
Diese Deutung steht in genaucr Analogie zii deni ohen 
gescliilderten \'erhalten des l'alladiums cinge1)rachten 
\*alenzelektronen gegeniiher. 1 )er einxigc 1 . l i t  c-rschied liegt 
irp'deni Vorzeichen der Xustauwlikriiftv zwischen den 
Yi- und den Pd-Momenten. 

Der Deutung a) dagegen stelieii sch\vcr\viegendc He- 
denken gegeniiher. \Venn sclion tlie Keiliv gehrocliener 
Magnetonen;r,ahlen fiir tlie Atoiiinionieiite t lvr  \w-scliiederi- 
wertigen Zusatze seltsam erscheinen iiiiili, c o  diirfte es 
vor alleni q"antentlieoretiscl1 schivcr \-t.r~tii.ntllich sein. 
(lag Atome wie Zn, Al, Si us\v. iin Metallgitter Zustantle 
annelinien kiinnen, in dencn ihrc simtliclien Auldc~nelckt ronvn 
parallel gcrichtete Spins hahcn. 

Piir Auffassung a) wird vor :tlleiii folgeiidcs nngefiilirt : 
Ihs  Sattigungsnioment des Nickels ivird iiiclit (lurch alle 
Zusatze herabgesetzt, es uird vcrgriilkrt tlurcli Co, I;e 
und Mn. L)aB die Momentc von Co untl I:e sich pral le l  
.ti den Ni-Momenten einstellen, ist jedoch niclit anders 

zu erwarten. Aucli von JIn ist ja 1)ekanrit. (la13 es  in 1,e- 
pierungen sich ferromagnetisch verlialtcn ktinn. JIerk- 
wiirdig ist allerdings, daB in K o h l t  als ( ~runtliiietall5sic1i 
das Mn entgegengesetzt verhalt ; es criiietlri$ (Ins Jlonient 
des Co uni 3 hiagnetoneii pro i l to i i i .  0 1 )  \ielleicht i n  

.nomenten antiparallel ziini (;rundiiietall vinstellen, oder 
oh auch hier Elektronen an die iuin1)geschlc )wwm Co- I oncn 
ahgegehen werden, ist scliiver zii cntschcitlvii. 

dieseni Fall die zugesetxteri Atoiiic sic11 init ihren I"g :I El l -  

SchluBfolgerung en. 
Das iiiagnetische Verhalteti clcr Ncttillc. gil)t, \vie 

geschildert, in vielen E'hlleii h s k u n f t  i i h r  (lie i-alenz 
der Atonle irn nietalliiclien Gittcr\wband. I k i  den Iiein- 
metalleii ist hesonders iiberraschend die %\vei\vertigkeit von 
Europium und Ytterbium. 1)ie ferroniagrict isclien ]\isen- 
incidle sind nur teilweise ionisiert ; die Z:tIil tler 1,eitungs- 
-1.- cronen pro Atom ist fiir Xi:  0,Ol  : Co:  O J 1  ; I:e: 0,2.?. 

In  Legierungen treteri die IIetallatoIiie oft init anderer 
. .~~nzzahl ein, als sie in ihren eigeiien (;ittern Iiaben. 

Xs scheint fast die Regel zu scin, (la0 I)cini Iiinhringen 
eines Zusatzmetalls in dns Gittcr eines (~riintlnictalls cin 
E l e k t r o n e n i i h e r g a n g  erfolgt. \Vie 'l'xl). 4 zciigt, koniiiicn 
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'1'nl)elle 4. Elektronenubergange 
beim Losen eines Metalls in  einem anderen. 
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in Hlei kann je nacli Herkunft, \.c:rliiittung und I Kaffination eine Iieihe von I<leiiienten enthalten sein, 
11. zw. in technischeni Weiclihlei i -011 et\ \x 0,.5",, bis unter 
O , O O l ~ o  Ag, As, (Au), Bi, Ca, Ctl, CII, Co, 1:c, ( In) ,  Mg, 
Ni, (Pt), Sb, Sn, 're, TI, Zn. I'inige voii iliiicn, niinilicli 
Ag, As, Hi, Cd, Cu, E'e, Ni, Sb, (Sii, Zn) siiitl i n  den nieistcn 
technischen Bleisorteii in geringcn 1Ieiigi.n vot-lianden. 
Eitvelne dieser IYeniente kiinnen tlie Ilig~~nscli:iftcn des 
Metalls schon hei geringen Konzcntrationvn nierklicli 
beeinflussen. 

