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VORWORT

as vorliegende Buch hat den Zweck, dem Anfinger

die Ausfiihrung minerogenetischer Untersuchungen zu
erleichtern, indem es ihn mit den wichtigsten Methoden und
Apparaten vertraut macht, deren Kenntnis die tiblichen mine-
ralogischen Praktika bisher nicht vermitteln. Wihrend in
anderen naturwissenschaftlichen Disziplinen die Praktika tat-
sichlich die Erlernung der fiir das spitere wissenschattliche
Arbeiten notwendigen Methoden verfolgen, sieht sich der
Mineraloge, wenn er sich speziell dem physikalisch - chemi-
schen Zweige seiner Wissenschaft zuwenden will, meist vor
so groflen Schwierigkeiten, dafl erfahrungsgemaf viel Zeit
vergeht, bis er sich in das neue Gebiet eingearbeitet hat.
Die Mineralogie ist heute in vielfacher Beziehung ein
Teil der physikalischen Chemie geworden. Die phy-
sikalischen Methoden der Chemie werden immer hiufiger
auf mineralogische Fragen angewandt und die chemischen
Eigenschaften der Mineralstoife werden in Beziehung zu
setzen gesucht zu ihren physikalischen Eigentiimlich-
keiten. Hierbei wird immer mehr der quantitativen vor
der praparativen Richtung der Vorzug gegeben. Fiir den
Mineralchemiker ist daher die Kenntnis der Grundlagen der
anorganischen und physikalischen Chemie Vor-
aussetzung. Voraussetzung ist weiter die griindliche Kenntnis
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der Mineraloptik, ohne deren Zuhilfenahme (insbeson-
dere der von F.Becke ausgearbeiteten konoskopischen
Methoden) ein sicheres Arbeiten ausgeschlossen erscheint.

Es wurde weniger Gewicht gelegt auf eine eingehende
theoretische Beschreibung der Meflinstrumente und MeB-
methoden — in dieser Hinsicht existiert eine zusammen-
fassende Anleitung von F. M. Jdger —, als vielmehr auf
die praktische Handhabung der Methoden, wie sie zum
Teil im Institut C. Doelter in Verwendung stehen. Seit
Jahren hat Verfasser sich bemiiht, aus der umfangreichen
Literatur iiber diesen Gegenstand alle jene experimentellen
Angaben zu sammeln und zu iiberpriifen, die fiir das Arbeiten
auf vorliegendem Gebiete Bedeutung besitzen. Es wurde
versucht, unter sorgfiltiger Vermeidung aller Einseitigkeit
eine Auswahl von experimentellen Anordnungen zu geben,
die sich in der Praxis der Silikatchemie bisher am besten
bewidhrt haben. Von diesem Gesichtspunkte aus wurde auch
die ausldndische Literatur méglichst weitgehend beriicksichtigt.

Indem denoptischen Untersuchungsmethodengewidmeten
Abschnitt wurde der Versuch gemacht, auf moglichst leichtver-
standlichem Wege mit Ausschaltung weitgehender Theorien
die optischen Erscheinungen zu beschreiben, die sich bei
der Untersuchung von Mineralien im Polarisationsmikroskop,
sowie mit Hilfe einiger Nebeneinrichtungen beobachten lassen;
es wird gezeigt, wie diese Erscheinungen quantitativ zu ver-
folgen sind, um sichere Daten iiber die Qualitit des vor-
liegenden Produktes zu erhalten. In weitgehendem Umfange
wurden hierzu die Publikationen des Herrn Prof. F. Becke
benutzt, dem fiir seine liebenswiirdige Férderung und nament-
lich fiir die Ueberlassung von Abbildungsmaterial auch hier
ergebenst gedankt sei. Eine eingehendere Beschiftigung mit
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den optischen Untersuchungsmethoden wird zum Studium
der grofien Handbiicher und Lehrbiicher fiihren, in denen
die einschldgigen Theorien ausfiihrlich behandelt sind; ein-
fache Vorkenntnisse in Kiristallographie und Kiristalloptik sind
zur Handhabung der kurzen Einfiihrung nétig, im tibrigen aber
sind keinerlei Voraussetzungen gemacht. Auch in diesem
Abschnitt ist die praktische Verwendbarkeit der Methoden
fiir die Auswahl und Besprechung derselben mafigebend
geweserl.

Herrn Hofrat Professor C. Doelter sind wir fiir viele
wertvolle Ratschlige sehr zum Danke verpflichtet. Ferner
danken wir den Herren A. L. Day, E. T. Allen und J. L.
Crenshaw, sowie Herrn Professor M. Stark in Czernowitz
fiir die giitige Ueberlassung von Textabbildungen, sowie
Herrn Dr. K. Herold fiir seine Unterstiitzung bei der Ab-
fassung des Kapitels iiber Leitfahigkeitsmessungen.

Wien im Juni 1914.

E. Dittler.
H. Michel.
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I. Abschnitt.

Apparate und Untersuchungs-Methoden fiir wisserige
Losungen.

1. Kapitel.
Die hydrothermale Mineralsynthese.

Unter hydrothermaler Mineralsynthese versteht man
solche Methoden kiinstlicher Mineralbildung, die Temperaturen iiber
100° und Wasser benétigen.

Die hydrothermale Synthese verfolgt zweierlei Zwecke: Man
studiert entweder die Umwandlung, die ein Mineral durch Wasser
oder eine wisserige Losung erfihrt, oder man sucht durch Zusammen-
bringen der entsprechenden Komponenten das Mineral synthetisch
herzustellen.

Besonders amorphe Korper eignen sich zu synthetischen Ver-
suchen, weil sie gegeniiber den kristallisierten instabil sind. Man
mufl aber bedenken, dafi die Loslichkeit der meisten Silikate auch
bei 300—500° noch so gering ist, dafl in den kleinen Bomben-
rohren nur mikroskopisch kleine Kristalle und immer in
geringer Menge herausfallen.

Viele Synthesen und Umwandlungen lassen sich schon am
Wasserbad ausfithren. Bei einer Einwirkungsdauer von zwei bis
drei Tagen bis mehreren Monaten und unter Anwendung und steter
Emeuerung!) von Salzlésungen, deren Konzentration wegen der
Kiirze der im Laboratorium zur Verfiigung stehenden Zeit nicht zu
gering bemessen sein soll, lassen sich oftmals sehr gute Resultate
erzielen. Man wird natiirlich nicht mehr als 2—3 g Ausgangs-
substanz verwenden und die Mineralien moglichst fein pulvern, um

1) Hierzu eignen sich besonders die selbsttitigen Heber von A. Eiloart oder
Stoltzenberg.

1
Dittler, Mineralsynthetisches Praktikum
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eine vollstindigere Umwandlung zu erlangen. Es kann nicht genug
empfohlen werden, vorerst mit moglichst kleinen Mengen zu arbeiten
und erst dann, wenn die mikroskopische und die mikro-
chemische Untersuchung') ein giinstiges Resultat ergeben hat,
den Versuch eventuell unter Anwendung gréerer Mengen zu wieder-
holen.

