf dem Photogramm 
bei Trommelumlauf in 

1 Stunde 12 Stunden 1 24Std. 
mm mm , mm 

~ _ _ _ _ ~  ~ - 

690 
7,56 
9,48 
12,48 
16,92 
24,48 
30,12 
38,28 
49,80 
67,92 

152,76 
271,2 

609,6 
753,O 

97,80 

423,6 

075 
0,63 
0,79 
1,04 
1,41 
2,04 
2,51 

4,15 
5,66 
X,15 
12,73 

3,19 

22,60 
35,30 
50,80 
62,75 
79,50 
103,O 
141,3 
204,2 
318.6 
56610 

Pipettierproben 
iach 123/4 Stunden 10 cm d, 2 
,, @/,Tagen 10 ,, ' $ 5  

I 

n 13 n 5 A -  

0,25 
0,32 
0,40 
0,52 
0,70 
1,02 
1,25 
1,59 
2,08 
%,83 

6,37 
4,08 

11,3 
17,7 
25,4 
31,4 
39,8 
51,5 

159,3 
283,O 
637 

2 540 

70,7 
102,l 

Suspensionsmittel: Wasser von 200. 
Spez. Gewicht des Pulvers: 2,O. 
Fallhohe H im Apparat : 95 cm. 
Umfang der Trommel: 504 mm. 

Fur andere Suspensionsmittel, andere Temperatur, anderes 
spez. Gewicht des Pulvers, andere Fallhohe u. dgl. werden obige 
Zahlen nach Maijgabe der S t o  k e s schen Formel 

9 o H  1 1 t =  ~~~ ~~ 

mit einem Korrektionsfaktor multipliziert. 

Hierfur, wie zur Auswertung der photographierteo 
Fallkurven, lasse man sich Zahlentafel 2 dienen, welche 
auf Grund der S t o k e s'schen Formel berechnet ist. 
Durch die Auswertung mittels Tangentenkonstruktion 
gelingt es, die mittleren Korngrofien im Grbfienunter- 
schiede von P zu P zu differenzieren, eine Genauigkeit, 
die mit keiner anderen Apparatur zu erreichen sein 
durfte. 

Man kann den Sedimentierapparat auch zu 
F 1 o t a t i o n s s t u d i e n , ferner zur Messung 
von F l o c k u n g e n  und P e p t i s a t i o n e n  
verwenden, indem man durch Vergleich der photo- 
graphierten Originalkurven einer unter verschie- 
denen Bedingungen aufgenommenen Pulverauf- 
schwemmung die Einfliisse studiert, denen das Pulver 
unter den verschiedenen Bedingungen unterliegt. Erdige 
Aufschwemmungen, wie z. B. Talk werden durch 
Alkali dispergiert, durch Elektrolyte, wie CaSOI, 
A12(SO& usw. vergrobert. Dementsprechend wird 
die Kurve der Talkaufschwemmung durch den Zusatz 

2 g  r2 D-d 

65 



[ Zeitschrllt fitr 
angewandle Chemie __ _. 

1380 Pfundt : Eine Apparatur fiir visuelle Leitflhigkeitstitration 
. -. . - __.__ - . . ~  . ~ . . . ~ . . .  - - .- . -. 

von 1% NH, gehoben und verflacht, durch Zusatz der Bei solchen und ahnlichen d i s p e r s o i d o 1 o g i - 
genannten Snlze aber steiler. Auch der Harzleim im s c h e n  S t u d i e n  wird der Apparat iiberall gute 
Papierhollander w-irkt auf den Talkfullstoff etwas ver- Dienste leisten, wo KorngrSDen in Wissenschaft und 
grobernd ein. Technik von Bedeutung sind. 

Eine Apparatur fur visuelle Leitfahigkeitstitration. 
Von Dr. OTTO PFUNDT. 

Vortrag, gehalten auf der Achema V, Essen 1927. 