Sarh ill. Rl tc th  u.  H .  H i i i t c i i i u i i i i l )  stci:,.rrt (.in I;cli;ilt von  
O,l).jl;(, As unrlO,OOj%, Cu (lie I I i i r tc  Y O I I  Itlei mi t 1 ' I o  Sli crlicl)lic.l1. 
Von R. S. H t i s . s e / / * )  wurtle festgcstellt, tl:11J scliciii i,iiiige ,,,(,,,,,o!,, .4g 
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(lie 1)eiden Miigliclikeitcn vor : c h l J  Illektroiieri des (;i i i i id- 

iiietalls voni Zusatznietall gehundcn wertlen, und daI3 das 
Zusatznietall Rlektroneli an tlas (;runtlinetall ahgiht. 
In i  eweiten I;dl kiinnen die a1,gegel)eiic.n Iilektronen 
erit\veder in das Kollektiv tler 1,eitungselektronen auf- 
genoiiinien wertlen (hei Cu, Alg, An) oder sie kiinnen von 
unaufgefiillten Sclialen der (:ruridiiictnllatoiiie gebuntlen 
ivcrdcn ( h i  Ni, Pd). Xuf A%iisnaliiiiefiille diirfte es sich 
l)eschranken, w x n  kein solclier Illektroneniihergang erfolgt ; 
tlas sind vor alleiii die Mischkristalle, in denen die Atonie 
beider hretalle (lie gleiche E:lektroiienanordnun~ hahen, 
\vie etwa die 1,egierungen von Cu. Alg uiitl AII untereiriander. 
I )as gleiche ist offenhar in  der liickenlosen Xschangs- 
reilie Ni- --Pd der Fall. 

I;iir die Reihe Al--Cn ist in Tab. 4 cin 1:lektronen- 
iihergang voni geliisten Cu xuni  A-(  ~riintliiietall angegehen, 
da der eritgegengesetzte i'hergang kauni denkhar ist. DaL3 
hiertlurch der I'araniagiietisiiius des A1 so stark herah- 
geset e t  wird, war wohl theoretisch niclit unbedingt voraus- 
zuselien. 37.j 

a e r  die spektrographische Bestimmung 
kleiner Gehalte von Ag, As, Bi, Cu und Sb in Blei (Schnellverfahren)*j 
Von  D r . - I n g .  G U N T H E I I  U A I . % ,  . S f i i t l g ( i i  I ,  1iobel. l  Bosc l i  G. 1 1 1 .  b. H . ,  A b t .  Sloffenl~ickl~riig 
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Uber die qualitative und quantitative spektrographische 
Anal y e  von Blei sind schon zal~reiche Veroffentlichungen 
erschienen, auf die liier in]' einzelnen nicht cingegangen 
werden kann. ErwBhnt seien nur die Arbeiten von 
W. Gerlmh 11. E .  Schttaitzcr4), H .  W .  BrolL.nsdon u. E .  H. S.  
v a i ~ ~ S m n r r e n ~ ) ,  I ) .  M .  Smi th6) .  A .  Guenther'), W .  Seith u. 
E .  H o f d ) .  