Wichtig ist hierbei die Angabe der Konzentration der
Losungen. Man bediene sich zweckmaiflig der in der physikalischen
Chemie iiblichen Normalldsungen, die zum Unterschied von den
molaren Losungen (1 Grammolekil im Liter) 1 Grammaquivalent
bezogen auf Wasserstoff = 1 im Liter enthalten (z. B. Hy SOy nicht 98,
sondern nur 49 g im Liter).

Die meisten der synthetisch erhaltenen Kristalle sind so klein,
dal sie eine goniometrische Messung nicht zulassen. Wenn
man fiir langsame Bildung sorgt, so nimmt ihre Gréfle zu. Dies
kann nach E. T. Allen und Mitarbeiter?) durch eine einfache Vor-
richtung geschehen. In ein Glasrohr (Fig.1) von etwa 18 mm
innerem Durchmesser und 65 cm Linge wird durch einen Trichter
das eine Reagens hineingebracht, das zweite Reagens findet sich in

einem anderen kleinen Rohr, das in das gréfere hineingleitet.
Das kleine Rohr hat einen dufleren Durchmesser von 15 mm
und eine Lange von 45 cm. Es wird durch ein Stiick Glas-
rohr, das etwas langer ist als die Tiefe der im ersten Rohre
befindlichen Fliissigkeit, iiber dieser gehalten. Wenn das
n duere Rohr zugeschmolzen ist, erhitzt man die ganze Vor-
g richtung wie gewdhnlich in einer Bombe. Fiillt man z. B.
das duflere Rohr mit Na,S, 05, das Innenrohr mit einer
Losung von FeSO,, und erhitzt man auf 200°, so entwickelt
sich aus der Thiosulfatidsung langsam HeS und man erhalt
Kristalle von Pyrit und Markasit in mefibarer Grofle.

Um aus wisserigen Losungen ohne Anwendung von
Druck groBere Kiristalle zu ziichten, hat sich folgende
Einrichtung als zweckmiBig erwiesen:

In ein gerdumiges Becherglas von 15 cm Durchmesser
bringt man zwei kleinere Bechergliser mit den betreffenden
Losungen und stellt sie auf Korkunterlagen nebeneinander,

1) F. Emich, Lehrbuch der Mikrochemie (Wiesbaden 1911).

2) E.T. Allen und Mitarbeiter, Zeitschr. f. anorg. Chem. 76, 206
Fig. 1 (1912).
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wie beistehende Zeichnung angibt (Fig. 2); iiber beide Becher-
gliser werden Glasgefdfie gestiilpt, die dem oberen Rand der darunter
befindlichen Gefifle nicht direkt aufliegen, sondern einen etwa 2 cm
hohen Zwischenraum freilassen, um die Zirkulation der Lésungen
nicht zu behindern. Man bringt den ganzen Apparat in einen
Thermostaten und triagt dafiir Sorge, dafi Erschiitterungen vermieden
werden.

Die Diffusion der Lésungen
erfolgt in diesem Apparate so
langsam, daf} bei entsprechend
grofiem Verdiinnungsgrade sich
mefibare Kristalle bilden.

Die Verdunstung des Was-
sers oberhalb 50° kann man
durch eine dariiber gegossene
Schicht Paraffin6l aufler-
ordentlich einschrinken.

Wenn das Wasser iiber seine
Siedetemperatur erhitzt werden all 1l rL| all 4
soll, mufl das Experiment in ge-
schlossenen Gefiflenvorgenom-
men werden. C.Doelter hat darauf hingewiesen, dafl dem Druck bei
der Synthese nicht jene Bedeutung zukommt, die man ihm in friiheren
Zeiten zugedacht hat, sondern dafi vornehmlich die Temperatur
die Reaktionsgeschwindigkeit erhoht. Man kann die Apparate, deren
sich die hydrothermale Mineralsynthese bedient, in zwei Gruppen
teilen:

1. in Apparate, die bei verhiltnismaflig nied eren Temperaturen
(400 —500°) betrachtlichen Drucken (bis 400 Atmosphiren) ge-
wachsen sind;

2. in Bomben, die auch bei hohen Temperaturen und betrdcht-
lichem Druck noch vollstindig dicht bleiben.

Fig. 2

Bisher existieren noch keine Apparate, um den Dampidruck bei
hohen Temperaturen zu messen; er kann aber anndherungsweise aus
der Menge des Wassers, dem Volumen des Gefiles und der Tem-
peratur berechnet werden. Die Temperatur kann mit Hilfe von
druckdicht eingefiihrten Thermoelementen bestimmt werden.

Um bei erhéhter Temperatur einen grofien Druck zu erzielen,

kann man fliissige oder feste Kohlensiure in den Apparat geben.
1*
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Synthesen ‘auf nassem Wege bei niederen Temperaturen werden
in zugeschmolzenen Roéhren, die in Stahlbomben eingeschlossen
sind, ausgefiihrt. Als Glassorte eignete sich bisher nur das Jenaer
Verbrennungsrohr und das sogenannte ,Duraxglas“; beide Glas-
sorten halten der Einwirkung wisseriger Losungen bis zu Temperaturen
von 350° stand, von alkalischen Losungen, Natriumfluorid und Flu8-
sdure werden sie ziemlich rasch angegriffen.

Um die Angreifbarkeit verschiedener Glassorten zu illustrieren,
seien einige Daten angegeben:

2nNaOH | 2nNa;CO4
mmg mmg
Apparateglas . oo 46 45
Jenaer Glas . ., 67 23
Quarzglas . . | 40 ‘ 14

Die Zahlen bedeuten die Verluste in Milligrammen nach je
dreistindiger Behandlung.

Auf Glas wirkt destilliertes Wasser bei Temperaturen von 400°
sehr stark ein, Kohlensdure vermindert die Wirkung, und bei viel
Kohlensdure wird die Wirkung des Wassers auf das Glas fast
ganz aufgehoben.

Jenaer Glas ist bis etwa 900° formbestindig, Quarzglas bis
etwa 1300°, gutes Hartporzellan, wenn es unglasiert ist, bis etwa
1450°; oberhalb dieser Temperatur bis etwa 1900° kann geschmolzene
Tonerde (Alundum, zu beziehen durch die Gold- und Silberscheide-
anstalt Frankfurt a. M.) verwendet werden. Da alle diese Materialien
bei hoher Temperatur von wisserigen Losungen rasch angegriffen
werden, so sind sie fiir héhere Temperaturen durch Rohre aus
Schmiedeeisen oder Kupfer, die mit Platin, Silber oder
‘Nickel ausgekleidet sind, zu ersetzen. Besonders ein Futter aus
Platin-Iridium?) hilt der chemischen Einwirkung der Salze und
der Kohlensiure wirksam stand. Fiir neutrale und alkalische
Losungen geniigt ein Eisenrohr; kohlensaure Lésungen diirfen
darin nicht erhitzt werden.

Am einfachsten ist es, die betreffende Substanz oder das Mineral
mit der Losung in ein Hartglasrohr einzuschmelzen und im Eisen-
gasrohr eines SchieBlofen zu erhitzen.