Im folgenden sei kiirz Koiistruktion und Arbeits- 
weise einer neiien Einrichtung fur visuelle Leitfahig- 
kcitstitration erliiutert, die von der Firma Gebr. Ruh- 
strat in Gottingeii hergestellt wird. 

Risher wurde fur Leitfahigkeitstitrationen meist die 
gewohnliche, fur Wideretandsniessungen gebrauchliche 
Briickenschal tung benutzt, bei der mittels eines Tele- 
phons auf das Stromniininium eingestellt wird. Zu der 
in ein LeitfiihigkeitsgefiiD eingefiillten Losung wird bei 
der Titration in bestimmten Anteilen aus einer Burette 
Reagenslosung hinzugegeben, und nach jedeni Reagenz- 
zusatz d;is Minimum aufgesucht. 1st das Leitfahigkeits- 
gefBi3 init dem linken Meidrahtende verbunden, so 
ist die Leitfahigkeit der Losung dem Quotienten 
rechter Mefidrahtabschnitt 
. . . .-. - proportional, und diese 
linker Mefidrahtabschnitt 

Werte v erden nls Funktion der zugesetzten Reapens- 
menge iri ein Diagramm eingetragen. In den zur Leit- 
fiihigkeiistitratioii geeigneten Fallen erhalt man gerade 
Linien, die sich im Aquivalenzpunkt schneiden. Der 
Aquivalenzpunkt wird also graphisch gefunden, ohne 
daD man ihii wiihrend einer Titration selbst fafit, und 
zwar als Schnittpunkt zweier Geraden, von denen die 
eine durch die cheniische Reaktion, die andere durch 
iiberschiissig zugefiigtes Reagens entsteht. 

Das Arbeiten mit lelephon erfordert einen ruhigen 
Rauin; auDerdern ist die Methode etwas unbequem, weil 
selbst hei eineni in Leitfiihiglreitswerte geteilten MeD- 
draht Vntrechnungen fiir eine geeignete graphische 
Darstellung erforderlich werden Ironnen. 

Diese Nachteile werden durch die visuelle Methode 
vermieden. Rei dieser ist das Telephon durch ein 
l'herniolrreuz ersetzt, an das ein Millivoltmeter ange- 
sclilosseii ist. Urn Storungen durch Polaris a t '  ion zu ver- 
meiden, ist das Thermokreuz jedoch nicht direkt in die 
MeBleitung gelegt, sondern durch einen kleinen Trans- 
formator induktiv mit dieser verbunden. Wegen der 
geringeri Ernpfintllichkeit der Thermokreuze am Mi- 
niniuni ist es in dieser Anordnung nicht nioglich, 
dieses selhst gettau einzustellen; das ist aber gar nicht 
erforderlich. Zwnr konnte man es eingabeln, indem nian 
zwei Punkte gleichen Ausschlages rechts und links von 
ihni bestininit. Das geht recht genau, erfordert aber 
mehr Zcit. Auf folgende Weise ergibt sich nun eine 
hequemcx und schtielle Methode der Titration: Man 18Dt 
den Schleiflrontakt der Brucke wahrend der ganzen 
Titration auf eineni geeigneten Punkte stehen und ver- 
wendet die Ausschlage des Millivoltmeters fur die 
Titratiorislrurve. Das 1 hermokreuz gibt Spannungen, 
die mil d tm Q u a d r a t e der Wechselstronistiirke 
wachsen ; bei der praktischen A4usfiihrung einer Titra- 
tion niit der Thet~molrrei~zgleichrichtung zeigt sich, dai3 
mail im Diagranirn gerade Linien erhalt, wenn man die 
Wurzeln nus den nach jedem Reagenszusatz gemessenen 
'I'hcrmospannunpen in Xbhangigkeit von der Reagens- 
menge auftragt. Man wird also eine propor- 
tional der W u I' z e 1 aus der Spannung geteilte Skah  
verwenden; dann braucht man nur den abgelesenen 
Wert einzutragen. Die Titration geht dadurch sehr 
schnell und bequem vor sich. Als MePinstrumente sind 