Fiir technisclic Zwecke wurde, auf diesen Arheiten 
aufhaucntl, ein Verfaliren entwickelt, das die e in fache ,  
rasclie untl  sicliere Pr i i fung  von  Weichhlei  u n d  
H a r t h l e i  (7O(, 31) auf den Gehalt an Ag, As, Bi, Cu und 
Sh (lctzteres nur in \I'cichblei) ermoglicht. Die qualitative 
1:eststellung andercr unerwarteter Bestandteile ist schon 
clurcli die spektrographische Arbeitsweise selbst gewiihr- 
leistet. Hinsichtlicli der Genauigkeit der quantitativen 
Restimniung konnten weitere Pehlergrenzen zugestanden 
wrden, als sie die esakte pliotometrische Arbeitsweise 
einzuhalten gestattet, wenn dadurch der Zeitbedarf ver- 
ringert werden konnte. Weil der Gelialt von Blei an ein- 
zelnen Verunreinigungen je nach Herkunft in ziemlich 
weitcn Grenzen schwankcn kann (etwa 0,3% bis unter 
O,OOlo<,), geniigt es, ilin in groaeren Stufen zu erfassen 
und mit Hilfe cines einfachen und raschen Verfahrens 
cine gr6Werc Zahl von Prohen zii untersuchen. Aus diesen 
(hiinden wurde dic einfaclic Methode  d e r  Vergleichs-  
spe  k t r e n gewahlt , die auf clciii visucllcn Vergleich der 
Aufnalinicn von ahgestuften Test- tind Analyscnprobcn 
oline Photoincter hcrulit. 

Herstellung der Testlegierungen. 

Viir die Herstellung von Test legieruiigen crschien die 
Sp n the sc zweckiiiRWiger als (lie Begriiiidung ausschlieBlicli 
auf (lie cheiiiisclie halpse.  1)iese wurde jedoch zur Kontrolle 
clurcligefiihrt . 

Weil ron den Testlegierungen die Kichtigkeit der JSrgeb- 
tiissc cler spiiter wit ihrer Hilfe durchgefiihrten halysen 
abhaiigig war, wurclen sie sehr sorgfaltig hergestcllt iind jeweils 
auf Hotnogenitiit urid richtige Ahstufung des Gehalts spektro- 
grapliiscli gepriift . Die Ausgangsmaterialieii wurden auf Ver- 
unreinigungen ebenfalls spektrographisch untersucht. Fiir 
Testlegieningen cler liiilieren Gehal t e  bzw. Vorlegierungen 
wurde ein technisrh reiries Weichblei benutzt iidt folgenden 
\'erunreinippngen: Ag etwa 0.001%. As 0 (< 0,0010/,), Bi 
ctaa O,OOlo/b,  Cu < 0,00ln/, und Sb < 0 ,002~0 ,  fur die 
n i eelr i g e n C e 11 :I 1 t ss t u f c 11 d as B lei ,.K ah1 b aum" , das 
spektrographisrli sdir rein isto) (Spuren Cd, As =: 0, Sb := 0, 
Ag 1- Cu -1- I3i 0). Ihs  . h e n  wurcle durch Subliniation in 
11, (50 nnii Hg) gereiriigt, clas Wisinut fiber clas hsische 
Nitrat tlurrli Recluktion init KCN. Selir rein war das -1ntimon 
, .Kalilbauiii". ebci~so das technisdie Peinsilber urid Kupfer. 
Fur 1 ~;irtl)lei-As-'l'estlegierunge!i wurde ein -4s-freies Blei mit 

Ilie Ixgierungen wurden in einseitig geschlossenen Kohren 
alls Jenaer Geriiteglas in Mengen von etwa 500g in reinem 
W:Lcw.aTstoff (0,-frei, trocken) bei 100 mm Hg eingeschmolzen 
l,llcl W g f d t i g  geniisclit . Wenn die Gefahr einer Entmischung 
1,eirn i:;.rstarren 1)estand. wiirdeti die Schnielzen durch Ab- 
whrecken in Wa.sser rascli m i i i  ISrstarren gebrecht. %ur 
Kolitrolle L iuf Homogenitat wurden ron deni erstarrten Block 
ol)eIi titid u :tltrti Probeii eiitnomlnen uncl spektrographisch 
auf Iiitctisitat~lcic.hileit der 1,inien des Zusatzelements gepriift, 
;il1l!ercleiii auf dii- Abstufung der Linienintensitat in Abhiingig- 
krit ~ 0 1 1  der Koixentration. I lurch beide MaUnahnien, Kon- 

4 )  E.  Srktc.ei/:cr, %. ..morg. dlg. Chem. 164, 127 [1927]; W. Qer- 
/f,c./,, 11. 1,'. SrLtccil:er : L \ie chemisclie L~issionsspektra1;tnalyse. 
1,cipria 1930. 