1) Es wird von der Firma W. C.Heraeus leihweise fiiberlassen.
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Die neueren von Ullmann!?) konstruierten Schiefiéfen kénnen
auch fiir mineralogische Zwecke vielfach verwendet werden. Als
Schutzmantel fiir die Schiefrohren dienen auf 600 Atmosphiren ge-
prifte  Mannesmannstahlrohre mit Verschraubung und Blei-
dichtung, die mit einer die Glasrohre nicht angreifenden Fliissigkeit
von dem dem jeweiligen Versuch angepafiten Dampfdrucke (Aether,
Alkohol, Benzin) beschickt sind. Der Dampfdruck der &ufleren
Fliissigkeit kompensiert den Druck im Inneren der SchieBréhren
teilweise oder ganz, und es gelingt bis auf 280° C zu erhitzen, ohne
dafl die Rohren platzen. A. Stock Kkonstruierte Schieféfen aus
Aluminium, die bis 550° verwendbar sind ?).

Wir beniitzen neben dem vor Explosionsgefahr schiitzenden
Schieofen einen Kupferblock von 15 ¢cm Hoéhe und 12 ¢cm Durch-
messer, in dem sich neben einer Oeffnung fiir das Thermometer
sechs bis acht Tuben zur Aufnahme der Hartglasréhren befinden.
Die Réhren sind 15 cm lang und besitzen einen inneren Durch-
messer von 2 cm. Der Vorteil der Methode besteht darin, da in
einem bis zu 1509 auf beliebige Temperaturen einstellbaren Thermo-
staten mehrere Versuche unter gleichen dufleren Verhiltnissen — der
Druck hidngt von der Wassermenge des Rohres ab, iibersteigt aber
nicht 5 Atmosphdren — angestellt werden koénnen; der Kupfer-
mantel wirkt zugleich als Schutz gegen Explosionen. Man kann die
Rohren auch in eine schwer siedende Fliissigkeit, z. B. Anilinél,
eintauchen; auch hochschmelzendes Paraffin (bis 300°) oder
Vakuumdl (bis 400°) findet als Thermostatenflissigkeit Ver-
wendung. Fiir noch héhere Temperaturen verwendet man Kalium-
oder Natriumnitrat oder auch Blei, das jedoch durch einen
langsamen Strom von Leuchtgas vor Oxydation zu schiitzen ist.

Um die Explosion der Glasrohre zu vermeiden, schlieflen
E. T. Allen? und seine Mitarbeiter die Glasrohre in schwere Stahl-
gefifie von etwa 80 cm Linge, 35 mm inneren und 43 mm &4ufleren
Durchmesser, so dafl die Wandstarke fast 10 mm betrdgt. Diese
Bomben werden an einem Ende durch einen eingeschweifiten Eisen-
bolzen (P) -verschlossen. (Fig. 3). Das andere Ende ist mit einem
Gewinde versehen und wird durch eine Kappe geschlossen. Um
dichten Schluf8 zu erzielen, sind am offenen Ende der Bombe drei

1) Chem. Zentralblatt 1, 537 (1894).

2) Zeitschr. {. Elektrochem. 18, 153 (1912).

%) E.T. Allen, J.L. Crenshaw u. Mitarbeiter, Zeitschr. f. anorg. Chem. 76,
204 (1912).
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konzentrische Nuten von 1 mm Tiefe eingeschnitten.
Darauf liegt eine Kupferscheibe von 3 mm Dicke (E),
die wieder von einer Stahlscheibe (D) von 10 mm
Dicke bedeckt ist. Die Kappe wird mit Hilfe eines
langen Stahlschliissels aufgeschraubt. Die Stahlscheibe
wird angewendet, um eine Scherung der Kupferscheibe
beim Aufschrauben der Kappe zu vermeiden. Die
Verbindung wird mit Oel und Graphit gedichtet.
Man bringt die Glasréhre in die Bombe und fiillt diese
mit Wasser, bevor man sie schliefft, so dafi der Druck
im Inneren des Glasrohres kompensiert wird. Diese
Bomben halten zufriedenstellend bis 400° C.

Fiir hohere Drucke als 10—15 Atmosphiren ver-
wenden wir einen Autoklaven in Rohrform aus Sie-
mens-Martinstahl 80><200 mm (1 Liter Inhalt), der
auf 100 Atmosphiren gepriift ist und 80 Atmosphéaren
Arbeitsdruck aushilt; der Apparat ist mit einem Mano-
meterregulator versehen, der neben der Ablesung des
Druckes auch die Ablesung der Temperatur bis 3000
gestattet. Der Manometerregulator erméglicht, dafl
eine hohere Dampfspannung bzw. Temperatur als die
beabsichtigte nicht eintreten kann. Nachdem der rote Zeiger
auf gewiinschten Druck und Temperatur gestellt ist, wird die Heiz-
flamme automatisch reguliert und der Druck auf der bestimmten
Hoéhe beliebig lange gehalten.

Besonders zweckmiflig sind auch Autoklaven mit Riihrwerk.
Fiir mineralogische Zwecke eignen sich Digestoren mit Ansatzstiicken
fiir Fliissigkeitsablassung, weil dadurch eine Priifung der Losung
wihrend des Versuches ermoéglicht wird. Auch der Dampf kann
durch ein Schlauchstiick abgelassen und gepriift werden. Je nach
den Versuchszwecken verwendet man Einsitze aus Hartglas, Por-
zellan, Eisen, Nickel, Blei, Silber oder Platin.

Bei Temperaturen, die nahe an Rotglut (400—5000) heran-
reichen, sind die Tensionen wisseriger Losungen so bedeutend, daf|
auch die besten Glassorten dem Drucke nicht mehr standhalten.

Man bedient sich daher stihlerner Gefifle, die in zweifacher
Form beniitzt werden.

Stahlrohre von 1,5 cm lichter Weite und etwa 200 ccm Fassungs-
raum koénnen dann mit Vorteil beniitzt werden, wenn es sich darum
handelt, Kristallisationen bis zur Analysenreinheit zu sondern. Die
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Arbeit mit so groflen Quantititen ist aber des- I8
wegen undkonomisch, weil die Oefen zur Heizung
so grofler Bomben zu umfangreich und zu teuer
im Betriebe sind.

Begniigt man sich mit der mikroskopi-
schen Untersuchung der synthetisch hergestellten
Kristalle, so geniigen kleine Stahlzylinder, wie sie
beispielsweise E. Baur') bei seinen Versuchen
verwendete; der Fassungsraum dieser Stahlzylin-
der soll aber auch mindestens 200 ccm betragen.