vorlaufig noch Spiegelgalvanometer am universellsten 
und am bequemsten zu verwenden, doch wird ein ge- 
cignetes Zeigerinstrument ausgearbeitet. Ris jetzt sind 
rnit Zeigerinstrument nur solche Titrationen auszu- 
fiihren, bei denen die Anderung der Leitfiihigkeit groB 
genug ist. Ein Spiegelgalvanometer mit Iichtzeiger- 
ablesung kommt iiaturlich nur fur feste Einrichtungen 
i n  Frwp. 

Nach Erlauterung des Arbeitsprinzips sei im fol- 
genden die t e c h n i s c h e  E i n r i c h t u n g  der Appa- 
ratur beschrieben. Fast alle Teile sind ubersichtlich in 
einem Kasten zusammengestellt, und die Bedienung ge- 
schieht durch einige Drehknopfe und Schalter. Der 
Kasten enthalt: MeDbrucke, 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 uber- 
zugehen; die Vergleichswiderstlnde sind ebenfnlls ein- 
gebaut und konnen durch einen Stufenschalter gewahlt 
werden; durch denselben Schalter kann die Leitung zu 
den Vergleichswiderstanden auch ganz unterhrochen 
werden. Der MeDdraht ist dann einfach als Potentio- 
meter geschaltet. Diese Anordnung ist weniger emp- 
findlich als die Briickenschaltung, aber in einer ganzen 
Reihe von Fallen verwendbar. Das LeitfahigkeitsgefBD 
wird an ein Klemmenpaar angeschlossen, das Millivolt- 
meter desgleichen. AuDer den genannten Teilen ent- 
hiilt der Kasten noch Primar- und Sekundiirspule des 
Induktors, der den Wechselstrom liefert; der Unter- 
brecher dagegen wird auDen angeschaltet. Von seinem 
gleichmaDigen Arbeiten hangt das Gelingen der Ana- 
lysen ab; man m u i  also dafiir sorgen, dai3 er  stets gut 
eingestellt ist und dai3 die Kontakte sauber sind. Der  
Kasten tragt auierdem noch ein Ampbrenieter, 
einen kleinen Regulierwiderstand sowie einen Ausschal- 
ter fur den Primiirstrom. 

Als Leitfahigkeitsgefaie eignen sich zumeist solche 
mit kleiner Widerstandskapazitat; zweckmai3ig wird 
man sich zwei bis drei verschiedene GroBen bereitstellen, 
deren Widerstandskapazitat zwischen 0,l und 1 liegt. 
Das AusflieDen von Quecksilber aus den Rohransatzen, 
die zur Verbindung mit der Apparatur dienen, ver- 
meidet man durch Anbringen von Verengungen i n  
diesen Rohren. 

Vor einer Titration mui3 der Bruckenkontakt auf 
einen geeigneten Skalenteil eingestellt werden. Der 
Kontakt mui3 dabei so stehen, daD alle wiihrend der 
Titration auftretenden Minima auf e i n e r Seite deq 
Kontaktes liegen. In erster Linie eignet sich die 
Apparatur fur die Ausfuhrung von Serienbestini- 
mungen, bei denen der Briickenkontakt immer stehen 
bleiben kann. - Die Leitfahigkeitstitration wird man 
natiirlich nur dann anwenden, wenn man niit Indika- 
toren oder anderen geeigneten Methoden nicht oder nur 
mit groDerem Zeitaufwand zum Ziele kommt. Ein Vor- 
teil des Verfahrens ist, dai3 man in allen Fallen ein 
Bild des ganzen Reaktionsverlaufes in Gestalt der 
Titrationskurve erhiilt. Dadurch ist es nicht selten mog- 
sich, durch eine einzige Titration zwei oder drei Stoffe 
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