5 )  H .  I i .  Hrou*nadot& U. h. 11. S .  twi i  Soitrewit. J.  Iiist. 3fet:ils 46, 
S r .  2. 97 [1031]. 

6)  D. M. Sniith. elrctid;~ 46. &r. 2, 114 11931 j. 
7 )  A .  Quetitlwr, %. anorg. dig. Clieni. 3(M. 409 [1930]. 
0 )  14'. , S d h  11. E .  Hufer, %. Ulrktrocheiii. angew. pliysik. 

Z. T. auch selbst elclitrcdytiscll ra ffiniertes ulei (I-Xktrolyt: 

7:o $1) 1)enutzt. 

Cllrlll. 40. 313 j 193Jj. 

1'1) [ClO,]a). 

trolle der Homogenitat und dcr Koiizcntration~,stufiiiig 
konnten Fehler rechtzeitig entdeckt werden. 

Bei einer Vorlegierung mit 0,5% Cu befand sich tlas Cu 
iialiezu vollstiindig in der obersten Zone des erstarrten Kegulus 
weil Cu bei Raumtemperatur in Blei wenig loslich ist. Deshalb 
wurden die Cu-Legierungen in Quarzrohren erscliinolzen und 
yon etwa 8000 unmittelbar durch Eintauchen in U'asser, 
spater auch durch GieDen in Eisenkokillen abgeschreckt. Die 
Legierungen mit hoherem Cu-Gehalt durften natiirlich niclit 
durch GieQen in die Elektrodenforni gebraclit werden, sonclcrn 
nur dursh mechanische Bearbeitung. ISin zweiter 1 M .  1x4 
dem die spektrographische Kontrolle sofort einen Herstellungs- 
fehler aufdeckte, war folgender : Eine 1,egierung mit eitieni 
Sollgehalt von 0,02% Sb fie1 in der Intensitat dcr Sb-1,inien 
nicht zwischen die 0,05y0 und 0.01 O; enthaltencle. sonclern 
entsprach der Probe mit 0.01% Sb. Die ITrsache tlieser -11)- 
weichung wurde schlieolich darin gefunden, dal\ zu cler n;icli- 
triiglich hergestellten 1,egierung niit 0.02% S1) cine antlerc 
Sorte Blei benutzt worden war, die m a r  spektrographiscli 
sehr rein war, aber erhebliche Mengen Oxyd (KrPtze) enthiclt. 
Beim Einschtnelzen der 1,egierung war dadurch ein Teil clcs 
Sb vom PbO oxydiert und so der 1,egierung cntzogeii worden. 
Durch vorheriges Einschmelzen licW sicli das Oxpd aus detii 
Blei enffernen, die neue 1,egierung stiniiiite nuninelir in dcr 
Intensitiitsabstufung, auch die cheniische Koiitrolle crgab den 
richtigen Wert 10). 

Die Testlegierungen wurdeii z. T. auf ilircn (klialt tliircli 
cliemische Analyse kontrol l ier t ,  und zwar a d  tlg narli 
tlerii Dithizon-Verfahren im Siemens-I.'orscliutigslahoratoriiiiii 
(Dr. H. FischeY), Berlin, auf As, Bi, Sb in1 Staatlicheii Material- 
priifungsanit (Dr. Ulrtmenthal), Berlin-l)alilem. uncl auf CU 
bei der Cheniisch-Technischen Keichsanstalt (Dr. Kirsch feld) , 
Berlin. Die Gehalte stimmten i. allg. innerhall) cler l+liler- 
grenzen mit den Sollwerten iiberein. 