Es ist nicht unbedingt notwendig, dafi die
Stahlrohre in ihrem Inneren platiniert werden,
wodurch die Experimente sehr kostspielig werden;
das Wasser greift die Innenwand der Rohre mit
der Zeit zwar an, aber nach E. Baur bildet sich
an der Innenwand ein sehr langsam wachsender,
fest haftender Belag von Eisenoxyduloxyd,
der die weiteren Auflosungen der Wandung ver-
hindert. Wir verwenden in unserem Laboratorium
ein von C. Doelter konstruiertes, verbessertes
Friedel’sches Rohr. Die Doelter’sche Rohre
(Fig. 4) besteht aus einem einzigen Stiick
Schmiedeeisen, in welches eine zylindrische Réhre
von 48 mm Durchmesser gebohrt ist. Die
Friedel’sche Rohre hat den Nachteil, daB sie
einen sehr kleinen inneren Durchmesser hat. Die
Doelter’sche Rohre ist stirker dimensioniert
und kann durch Platin- und Kupferplatten ver-
schlossen werden. Die Rohre ist im Inneren mit
Silber oder mit Platin ausgekleidet.

Das Rohr darf nicht vollstindig gefiillt werden,
weil die Explosion dann unvermeidlich ist. Ein
Siemens-Martinstahlrohr mit einer Wandstirke
von 1 cm 4Bt bereits eine Fiillung von 34 des
Volumens der Bombe mit Wasser zu, ohne die Sicherheit des Expe-
rimentators zu gefihrden.

e T IR WP |

0%z

e e R S e B

Fig. 4

Ist etwa s des Innenraumes mit Wasser gefiillt, so erreicht
man beim Erhitzen gerade den kritischen Punkt des Wassers

) E. Baur, Zeitschr. f. angrg. Chem. 72, 120 (1911).
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(212 Atmosphiren bei 3650 C). Sind gleichzeitig 16sliche Stoffe
vorhanden, so wird der Druck noch geringer.

Das Gelingen der Versuche hingt in erster Linie von der
geniigenden Dichtung des aufschraubbaren Deckels ab.

Die Dichtung wird durch eine Platte aus weichem Kupfer be-
wirkt, die auf den oberen Rand zwischen Rohr und Deckel aufgelegt
wird. Die Platte ist mit einer Rille versehen, in die sich der Kupfer-
ring eindriickt. Man triagt dafiir Sorge, daBl die Fliache der Kupfer-
platte sowohl wie die des Zylinders stets glatt und rein poliert
ist, was durch Abschmirgeln leicht bewerkstelligt werden kann.

Fig. 5

Beim Aufschrauben der oberen Eisendeckplatte hat man die
Vorsicht zu gebrauchen, dafl man die Schrauben nur ganz all-
médhlich und kreuzweise anzieht, dann geben die Rohren auch
bei 400° noch einen sicheren Verschluf.

Zweckmifig ist es ferner, das Rohr zum Zwecke gleichmagiger
Erwarmung in einem eisernen Schutzmantel (Fig. 5) unterzubringen.

Bombenrohre aus Krupp’schem Nickelstahl (3 cm Wandstarke,
2 cm Lumen, 40 cm Linge) mit Platin-Iridiumfutter (Stirke 1 mm)
und SchraubenverschluB verwenden W. J. {V\ﬁller und J. Kénigs-
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berger!). Die Dichtung wird durch ein Feingoldplittchen bewirkt
und hilt zufriedenstellend bis 420°. Durch ein Filtrierrohr aus
Platin im Inneren der Bombe 14t sich das Produkt der direkten
chemischen Einwirkung der Losung auf die Reaktionskomponenten
(Bodenkdorper) von denjenigen trennen, die beim Abkithlen der bei
hoher Temperatur erhaltenen Losung entstehen; durch Umdrehen
der Bombe bei hoher Temperatur fliefit die erhitzte Lésung durch
das Filtrierrohr und kann nun langsam abgekiihlt werden, wahrend
der Bodenkorper auf dem Filter bleibt.

Das Rohr wird mittels eines elektrischen Ofen geheizt, der in
der Achse drehbar ausbalanciert aufgehidngt wird. Durch einen
Exzenter kann der Ofen geschiittelt und bei beliebiger Temperatur
umgedreht werden, so dafl Filtration eintritt.

W. J.Miiller und J. Kénigsberger haben auch gezeigt, da3
es experimentell moglich ist, gewisse Stoffe erst bei einer be-
stimmten Temperatur auf die im Bombenrohr eingeschlossene Losung
einwirken zu lassen.

Das Rohr wird mit der gewohnlichen Mischung beschickt; in
das Filtrierrohr kommt aber ein aufrechtstehendes, einseitig ge-
schlossenes Rohrchen aus Feinsilber zu stehen, das z. B. eine
kleine Menge Soda enthilt. Der Ofen wird nun wieder in aufrechter
Stellung erhitzt und bei einer bestimmten Maximaltemperatur (3600,
4000, 4200, bei 500° hilt die Dichtung nicht mehr) umgedreht.
Hierbei muf sich die Sodalésung mit der filtrierten Fliissigkeit ver-
mischen, wodurch die gewiinschte Reaktion eintritt.

2. Kapitel
Ueber Entwisserung, Ldslichkeit und Extraktion.

Oft handelt es sich darum, festzustellen, ob ein Stoff hydrati-
sierbar ist, oder zu erfahren, in welcher Weise das Wasser im
Mineral gebunden ist.

Das Wasser kann in den Mineralien entweder chemisch
gebunden sein (kristallwasserhaltige Verbindungen), oder es
kann in der Mineralsubstanz gel6st sein wie in den Zeolithen.

Es sind gegenwirtig besonders zwei Methoden im Gebrauche,
die Rolle des Wassers in den Mineralien festzustellen. Nach der

) W.J.Miilleru. J. Kénigsberger, Zeitschr.f. angew. Chem. 25, 1273 (1912).
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van Bemmelen’schen Methode werden die gepulverten Mineralien
in kleinen Gefifilen bei konstanter Temperatur (19—209 in Ex-
sikkatoren iiber Schwefelsidure verschiedener Konzentration von be-
kanntem Wasserdampfdruck so lange stehen gelassen, bis ihr Gewicht
konstant ist. Das Verfahren hat den Nachteil, dal nur ein Bruch-
teil des Gesamtwassers je nach der Konstitution des Minerales ent-
fernt wird, daB man aber iiber den grofleren Teil des Wassers noch
im Zweifel ist.

Besser zu verwenden ist die direkte
Methode von Friedel, bei der die Mine-
ralien bei allmihlich steigender Temperatur
in einem Luftstrom, der bei ungefihr kon-
stanter Temperatur mit Wasser gesittigt ist,
erhitzt werden. Man kann anstatt in feuchter
Luft natiirlich auch in einem Strome trockener
Luft erhitzen. Die Luft wird in konzen-
trierter Schwefelsdure getrocknet und mittels
eines Porzellanrohres in einen Zylinder aus
Berliner Porzellan geleitet, der an einem
Ende geschlossen und innen zum Schutze
gegen die Durchldssigkeit von Gasen glasiert
ist) (Fig. 6). Das obere Ende des Zylinders
ist zu einer Rinne ausgestaltet, in die ein
Eisendeckel pafit. Zwei innere Porzellan-
deckel von je 1 cm Dicke, die auf Vor-
spriingen des Zylinders aufliegen, schiitzen
den Eisendeckel vor zu grofier Hitze und
tragen zur Temperaturkonstanz bei. Von den zwei Porzellan-
rohren reicht das eine in die Beschickung und enthilt das Thermo-
element, das andere ist an beiden Seiten offen, reicht nahe bis an
den Boden des Zylinders und fithrt den trockenen Luftstrom zu.
Das luftzufiihrende Porzellanrohr mufl mit dem Eisendeckel ver-
bunden sein, das andere darf nur so weit schlieBen, dafl die Luft
entweichen kann. Man kann auch andere Gase als Luft be-
niitzen, nur muff dann Quecksilber in die Rinne des Zylinders
gegossen werden, um den Eintritt der Luft zu verhindern. Der
Tiegel mit dem Mineral ruht auf einem Ton- oder Platindreieck auf
einem Tonzylinder. Der ganze Apparat wird in den elektrischen

5 E.T.Allen u. J. K. Clement, Zeitschr. {. anorg. Chem. 68, 317 (1910).
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Ofen gebracht, so da hochstens 2 cm des Zylinders aus dem Ofen
herausragen.

