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B. Einige Beispiele fiir die Anwendung der Spektralanalyse in der Glastechnik.
Von Dr.-Ing. habil. A. Dietzel, Berlin-Dahlem.
(Vortrag bei der 20. Glastechnischen Tagung, Berlin, 21. Januar 1937.)

Die Spektralanalyse ist im wesentlichen aus
zwei Griinden kein Universalverfahren. Ein-
mal konnen mit ihrer Hilfe nicht alle Elemeante,
die uns interessieren (z. B. Fluor), mit Sicher-
heit nachgewiesen werden. Zum andern ist im
Falle quantitativer Bestimmungen die erreichbare
Genauigkeit nicht immer hoch genug; sie betrigt
ctwa 100 bis giinstigstenfalls 500 des Wertes.
Das Verfahren hat aber andere grofie Vor-
teile, die es auch fiir die Zwecke der Glas-
untersuchung zu einem wertvollen Hilfsmittel
machen: vor allem ist der Nachweis vieler che-
mischer Elemente sehr empfindlich, und der Sub-
stanzbedarf ist sehr gering. Wihrend also die
chemische Analyse z. B. bei der quantitativen
Bestimmung von Alkali, Kalk und ahnlichen Be-
standteilen, die in Mengen iiber 1 bis 50p vor-
handen sind, der Spektralanalyse z. T. sogar weit
iiberlegen ist, ist bei der Bestimmung kleiner
Mengen, der sog. ,,Verunreinigungen, das Um-
gekehrte der Fall, insbesondere wenn nicht viel
Substanz zur Verfiigung steht. Als rasch und
bequem zu handhabendes Hilfsmittel bewihrt
sich die Spektralanalyse aber vor allem bei der
qualitativen Voruntersuchung z B.
von Rohstoffen, Glisern, Glasfehlern (Einschliis-
sen) u. dergl.

Allgemein bekannt ist die Erkennung der
Alkalien und Erdalkalien mit dem Taschenspek-
troskop. Besitzt man ein solches mit Wellen-
lingenskala und baut man sich noch eine Kamera
an, so kann man mit dieser Vorrichtung und der
geeigneten Plattensorte schon eine ganze Reihe
von Elementen feststellen, niamlich:

Li, Na, K, Rb, Cs

Ca, Sr, Ba, [Zn], [Cd], Hg
Al Ga, In, [TI]
[Ti], Ce, Nd, Pr, Th, Pb
V, Nb
Cr, [Mo], W, U
[Mn], [Fe], [Co], [Os]
(Die eingeklammerten Elemente werden

empfindlicher mit einem

nachgewiesen.)

UV-Spektrographen

Die in Bild 1 wiedergegebene Aufnahme

Bild 1.

Kupfervergleichsspektrum
eines Bleiglases im Kupferbogen, auigenommen mit
Taschenspektroskop und angebauter Kammer,

und  Spektrum

entspricht z. B. einem Bleiglas, von dem ein
Splitterchen im Lichtbogen mit Kupferelektroden
verdampft und mit einem Taschenspektroskop
und Kamera aufgenommen wurde. Man erkennt
die Linien von

Pb  bei 405,8 my,
Ba ,, 4554 my,
K ,, 4044 bzw.
Na ,, 589,0 bzw.

Will man einen Gesamtiiberblick iiber die
anwesenden, spektrographisch erfaBbaren Ele-
mente bekommen, so muB man mit einem UV -
Spektrographen arbeiten. Das eben ange-
fithrte Bleiglas wiirde dann das in Bild 2 ge-
zeigte Spektrum liefern, in dem man neben zahl-
reichen Linien des Pb und Ba noch die Linien
von As (235 my) und von B (249,7 und
249,8 mu) erkennt.

404,7 mye,
5890,6 mp.

In Bild 3, das von einem Gelbglas aufge-
nommen wurde, erkennt man u.a. die Linien des
Zn bei 330,3 und 334,5 mu und des Cd bei
228,8 mu. Dieses Glas ist mit CdS gelbgefirbt.

Besonders geeignet ist die Spektralanalyse
fiir die Untersuchung von mit Schwermetallen
gefarbten Glasern (Rubine, Cr, Mn, Ni
usw.). Sehr schwer nachweisbar sind dagegen
S und Se.

In adhnlicher Weise konnen mit Vorteil
Glasfehler (wie Einschliisse, Beschlige) oder
Verunreinigungen der Rohstoffe fest-
gestellt werden. Im letzteren Falle, besonders
bei natiirlichen Rohstoffen, trennt man zweck-
maBig vor, indem man eine Probe des Materials
in einer geeigneten schweren Fliissigkeit (Bro-
moform) aufschlimmt und absitzen 14Bt; die
Erzteilchen setzen sich zu Boden, konnen ge-
trennt und fiir sich spektrographiert werden.

Ein interessantes Beispiel moge noch er-
wihnt werden. In einer Hiitte traten im Glas
kleine schwarze Einschliisse auf, von denen
manche unter dem Mikroskop, im Auflicht be-
trachtet, matt schwarz aussahen, andere aber
metallglinzend. Es war nicht moglich, diese
Teilchen ganz aus demn Glas herauszupriparieren,
weil sie zu leicht zerbrockelten. Sie wurden zu-
sammen mit dem anhaftenden Glas spektrogra-
phiert. Die Aufnahme (Bild 4) zeigt das Er-
gebnis: die schwarzen Teilchen enthielten nur
Cr, bestanden also praktisch aus reinem Cr,O;;
die glinzenden Teilchen zeigten, wie eine zweite
Aufnahme ergab, praktisch nur die Nickellinien.
Die Erklarung ist folgende: In der Hiitte
wurde eine Einlegschaufel aus zunderfreiem
Chrom-Nickel-Stahl verwendet. Ein Stiick davon
war abgebrochen und in das Glas gelangt. Das
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Bild 2.