Die Abstufung der  Gehal te  war folgeiidc: 1.0, 0.5, 
0,3, 0,2, 0,1, 0,05, 0.02, 0.01. 0,005, 0,0029:, LIB. As, Hi, 
Cu, Sb in Weichblei, .4s in Hartblei (7% Sb), aulJerclem nocli 
0,00l% -4g. Bi, Cu in Weichblei. 

Fur die Durchfiihrung der Spektralanalyse wurtbi 
nachstehende A r b  ei  t sger  a t c (C. Zeiss, Jena) henutzt , 
die sich bei ihrer zweckmafiigen Konstruktion und stabilcn 
Ausfiihrung gut bewiihrten : 
Quarzspektrograph Qu 24, iiiit optisclier Ih i ik ,  Quarrliiiseii 

zur direkten uncl %wisclienabbildungl') des Ihiikens, uiid 
Funkenstativ. 

I'roj e k tionsvorric h t u n g  zur Justierung tler l<lrktrtrleii (Abl). 
auf der Zwischenblende). 

Punkenerzeuger nach Feupner (W. C. lierileus. 1iaii;iii ;I.  31.) 
Spe k t r enpr o j e k t or und Sp e k t r all i ii ie n y h o t n in e t e r. 
I'latinstufenfilter etwa 1 :10:40. 

Nach eingehenden Versuchsarbeiten wurde ein rasclies 
und einfaches Arhe i t sve r fah ren  gefunden, das mit 
ausreichender Genauigkeit die Bestimmung von Ag, As, 
Bi, Cu und Sb in Blei ermoglicht. Die Analysenproheii 
werden zusammen mit den Testproben auf einer I'latte 
unter festgelegten, genau einzuhaltenden \'ersuclishedin- 
gungen so aufgenommen, daW die Linien des Griindnietalls 
(Pb, P b + S b )  in allen S p e k t r e n  prakt i sc l i  viillig 
gleich geschwarz t  s ind.  ITnter dieser Voraussetzung 
1aOt sich die Auswer tung  der Spektrograninle mit Hilfe 
des Spektrenprojektors einfach durcli visu el le  n Ver g 1 e icli 
de r  Schwarzung  der Linien dei ,,Zusatz-E:lenients" 
vornehmen. Der Gehalt der Analysenprohe entspriclit 
dann demjenigen der entsprechenden Testprohe niit gleiclier 
Schwarzung. 

Aufnahmebedingungen. 

%ur Erzielung nioglichst vollkoniinen gleiclicr Sclnviireiing 
cler Spektreti miissen alle LiuWereri Versuclisbrtlitigurigeii so 
konstant wie moglich gehalten werden. 1)ic Analysen- und 
'l'estproben werden in gleiche Form gebracht, schmale nieil3el- 