Das Mineral soll, weil feine Pulver Feuchtigkeit aus der Luft
absorbieren, héchstens so fein gepulvert werden, dal es durch ein
Sieb von 40—48 Maschen pro cm hindurchgeht. Der Tiegel mit
dem Mineralpulver (2—5 g) wird méglichst rasch auf die gewiinschte
Temperatur gebracht und mehrere Stunden bei konstanter Temperatur
erhitzt. Dann bringt man den Tiegel in einen Schwefelsdure-
exsikkator, kihlt wiahrend 20 Minuten ab und wigt. Das Erhitzen
bei jeder Temperatur ist so lange fortzusetzen, bis der Verlust in
5—6 Stunden nicht mehr als 0,1—0,3 mg betrdgt. Zu beachten
ist, dafi die entwisserten Mineralpulver wihrend des Abkiihlens
wieder Feuchtigkeit oder Luit absorbieren (Chabasit kann bis
2,34 Proz. Luft absorbieren); die Substanz wird dann auf der Wage
wieder an Gewicht zunehmen, so daf nur im verschlossenen Wige-
glaschen gewogen werden darf.

Zur Bestimmung der Entwiasserung konnen auch Erhitzungs-
kurven dienen. Da die Entwisserung ein endothermer Vorgang
ist, so lafit sich ihr Fortschreiten mit Hilfe der Wirmeabsorption
feststellen. Besonders bei solchen Stoffen kann diese Methode mit
Vorteil herangezogen werden, bei denen die Hauptmenge des Wassers
bei einer bestimmten Temperatur schnell und auf einmal abgegeben
wird. Die plotzliche Abgabe des Wassers wird durch einen Halte-
punkt in der Kurve kenntlich gemacht?).

Ldslichkeit: Bei der Bestimmung der Léslichkeit fester
Stoffe in Fliissigkeiten muB in erster Linie die Phasenregel (Anzahl
der Bestandteile, der Phasen, die Temperatur und der
Druck) beriicksichtigt werden?). Neben der KorngréBe ist auch
darauf zu achten, daf die Loslichkeit bei polymorphen Substanzen
verschieden ist.

Das Losungsmittel mufl gesittigt sein an derjenigen Substanz,
deren Léoslichkeit bestimmt werden soll. Um rasch Sattigung zu
erreichen, wird man das Mineral mit einer entsprechend grofien
Wassermenge bei Temperaturen von 40—500 C in der Schiittel-
maschine behandeln. Man mache es sich grundsitzlich zur Pflicht,
in die fast gesittigte Lésung nochmals feinst zerriebenes Material
zu bringen, um die Sittigung moglichst vellstindig zu machen. Da

1) Siehe hierzu Fortschritte der Min., Krist. und Petrogr. 2, 92 (1912).
2) Siehe hierzu A. Findlay, Einfiithrung in die Phasenlehre (Leipzig 1907).
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die Loslichkeit von der Temperatur abhingt, ist das Schiitteln in
einem Thermostaten vorzunehmen?).

Man beniitzt zu diesem Zwecke Thermostaten, die mittels
einer Schiittelvorrichtung in Bewegung gesetzt werden.

Die Apparatur im Institut C. Doelter ist so gebaut, dafi der
aus Eisenblech (42 c¢m lang, 30 cm breit, 15 cm hoch) gebaute
Thermostat mittels eines kieinen Elektromotors (/2 HP) in horizontale
Bewegung versetzt wird. Die Temperatur kann vermittels Innen-
heizung bis auf 150° gesteigert werden; es kénnen zehn bis
zwolf Glasrdhren zu gleicher Zeit erhitzt werden, aber auch
Flaschen oder Gefifle jeder Art auf dem Rahmen befestigt und ge-
schiittelt werden. Ueber Schiittelapparate bei gleichzeitiger Ein-
leitung von Gasen und mit Verwendung von Schiefléfen
siehe A. Stdhler, loc. cit. 737.

Die Mineralien, deren Loslichkeit bestimmt werden soll, miissen
feinst zerrieben bei 110° im Trockenschrank getrocknet werden.
Die in Losung gegangene Substanz wird bestimmt, indem eine be-
stimmte Anzahl Kubikzentimeter Fliissigkeit, deren Menge sich nach der
Loslichkeit des Minerales richtet, abpipettiert, in Abdampfschalen bis
auf ein kleines Volumen eingedampit und in gréferen numerierten
Porzellantiegeln zur Trockne verdunstet wird; nach dem Trocknen auf
etwa 200° kann der Tiegel gewogen werden.

Um das Mitsaugen der Bodenkdrper zu vermeiden, wird unten
an der Pipette vermittels Gummischlauches ein kurzes Stiick Glasrohr
von etwa 5 mm Durchmesser, in dem sich gut ausgelaugte Verband-
watte befindet, angebracht. Um die Watte festzuhalten, wird darunter
und dariiber ein Stiick Filtrierpapier, indem dieses iiber einen Glas-
stab gelegt wird, hineingeschoben, so dafl es fest gegen die Seiten
der Rohre angeprefit wird.

Bei den schwer l6slichen Mineralien wird man mittels der
Methode der elektrischen Leitfdhigkeit bessere Resultate
erzielen koénnen, _

Die Ergebnisse von Loslichkeitsbestimmungen werden meist in
Mengen Mol auf 100 Teile Wasser graphisch dargestellt, wobei die
Temperatur gewohnlich auf der Abszissenachse, die Loéslichkeit auf
der Ordinatenachse aufgetragen wird. Ueber die Loslichkeit
fiester Stoffe in Fliissigkeiten siehe auch das Werk von R.Luther
und K. Drucker, loc. cit.

1) Ueber Thermostaten vgl. R.Lutherund K. Drucker loc. cit. 100 und
A Stédhler, loc. cit. 500.
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Zum Studium der Verwitterungserscheinungen an Mineralien
und Gesteinen seien die Extraktionsapparate empfohlen.

