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Wege in die Flasche C von ihm noch anhaftender Proben- 
substanz gereinigt, und andererseite dringt das durch das Amal- 
gam in der Flasche C verdrangte Warner in den Trichter zur 
Probe, so daB bei vorsichtigem Arbeiten kein Substanzverlust 
an der Probe moglich ist. 1st dae Zinkamalgam entfernt, kann 
man die Flasche C samt dem Gunimischlauch abnehmen, leitel 
abermals einen sehr  langsamen C02-Strom durch den Reduktor 
und titriert hierauf rnit einer FeC13-Losung im UberschuB, die 
ungefahr 0,005 g Fe pro 1 cms Liisung enthalt. Nach ein- 
getretener Entfsrbung, die uber griin, blau nach farblos erfolgt, 
wird die Probe quantitativ in einem Titrierkolben gespiilt und 
nach Zusatz von 5 cm3 konz. KCNS-Liisung als Indikator das un- 
rerbrauchte FeCI, mit Titantrichlorid im C02-Strom zuriick- 
titriert. Zu beachten ist dabei, daB man auch im Titrierkolben 
die Luft vorher durch COz verdrangt. 

Die Endreaktion i6t leicht an dein Umschlag von der  Farbe 
des Ferrirhodanids in  farblos zu erkennen. Da man hierhei 
leicht iibertitriert, ist es ratsam, nur  bis zu einem hellgelben 
Farbton zu titrierem, da dieser meist nach kurzem Schiitteln 
bere ib  verschwindet. Die TiCI,-Liisung wurde so gewahlt, daB 
auf 1 cm3 FeCl, etwa 2 cms der TiCI,-Losung kamen. Ee wurden 
25 cm3 15%-TiCIs-I.osung auf 500 cms verdUnnt und die Titra- 
tion in einer automatischen Burette vorgenommen. Es ist er- 
forderlich, vor jeder Analysenserie den Wirkungswert der 
TiCI3-Losung in bezug auf FeCI, zu kontrollieren, weil der Titer 
der TiCI,-Liisung nicht lange konstant bleibt. Die Weinsaure 
stort bei dieser Bestimmung nicht. 

NhzOs : 4Fe -- x : g Fc/cm3 
268 Titer d. FeCl,-LGsung _ _  
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In Gewichtsprozenten der Einwaage ausgedruckt, berechnet sich 
die gefundene Kiobsiiure NblOn wie folgt: 

119. Titer d. FeC1,-Losung/cni3 Gewichtsprozente Nb,Os = - 
a 

wobei a das Gewicht der  Einwaage bedeutet. 
- 
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Da bekanntlich die Tantalsiiure nur bei WeiBglut im 
Wasserstoffstrom zu grauem Taz04 reduziert wird, 
wahrend alle anderen Reduktionsmittel ohne EinfluD 
sind, wurden auch Analysen der Niobsaure bei Qegen- 
wart von Tantalsaure ausgefuhrt und dabei folgende 
Ergebnisse erzielt : 
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Diese Bestimmung ist in einer Stunde ausfiihrbar, wenn 
Losung und Apparatur vorbereitet sind. 

A r b e i t s v o r s c h r i f t :  
a)  Herstellung der Losung: 0,l-0,2 g eines Ge- 

misches der beiden Erdsauren wird rnit der funffachen 
Gewichtsmenge KHS04 im Quarztiegel aufgeschlossen, 
die Schmelze in einem Jenaer Becherglas resp. Platin- 
schale in der Weise in konz. Schwefelsaure aufgenommen, 
dai3 man der erkalteten Schmelze 10 cm3 konz. II2SO4 zu- 
setzt, bis zum Schmelzen erhitzt und hierauf den Tiegel- 
inhalt-quantitativ in die Platinschale resp. in das Becher- 
glas entleert. Diese schwefelsaure Nioblosung von der 
wahrscheinlichen Zusammensetzung Nb,04.  SO4 wird 
rnit 150 cm3 Wasser in der Weise verdiinnt, indern man 
diese rnit 10 cms konz. Schwefelsaure versetzt, 5 g 
Weinsaure hinzusetzt und die schwefelsaure Losung 
langsam unter Schiitteln des Kolbens eintragt. 

b) R e d u k t i o n : Wahrend des Aufschlusses wird 
der Reduktor samt Kohlensaurekipp sowie auch Buretten 
fur die FeCls-Losung und eine automatische Burette fur 
die Titration mit TiCL im COz-Strom vorbereitet. 