lo) Herrn Dip].-Ing. Hans Orube daiike icli liir seine sorgfiltigr 

11) C. Zebu. Jena, Mess 266/II. 
Arbeit bei der Herstellung der Testlegierungen. 
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formige Elektroden von etwa 40 mm L h g e  mit einer Anfunk- 
flache von 1 x6 mm. Die Analysenproben (2 Elektroden) 
werden in einer Eisenkokille gegossen. Die abzufunkenden 
Enden werden durch Bearbeitung mit Messer oder Feile voni 
Grat und oberflachlichen Verunreinigungen befreit, wobei 
peinlich auf Rinhaltung einer gleichen Elektrodenforni und 
Oherflache zu achten ist. Die Testproben werden ebenfalls 
vor jeder Aufnahme gereinigt . Die Linsenabstande, Elektroden- 
justierung usw. sind genau einzuhalten, die Elektroden werden 
auf Abstand mit einem Glasplattchen und in der optischen 
Achse rnit der Projektionsvorrichtung justiert. In der Niihe 
der Blektroden befindet sich der Saugstutzen eines kriiftigen 
Ventilators zur Absaugung des sehr gesundheitsschiidlichen 
Bleirauchs. Das Vorfunken und Belichten erfolgt bequem und 
genau niit einer automatischen elektrischen SGhaltuhr und 
elektromagnetischem optischen Verschlul) (Entwurf Dr.-Ing. 
K .  Potthoff) . Die Spektren werden mit Zwischenabbildung 
mittels einer Hartmannschen 7-Stufen-Blende aufgenommen, so 
daW eine Platte 6 x 24 cm iiisgesamt 56 Spektren fassen kann. 
Durch entsprechende Abstimmung der Entladung l&t sich 
ein Festfressen des Funkens vermeiden. Bei sorgfdtiger Ein- 
lialtung aller Versuchsbedingungen werden sehr gleiclima Wig 
geschwarzte Spektren erhalten. IXe Versuchsbedingungen 
sind folgende: 

Spektrograph  QU 24, Blende 15, Zwischenabbildung, 
Spaltweite 0.03 mm, 7-Stufen-Blende, Elektrodenabstand 4 mm. 

Anregung:  Feufiner Stufe 4, Kapazitat C = Selbst- 
indiiktion I, = 

Fur die B e s t i m m u n g  v o n  As, Bi, Sb: Zwischenblende 5 nim, 
Vorfunken 30 s, Belichten 60 s. 

Fur die B e s t i m m u n g  von Ag, Cu: Zwischenblende 0,8 mm, 
Vorfunken 30 s ,  Belichten 30 s bei Verwendung von Perutz-Silber- 
cosin-Platten (oder ahnlichen). antwicklung 4 min bei ZOO, normal. 
Metol-Hydrochinon-Entwickler. 

Statt der engen %wischenblende fur die Bestimmung von 
Ag und Cu kann zweckmaWig auch ein Graufilter zur Lichtschaachung 
benutzt werden. 

Die quantitative Bestimmung von Ag, Cu, Bi in 
Har tb l e i  (Pb + Sb) wird wie in Weichblei rnit Hilfe von 
Testlegierungen durchgefiihrt, die kein Sb enthalten, weil 
wohl As-freies, aber kein Ag-, Bi- und Cu-freies Hartblei 
im Handel ist. Dabei wird vorausgesetzt, dafl keine Fehler 
infolge Beeinflussung des Intensitatsverhdtnisses durch 
das Sb erfolgen. Nach photometrischen Bestimmungen 
scheint allerdings bei Gehalten von O,l% bis 0,5% As, 
worauf gelegcntlich schon von anderer Seite hingewiesen 
worden ist, die Intensitat der As-Linien durch den Zusatz 
von Sb zum Blei etwas gesteigert zu werden. Die Intensitats- 
anderung ist aber jedenfalls geringer als die Fehlergrenze 
bei visueller Auswertung mit dem Projektor, so dafl sie 
nicht berucksichtigt zu werden braucht. Eine rechnerische 
Korrektur wegen des Antimongehalts ist aus dem gleichen 
Grund nicht notwendig. 

Durch Reduktion im Wasserstoffstrom lassen sich die 
O s y d e  von Blei (PbO, Pb30,, PbO,) zu Metall reduzieren 
und in der gleichen Weise spektrographisch untersuchen. 
Antimonmetall kann durch Legieren mit reinem Pb 
(auf einen Gehalt von 7 bis 10% Sb) und Vergleich mit 
entsprechenden Blei-Testlegierungen auf Verunreinigungen 
analysiert werdcn. 

Ergebnisse. 