Fiir mineralchemische Zwecke eignen sich nur solche Extrak-
tionsapparate, bei denen Wasser als Extraktionsfliissigkeit, also
eine im Vergleich zu den in der organischen Laboratoriums-
technik verwendeten Fliissigkeiten hochsiedende Fliissigkeit beniitzt
werden kann.

Die Apparate miissen aus Jenaer Glas gebaut sein, da das
gewohnliche Glas der tagelangen Einwirkung des auf 100°
erhitzten Wassers nicht standhilt und briichig wird.

Der Extraktionsapparat von Pribram (Fig. 7) fiir
feste Korper besteht aus dem Extraktionsgefifie, das ca.
300 ccm fafit, dem auf der Seite befindlichen Wasserdampi- 2=
rohr und dem im Innern des GefaBles befindlichen Filtrier- | .:
rohr. Die zu extrahierende Substanz wird in das Extrak-
tionsgefdB gebracht und ruht hier am besten auf einer aus-
gekochten Asbestunterlage oder fettireier trockener Baumwolle.
Die obere Oeffnung des Extraktionsapparates ist mit einem
RiickfluBkiihler verbunden.

Der untere Teil des Ablaufrohres fiihrt in ein Kélbchen, in dem
sich die Extraktionsiliissigkeit befindet; das Koélbchen fafit 500 oder
1000 ccm. Wir haben zum Zwecke der Einwirkung von Gasen
(Kohlensdure, Sauerstoff) und Salziosungen auf die Mineralpulver den
Apparat von Pribram insofern abgeidndert, als der Apparat mit
einem Gaseinleitungsrohr verbunden wird und das zylindrische
Extraktionsgefil am Boden eine Porzellansiebplatte tragt, auf die
das Mineralpulver und das Salz besser ausgebreitet werden kann.
Das Salz wird ausgelaugt und die Abbauprodukte gelangen in den
Kochkolben, ohne mit dem umgewandelten Mineral in Beriithrung
zu bleiben, wodurch bezweckt wird, dafl die Reaktion in einer
einzigen Richtung vor sich geht.

Zur Trennung der kristallinen Anteile von Kolloiden verwendet
man zweckmifiig die Pukall’schen Filterkerzen, die mit einem
Absaugkolben verbunden werden!). Manchmal wird es notwendig
sein, Stoffe (z.B. Sulfide) ohne Beriihrung mit Luft auszuwaschen.
E. T. Allen und Mitarbeiter konstruierten zu diesem Zwecke einen
Apparat, der sich als zweckmiflig erwiesen haben soll?). Der Apparat

Fig. 7

1) Siehe hierzu A. Stdhler, Handbuch der anorganischen Arbeitsmethoden.
2) E.T. Allen und Mitarbeiter, Zeitschr. f. anorg. Chem. 76, 209 (1912).
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besteht im wesentlichen aus einer in einer luftdicht abgeschlossenen
Glasglocke befindlichen Filtriervorrichtung, in die aus einem Kolben
die Waschfliissigkeit einflieBt. Der Apparat wird vor der Beniitzung
zuerst durch eine Oel- oder Quecksilberluftpumpe evakuiert und dann
mit Kohlendioxyd gefiillt. A (in Fig. 8) besteht aus zwei Teilen,
deren unterer aus Messing hergestellt ist, wahrend der obere aus

Glas besteht, das in einem Messingring eingekittet ist. F ist ein
Verbindungsschliff zwischen diesem Ring und einem anderen &hn-
lichen Ring, der am unteren Teil des Apparates angel6tet ist. Bei
der Beniitzung wird diese Verbindung mit Vaseline eingerieben, und
die Ringe werden durch zwei federnde Klammern, die in der Figur
nicht dargestellt sind, an ihrer Stelle gehalten. Die beiden Gefifie
D und E enthalten die Auswaschiliissigkeiten. Der Druck des in
den Apparat eintretenden Kohlendioxydes geniigt, um bei geeigneter
Hahnstellung die Waschfliissigkeit in den Filtertiegel (B) eintreten
zu lassen'). G offnet sich in eine fast mit Wasser gefiillte Filter-
flasche, die mit der Wasserpumpe in Verbindung steht; das Saugen
wird sorgfiltig durch einen Quetschhahn reguliert.

1) Ueber Auswaschen unter LuftabschluB sieche auch A.Stdhler, loc. cit.



II. Abschnitt.

Apparate und Untersuchungsmethoden fiir
Mineralien im Schmelzflusse.

1. Kapitel.
Die Materialien.

Von allen experimentellen Wissenschaften erfordert keine in so
hohem Mafle kostspielige Apparate wie die experimentelle
Mineralogie und Petrographie.

Die hohen Temperaturen und die grofle Reaktionsfihigkeit der
Silikatschmelziliisse verlangen ein Heiz- und Tiegelmaterial, das am
zweckmafligsten aus Platin besteht, weshalb der richtigen Behand-
lung der Platingeritschaften im Laboratorium vor allem ganz be-
sondere Sorgfalt zugewendet werden muf.

Der hohe Preis des Platins macht es zur Notwendigkeit, die
Platingefidfie vor Beschddigungen méglichst zu bewahren und be-
sonders zu vermeiden, dafl sie mit Substanzen, die sie angreifen,
in Beriithrung kommen.

Das gewohnliche, technisch reine Platin des Handels enthilt
stets geringe Mengen, etwa 0,1—1 Proz., Iridium; dadurch wird es
harter und widersteht besser den mannigfachen Anforderungen, die
man im Laboratorium an die verschiedenen Platingeritschaiten stelit.
Je grofler der Gehalt an Iridium (maximale Grenze 40 Proz.), desto
hiarter und widerstandsfidhiger gegen chemische Einfliisse wird das
Metall. Dennoch wird zur Herstellung von Platintiegeln nur iridium-
freies Platin verwendet.

Man darf in Platintiegel keine Stoffe bringen, die Kénigs-
wasser erzeugen oder Chlor oder Brom frei machen. Man wird
also in ihnen keine sauren Fliissigkeiten verdampfen, die gleichzeitig
Chloride und Nitrate enthalten.

Manganiverbindungen,Manganate,Permanganate,
Chromate usw. darf man in Platintiegeln nicht mit Salzsidure be-
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handeln; auch Ferrichlorid und Ferribromid geben sehr leicht
Chlor und Brom ab.

Magnesiumchlorid bei Luftzutritt darf in Platintiegeln nicht
gegliitht werden, weil hierbei Chlor frei wird, das zur Bildung von
Platinchlorid Veranlassung gibt, das bei hoher Temperatur wieder
zersetzt wird und feinverteiltes Platin hinterldft.

Metalle und Legierungen, insbesondere keine leichter schmelz-
baren, wie Blei, Silber, Zinn, diirfen in Platintiegeln nicht er-
hitzt werden; sie wiirden sich mit dem Platin legieren und es ver-
andern. Ebensowenig darf man darin Substanzen und Gemenge
erhitzen, die unter dem Einflusse hoher Temperatur zu Metall
reduziert werden (AgCl, Filtrierpapier, Ammoniumplatin-
chlorid). Geschmolzene Alkalihydrate, besonders bei Gegen-
wart von Schwefel, greifen ebenso wie Alkalinitrate das Platin
an. Geloste Alkalien sind dagegen ohne Einfluf.