Hierauf werden 50-100 cm3 der Probe auf etwa 800 
erhitzt, in den Trichter B des Reduktors gebracht, COa 
bei offenen Hahnen a und b durch den Reduktor ge- 
leitet, dann 200 g Zinkamalgam (3%) auf 1000 erhitzt 
und in den Trichter B gebracht, alle Hahne geschlossen 
und die Reduktion durch kraftiges Schutteln eingeleitet. 
Das Wasser der Heizschlange, die zweckmai3ig den Re- 
duktor auf konstanter Temperatur zu halten hat, sol1 eine 
Temperatur von ungefiihr 90° haben. Wenn nach unge- 
fiihr einer Stunde der Inhalt des Trichters eine tief- 
schwarze Farbe angenommen hat und in dunner Schicht 
dunkelolivgriin erscheint, wird abermals COa eingeleitet, 
das Zinkamalgam bei offenem Hahn c durch wieder- 
holtes Zusammendriicken des Gummischlauches restlos 
entfernt und dann im Reduktor mit FeC13-Losung im 
OberschuD titriert, wahrend man gleichzeitig einen lang- 
samen C02-Strom durchleitet. Der OberschuD an FeCL 
wird rnit TiCls zurucktitriert, dessen Wirkungswert in 
bezug auf FeCls bekannt ist. Als Indikator werden 
5 cm3 konz. KCNS-Losung zugesetzt und bis zum Um- 
schlag vom Rot des Ferrirhodanids auf farblos titriert. 

[A. 80. ] 
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Deutsche Keramische Oesellschaft. 
Berlin, 18. Januar 1933. 

Vorsitzender: Dr. H a r k o r t , Velten. 
Fabrikationsfehler, ihre Ursachen nnd Vermeidung. 

Dr. M. P u 1 f r i c h ,  Berlin: ,,Fabrikalionsfehler in der 
Grobkeramik (Ziegel-, Ofenkachel-, Steinzeug- und feuerfeste 
Industrie)." 

Fabrikationsfehler konnen bei den R o h s 1 o f f e n durch 
ungunstige Eigenschaften oder durch echadliche Restandteile 
wie Schwefelkies, Kalk, Gips, Quarz entstehen, b e  i m A b b a u 
durch UngleichmaBigkeiten des Rohstoffes und durch Wechsel 
von nichlgeeignetem Material, in der A u f b e r e  i t u n g durch 

unzweckmlBige Zerkleinerung und Zerteilung, ferner durch Zu- 
satze, Magerung, Sinterung, die die Standfestigkeit und die 
Farbe heeinflussen. Bei der F o r m 11 n g spielt die Struktur- 
bildung, die ungleichma5ige oder zu geringe Verdichtung eine 
Rolle, ferner is1 der EinfluB der Formen zu beriicksichtigen. 
Bei der T r o c  k n  ii n g konnen Fehler entstehen durch un- 
richtige Dauer, Temperatur, Feuchtigkeit, ferner durch Rauch- 
gase hei kiinstlicher Trocknung und durch mangelnde Trocken- 
festigkeit. Zu groaer Schwund kann zum Zerreaen oder Ver- 
ziehen fuhren. Beim R r e  n n e n sind Fehler moglich durch 
unrichtige Dauer, durch falsche Hohe der Temperatur, weiter 
durch ungleichma5ige Tern peraturverteilung, es kann mangelnde 
Breiinfestigkeit auftreten oder zu groBer Schwund, Wachpen, 
Blahen, Erweichen, Schmelzen, Aueschmelzen, neben Brenn- und 
Kuhlrissen oder Absprengungen, sowie Verfarbungen, Engobe- 