Die Auswer tung  de r  P l a t t e n  erfolgt im Spektren- 
projektor, der ein 20fach vergroflertes Bild der Aufnahme 
auf einer horizontalen Projektionsflache liefert. Bei der 
Spektrographenspaltweite von 0,03 mm erscheinen die 
Linien flachenhaft, ihre Schwarzung laflt sich deshalb 
bequeni rnit dem Auge beurteilen. Einige Aufnahmen 
von Testlegierungen (Abb. 1 bis 5) zeigen die Schwarzungs- 
abstufung mit abnehmender Konzentration deutlichlz). Aus 

I * )  Die 1,inien erschcinen in der Reproduktion hell auf dunklem 
(;rutid, umgekelirt \vie  bei den Orgiiialaufnahmeii. 

den Spektrogramnien mit Bi und As ist zu erselien, daW 
man bei hoheren Gehaltsstufen scliwacliere Linien zur 
Auswertung benutzt, wenii die empfindliclien Linieii zu 
intensiv werden. Als Analysenlinien werden benutzt : 

Fur Ag:  3280.7 und 3382,9 (bei hiihrreni (klinlt 11. 11. 2437.8; 
Cu: 3247,5 und 3274.0 (bai hoherem (>c.linlt 11. 1:. 2369.0): 13i: 3007,7; 
3024,6;. 2989,O; 2938,3; As:  2349,8; 2369,7 und 2370.8; 2715,O; 
2780,2; *’ Sb: 2311,5; 2770,O; (2508,l hat starken Untergrund) 
(Ziffern = Internntionale Angstrom-Einheiten). 

Die E r g e b n i s s e sind sehr gut reproduzierbar, die 
Genauigkeit ist fur technisclie Zwecke vollig ausreichend, 
die Fehlergrenze wird auf etwa &25% (des absoluten 
Gehalts) geschatzt. DaB die mit diesem einfachen Ver- 
fahren erhaltenen Analysenergdmisse gut brauchbar sind, 
wurde bei einem Streitfall durcli die chemische Schieds- 
analyse iiberraschend bestatigt (Abb. 6). Die spektro- 
graphische Analyse einer Weichbleilieferung hatte einen 
Gehalt von -0,005y’ Ag und -O,O1yo Cu ergcben, die 
chemische Analyse dagegen 0,0056y0 Ag und O,Ollyo Cu. 
Wenn diese ausgezeichnete Ubereinstimniung der Ergebnisse 
auch nicht iminer erreicht werden diirfte, so zeigt sie doch 
jedenfalls die Brauchbarkeit des Arbeitsverfahrens. Dieses 
laflt sich sinngemaB auch fur die Bestimmung anderer 
Eleniente in Blei, z. B. Ca, Cd, Sn, Te verwenden. 

Die Testlegierungen ermiiglichen oline weiteres, die 
Genauigkeit der Analysen durcli die photometrische Arbeits- 
weise zu steigern, wenn dies verlangt wird, allerdings 
ist dann der Zeitaufwand griilkr. Voraussetzung ist dabei, 
daB Bleilinien geeigneter Intensitat vorlianden sind, wie 
z. B. bei der Bestimmung von Ag, Cu oder Bi. Bei niedrigen 
Konzentrationen von As und Sb ist dies jedoch nicht der 
Fall. Mit Hilfe eines Plati~istufenfilters~~) wird man diesen 
Mange1 beseitigen konnen, allenfalls auch durch das Ver- 
fahren der Messung der Linicnverbreiteru~ig~~). 

Die Erfassungsgrenze  fur den Nachweis und die 
Bestimmung von Sb in Blei init dem kondensierten Funken 
liegt ahnlich wie fur ArsenI5) bei etwa O,OOlyo, also wesent- 
lich niedriger, als von verschiedenen Autoren angegeben 
wurde. D k  quantitative Hestimmung sehr niedriger 
Gehalte von As und Sb (<0,01%) durfte vermutlich nur 
nach der Methode der Vergleichsspektren moglich sein, 
wed die Linienintensitat nur noch sehr gering ist. Die 
sichere Erfassung und Beurteilung von Gehalten nnter 
0,005~0 As und Sb setzt Erfahrung voraus, besonders beiin 
Sb. Die Aufnahnie darf nicht zu kurz, aber auch nicht 
zu lang belichtet werden, wed sonst die Linie Sb 2311,5 
im Untergrund verschwindet. Vielleicht wird sich die 
Nachweisbarkeits- und Restimmungsgrenze nacli unten 
durch Anwendung des Abreiobogens niit Hochfrequenz- 
ziindung nach Pfeilsticker16) erweitern lassen. Die Er- 
fassungsgrenze fur Ag und Cu ist vie1 kleiner als O,OOl%, 
auch Bi laflt sich in Blei noch unter O,OOlyo bestimmen. 