Sulfite, Hyposulfite und Gemische von Sulfaten mit
Kohle (Sulfitbildung) diirfen ebenso wie Arsenide und Phosphide
in Platingefiafien nicht erhitzt werden.

Alkalikarbonate und Alkalibisulfate bewirken geschmolzen
keine tiefgreifende Aenderung der Platintiegel und werden zur
Reinigung der Gefile beniitzt. Man versucht den an den
Winden haftenden Inhalt zuerst in konzentrierter Salzsdure zu lésen
und schmilzt dann mit trockenem Natriumkarbonat besser als
mit Kalium-Natriumkarbonat oder saurem Kalium- oder
Natriumsulfat. Stolba!) empfiehlt ein Gemenge von gleichen
Teilen Borsdure und Borfluorkalium.

Man soll Platintiegel nicht unnétig sehr hohen Tempera-
turen aussetzen, besonders wenn man in ihnen Salze erhitzt, die
Kohlenstoff, Silizium, Bor, Phosphor usw. enthalten.

~ Die Verbindungen des Platins mit Kohlenstoff, Silizium, Bor,
Phosphor entstehen durch Reduktion der betreffenden Salze erst bei
verhiltnismédBig hoher Temperatur.

Die Durchlassigkeit des Platins fiir Wasserstoff und Kohlen-
wasserstoff in der Glithhitze erleichtert diese Reduktion wesent-
lich, weshalb beim Gliihen sorgfiltig darauf zu achten ist, dafl keine
reduzierende Atmosphire im Ofen herrscht?).

1) Stolba, Zeitschr. f. anal. Chem. 16, 95 (1877).
?) W. C.Heraeus, Zeitschr. f. angew. Chem. 1902, 37, und 1907, 44.
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Um aus Platintiegeln, die in ihnen geschmolzenen Alkalisalze
(bei Silikatschmelzen gelingt das Verfahren nicht) zu entfernen, gibt
L.de Koninck!) folgendes Verfahren an: Wenn die Schmelzung
beendet ist und der Tiegel zu erkalten beginnt, taucht man in senk-
rechter Richtung in die Mitte der geschmolzenen Masse, das zu
einer Spirale gedrehte Ende eines starken (0,5 mm Durchmesser)
Platindrahtes von 8—10 cm Linge; das entgegengesetzte Ende ist
zu einer Oese umgebogen. In dieser Lage hilt man ihn, bis die
Masse erstarrt ist. Nach vollstindigem Erkalten hdngt man den
Tiegel mittels eines zweiten, an beiden Enden hakenf6rmig gebogenen
Platindrahtes an den Haken eines an einem Stativ befestigten Glas-
stabes, so daBl er einige Millimeter {iber dem Dreiecke aus Quarz-
gut schwebt.

In dieser Lage erhitzt man den Tiegel schnell mittels einer
kleinen Flamme; sobald die mit der Tiegelwand in Beriihrung
stehende Schicht soeben wieder anfingt zu schmelzen, fillt der
Tiegel auf das Dreieck und die erstarrt gebliebene Masse hiangt am
Platindrahte. Nun ergreift man diesen sofort durch eine Pinzette
mit der einen Hand und hebt mit ihm die Masse aus dem Tiegel,
wihrend man gleichzeitig mit der anderen Hand die Flamme
zuriickzieht.

Oft ist es unerlifllich, Silikate, die im Schmelzflul Porzellan,
Marquardt'sche Masse und Magnesia angreifen, in Platintiegeln
zum Kiristallisieren zu bringen. Um den Tiegel zu schonen und das
erstarrte Silikat leichter aus dem Tiegel zu entfernen, kann man die
Innenwand des Tiegels mit Platinfolie auskleiden. Das Entfernen
von Silikatschmelzen aus dem Platintiegel selbst geschieht durch
Abschrecken des schmelzflissigen glasigen Tiegelinhaltes in Wasser
und darauffolgendes Beklopfen mit einem Holzschlegel. Die meisten
Silikatschmelzen lassen sich iibrigens aus den Platintiegeln durch
schmelzendes Alkalikarbonat oder Borsdure und nachherige
Behandlung im Salzsdure-Fluorwasserstofigemisch ent-
fernen.

In einigen Fillen wird man sich durch Aufschneiden
des Platinzylinders helfen miissen. '

Nach dem Reinigen in reiner Flufisdure oder in einem
Gemisch gleicher Volumina konzentrierter Flusdure und
konzentrierter Salzsidure und nachherigem Abspiilen mit

1) L.de Koninck, Zeitschr. f. angew. Chem. 1, 569 (1888).

Dittler, Mineralsynthetisches Praktikum
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destilliertem Wasser bringt man die Tiegel stets auf die Holzform,
wo sie ihre urspriingliche Gestalt rasch wiedererhalten und die Halt-
barkeit erhéht wird.

Das Sduregemisch wird in PlatingefiBien oder Paraffinflaschen
auflerhalb des Apparatenzimmers aufbewahrt und von Zeit zu
Zeit erneuert. Auch die Thermoelemente werden mit diesem
Gemisch gereinigt.

Vor dem Gebrauch ist es zweckmifiig, die Platingerdtschaften
zwecks Entfernung der oberflichlich gebildeten Legierungen mit
feuchtem, gleichmiflig feinem und moglichst rundkérnigem Sand,
z. B. mit Seesand von E. Merck in Darmstadt — sonst wird das
weiche Platin zerkratzt — abzureiben, mit Wasser auszuspiilen, zu
trocknen und ein bis zwei Minuten iiber der nicht leuchtenden
Flamme zu gliihen.

Es tritt ofters die Notwendigkeit ein, Platinfolie zu 16ten oder
zu schweilen. Um die abgerissene Platinfolie wieder zusammen-
zuschweifilen, erhitzt man die iibereinandergelegten Foliestreifen mit
dem Gebldse bis zur Weiiglut und schldgt nun mit einem blanken
Hammer nicht zu stark auf eine glatte Porzellanunterlage. Die
beiden Teile haften nun fest aneinander.

Das Léten von Platinfolie oder -drihten geschicht mit Gold.
Man bringt eine kleine Menge kupferfreies Gold (kein Miinz-
gold) an die Verbindungsstelle, gibt eine Spur Borax hinzu und
erhitzt im Gebldse. Im Augenblick, wo man das FlieBen des Lotes
sieht, hoért man mit dem Erhitzen auf.

Aus Sparsamkeitsriicksichten und bei solchen Silikaten, die er-
fahrungsgemaf das jeweilige Tiegelmaterial nicht angreifen, wird
man an Stelle von Platin, Pariser Schamotte, Rose’sches
Porzellan, Marquardt’sche Masse, Silundum und anderes.
Material verwenden. Diese Materialien eignen sich auch ganz vor-
ziiglich wegen ihrer hohen Schmelztemperatur als Heizmaterial. Tiegel
aus Pariser Schamotte sind sehr brauchbar fir Eisen- und
Mangansilikate, iiberhaupt fiir stark basische Schmelzen, wihrend

die vielfach angepriesenen teuren Magnesiatiegel rasch zerstort
werden.