Bleiglas wie in Bild 1, jedoch im UV-Specktrographen aufgenommen. Die

Punkte bezeichnen von

links nach rechts die Linien von As, B, K, Pb, Ba, Na.

Bild 3. Aufnahme eines Schwefelcadmiumglases im Kupferbogen.

Links die Cd-Linie (229 my),

rechts zwei Zn-Linien (330, 334 mu).

Cr lag im Glas als Oxyd, das edlere Ni als
Metall vor, das Fe hatte sich im Glas aufgeldst.

Diese Beispiele lieBen sich beliebig fortsetzen.

Bei der Behandlung der Spektralanalyse sei
noch darauf hingewiesen, daB in einzelnen Fillen
auch die Absorptionsspektralanalyse
mit Vorteil angewandt werden kann, besonders
dann, wenn es sich etwa bei Museumsstiicken
darum handelt, das Stiick nicht zu zerstoéren. So
laBt sich z. B. Kupfer- und Goldrubin auch bei
scheinbar gleicher Farbnuance mit einem Taschen-
spektroskop leicht unterscheiden: Der Goldrubin
laBt im Gegensatz zum Kupferrubin (und Selen-
oder Antimonrubin) Blau und Violett merklich
durch. Noch einfacher gelingt diese Unterschei-
dung mit einer Kupferblauscheibe: blickt man

Bild 4. Untersuchung von schwarzen Einschliissen in Glas.
Kohlebogen und Steinchen. Charakterische Linien fiir Cr,O, (mit Punkten bezeichnet): 357 mp (links),
425, 427, 420 mu (rechts).

durch das Kupferblau und das Farbglas gegen

das Licht, so sieht man bei Kupferrubin entweder
fast nichts (schwarz), bei Goldrubin violett.

Ein Glas mit Bandenabsorption enthilt in
der Regel seltene Erden.

Erwiéhnt sei schlieBlich noch die Rontgen-
spektralanalyse, die mitunter in den Fillen,
in denen die UV-Spektralanalyse wegen Koinzi-
denzen versagt, herangezogen werden kann, also
z. B. dann, wenn man einen Korper, der ein
linienreiches Element (Eisen) in groBen Mengen
enthilt, untersuchen und eine chemische Vor-
treunung vermeiden will. Die Empfindlichkeit
der Rontgenspektralanalyse ist bei weitem micht
so groB wie die der UV-Analyse. (Grenze im
Durchschnitt bei etwa 0,10jp.) (11 648)

¢ ;
JC/‘ G
| Kohte

| Sternchen
_’ /m6las

Spektra vom Kohlebogen allein, Cr,O; im
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C. Verwendung des Flammenbogens fiir Glasanalysen.

Von Dr. W. Rollwagen, Minchen, und Dr. E.

Schilz, Pretoria.

(Vortrag bei der 20. Glastechnischen Tagung, Berlin, 20. I. 1937.)

ur spektralanalytischen Untersuchung von

/' Stoffen mit kleiner elektrischer Leitfahigkeit

eignet sich sehr gut der sog. Flammen-

bogen*). Es ist das Ziel des folgenden Be-

richtes, die Besonderheiten dieses Verfahrens und
das praktische Arbeiten damit aufzuzeigen.

Die elektrische Anordnung. Der
Flammenbogen ist eine Hochspannungs-
bogenentladung. Er entsteht z. B., wenn
zwischen den Sekundirpolen eines Hochspan-
nungstransformators eine Entladung ziindet. Der
Flammenbogen erfordert also im Hochspannungs-
kreis keinerlei Zusatzapparate; die Sekundirspan-
nung wird unmittelbar an die Elektroden der
Analysenstrecke gelegt. Der Transformator muBl
Spannungen von 20 bis 30 kV liefern. Fiir unsere
Untersuchungen wurde ein zum Betrieb von

*» W. Gerlach, ,Die chemische
spektralanalyse®. II. Leipzig 1033, S. 6.
J.v. Calker, Z. f. anal. Chem,, 105 (1936), S. 306.

Emissions-

Rontgenrohren gebautes Induktorium benutzt,
das eine Primirbelastung von 25 kW zuliBt
und sekundirseitig eine Spitzenspannung von
29 kV ergibt. Der 50 periodische Wechselstromn
fiir den Primarkreis wurde dem Lichtnetz ent-
nommen; die Energie der Entladung wurde pri-
mérseitig durch Widerstinde geregelt.

Die Elektroden. Als Trigerelektroden
fitr die zu analysierenden Stoffe sind beliebige
Metallelektroden verwendbar. Man muB dann
aber auf die Analyse des hierzu verwendeten Me-
talles und dessen moglicherweise vorhandener
Verunreinigungen verzichten. In vielen Fillen
werden Kupferelektroden brauchbar sein; dann
ist auf Cu nicht analysierbar. Diese Ein-
schrankungen sind gut zu vermeiden bei Ver-
wendung von Kohleelektroden. Die Ver-
unreinigungen in der Kohle, die, auBer bei Ver-
wendung reinster Spektralkohlen, jede Analyse
im Gleichstrombogen sehr unsicher machen,