Geha l t e  a n  Verunreinigungen.  

Die Reinheit der heute auf den1 Markt befindlichen 
Bleisorten, sowohl Weich- als auch Hartblei, ist sehr unter- 
schiedlich. Die Gehalte an Fremdbestandteilen schwanken 
je nach Herkunft und Raffinationsverfahren in ziemlich 
weiten Grenzen. Bei Weichblei  (techn. rein) bewegen 

13) a. Scheibe, C .  F .  Linstrotn, 0. Xchnettlet, diese Ztsclir. 44, 

14) W. G‘erlach 11. W .  Rollww/etc, Blctnllwirtsch., Metnllwiss., 

Is) h’. Riedl, %. aiiorg. allg. Clicni. 209, 3.57 I1932J. 
10) K .  I’jeil.sticker, %. ISlektrochcni. ntigtw. pliysik. Chern. 43, 

147 [1931]. 

Metalltechn. 16, 1093 [1937]. 

719 [1937]. 
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sich die Gehalte ungefiihr in folgenden Grenzen: Ag etwa 
0,001-0,005 yo, As praktisch = 0 (<0,001 yo), Bi etwa 
0,001-0,1~~, CU 0,001-0,01%, Sb 0 ((0,001 %)-0,02%. 

Bei Har tb l e i :  Ag etwa 0,001-0,005~0, As 0 (O,OOlyo) 
bis 0,1%, Bi etwa 0,005-O,05 yo, Cu 0,002-0,05 %. 

In  Ble ioxyden (PbO, Pb,O,) ist meist sehr wenig Ag 
und Cu ( < O O O l ~ o )  
enthalten, aber haufig 
verhaltnismaflig vie1 
Bi (0,Ol-0,l yo), was 
beides nach der Her- 
stellungsweise ver- 
standlich ist. Von 
den ubrigcn Vcr- 
unreinigungcn, die 
qualitativ ofters fest- 
zustellen sind, seien 
crwiihnt: Ca, Cd, Fe 
(inhomogcn verteilt) , 
Mg, Ni (in Hartblei 
fast immer), Sn, Te 
und TI. 

Praktische 
Bewahrung des 

Verfahrens . 
Die beschriebene 

Methode der quanti- 
tativen spektrogra- 
phischen Analyse von 
Hart- und Weichblei 
mit Hilfc von Ver- 
gleichsspektren und 
visuellcr Auswertung 
hat sich im I,aufe 
von etwa 2'12 Jahren 
fur die rasche und 
sichere Eingangspru- 
fung bei fur tech- 
nische Zwecke vollig 
ausreichender Gc- 
nauigkeit ausgezeicli- 
net bewahrt. Der 
Zei tbedarf  ist ge- 
genuber der che- 
mischen Untersu- 
chung verschwindend 
gering. 

Bei Streitfallen 
ist der objektive 
Analysenbeleg in 
Form einer photo- 
graphischen Auf- 
nahme wertvoll. 

Im Laufe der Zeit 
macht sich aufler- 
dem die Mater ia l -  
und Reagenzien-  
cr s p a r  n i s  benierk- 
bar. Bei der che- 
mischen Bestimmung 
aller durch Spektral- 
analyse ermittelten 
Bestandteile waren 
fur rund 5000 Ana- 
lysen etwa 3-5 t Blei 
verbraucht worden, 
wahrend bei der 
Spektralanalyse kein 
nennenswerter Ver- 
brauch auftrat. 

[A. 33.1 
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