Einige Schmelztemperaturen der wichtigsten im Laboratorium
in Verwendung kommenden feuerfesten Materialien seien hier an-
gegeben:
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Berliner Porzellan erweicht bei . . . . . . 1550°
Meiiner Porzellan(besondershergestellt) erweichtbei 1850°
Marquardt'sche Masse erweicht bei . . . . .1850°
Veit'scher Magnesit erweicht bei . . . . . .1830°
Quarz schmilzt bei . . . . . . . . . . .le685°
Platin schmilzt bei . . . . . . . . . . . 17550 (17759
Magnesiumoxyd schmilzt bei . . . .. 255001)(2800°)
Kalziumoxyd schmilzt héher als . .. 24500 (25729)
Tonerde schmilzt bei . . . . . . . . .2020° (20509
Berylliumoxyd schmilzt bei . . .. . 25250
Zirkonoxyd schmilzt bei . . . . 25850
Thoriumoxyd schmilzt bei . . . . . 24300

Kalziumoxyd und Magnesiumoxyd verdampfen, besonders in
Gegenwart von Kohlenstoff, zu rasch, so dafl als feuerfeste, iiber
20000 brauchbare Oxyde nur Tonerde, Berylliumoxyd und
Zirkonerde? bleiben.

Zirkonrohre konnen zwar bis zu Temperaturen von 20000 C
(Segerkegel 42 = reine Tonerde) verwendet werden. Nach mehr-
maligem Gebrauche werden sie aber so stark leitend, daff sie an
einer Seite durchschmelzen. Als Tiegelmaterial ist die Zirkonerde
aber sehr gut verwendbar. Auch andere seltene Erden wie die
Oxyde von Lanthan, Zer und Yttrium erhéhen die Feuer-
bestindigkeit von Tiegeln und Réhren sehr bedeutend.

Quarzglas widersteht zwar dem schrofisten Temperaturwechsel
bis etwa 14000 C. Bei lingerem Erhitzen iiber 10009 erfoigt aber
Tridymitbildung und es tritt infolge Entglasung ein Zerfall des
Glases ein. Es eignet sich daler nur fiir voriibergehende rasche
Erhitzungen.

Durch Zusitze wie Zirkonoxyd und Titanoxyd (soge-
nanntes Siloxyd) wird die Entglasung vermindert, doch eignet
sich dieses Glas gerade fiir mineralogische Zwecke wegen seiner
Beimengungen nicht.

Von basischen Substanzen, Eisenoxyd, Magnesia, Kalzium-
oxyd u. a. m., wird es rasch angegriffen und zerstort.

1) Dieser Schmelzpunkt und die folgenden wurden neuerdings von O.Ruff,
H.Seiferheld und J. Suida im Vakuumofen bestimmt; Zeitschr. f. anorg. Chem.
82, 373 (1912). (Die in Klammern zugefiigten Zahlen fand neuerdings C. W. Kanolt,
Zeitschr. f. anorg. Chem. 85, 1 [1914]).

2) Zirkonerdegefdfe liefert die Konigl. Porzellanmanufaktur Berlin.

2%
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Quarzglas wird tiberdies bei 15000 schon merklich plastisch.

Bis 10000 ist Quarzglas noch sehr wenig durchlissig fiir Wasser-
stoff und kann bis zu dieser Temperatur besser als Platin verwendet
werden; die Diffusion beginnt erst bei etwa 12000 C.

Fir Vakuumversuche bis 14000 eignet sich die Masse
P57 der Konigl. Meifilener Porzellanmanufaktur. Ueber 14000
diffundiert Luft ein und bei 1650° wird die Wand (2 mm) ein-
gedriickt.

Hartgebrannt ist das Veitscher Magnesiumkarbonat ein
vorziiglicher Isolator fiir den elektrischen Strom; feinst gepulvert
und gut geschlimmt, 148t sich diese Substanz mit Wasser und etwas
Dextrin zu einer gut plastischen und leicht zu verarbeitenden Masse
formen, die bei hoher Temperatur gebrannt werden kann und dann
sehr hart und widerstandsfahig wird.

DerVeitscher Magnesit kann als Tiegelmaterial nur fiir sehr
stark basische Schmelzen in Verwendung kommen; kieselsdure-
reiche Produkte greifen die Tiegelwandung schnell an und ldsen
sie auf.

Die Marquardt'sche Masse, so benannt nach ihrem Ent-
decker H. Marquardt, ist eine Art Porzellan, das wegen des
hohen Gehaltes an kiinstlicher Tonerde beim Porzellanbrand noch
pords bleibt und erst oberhalb 18500 schmilzt, die Masse enthilt
etwas Chromoxyd und ist infolge ihres Gehaltes an plastischem
Ton gut verformbar; Schwindung und Forminderung beim Brande
sind gering. Durch Anbringen einer Glasur konnen die Gegen-
stinde aus Marquardt’'scher Masse gasdicht gemacht werden?).

Die Marquardt'sche Masse ist zwar bis 16000 C sehr feuer-
bestindig, gegen Schlag und vor allem gegen raschen Tem-
peraturwechsel ist sie dagegen sehr empfindlich.

An Stelle des teneren Marquardt’schen Rohr- oder Tiegel-
materiales empfiehlt es sich, bei niederen Temperaturen (bis etwa
10009) Porzellan zu verwenden.

Die ungebrannte Marquardt’sche Masse wird durch Ver-
reiben mit Wasser plastisch und kann in diesem Zustande leicht
auf Tiegelwandungen usw. aufgetragen werden; beim nachfolgenden
Trocknen haftet die Masse fest und schiitzt die Unterlage bis zu
Temperaturen von 17000 vor dem Schmelzen. Oberhalb 17000 ist
die Masse nicht mehr formbestindig. Basische Silikatschmelzen,

1) J. Bronn, Der elektrische Ofen (Halle a. S. 1910).



DIE MATERIALIEN 21

wie CaSiQg, CaAl,Si; Oy, MnSiOg, FeSiQO,, diifen nicht in Tiegeln
aus Marquardt'scher Masse erhitzt werden. Bei 1300—1400°
treten Reaktionen zwischen der Tiegelwandung und der Schmelze
auf, wobei der Chromgehalt der Marquardt’schen Masse als
FluBmittel wirkt; die Tiegel farben sich rasch rot oder grin und
kommt eine Spur dieser Verunreinigung auf das Heizrohr, so wird
auch dieses durchfressen und nach einigen Versuchen die Platin-
spirale des elektrischen Ofen zerstort.

Auch geschmolzene Tonerde (Alundum), etwas
Zement und Kaolin werden oéfters zu einem Teige angemacht,
an der Innenwandung. des Tiegels aufgestrichen und trocknen ge-
lassen. Das Brennen findet bei Gebrauch des Tiegels von selbst
statt. Diese Masse verhdlt sich bis zu Temperaturen von 18000
duBerst widerstandsfihig.

Ebenso kann reine Tonerde, reine Magnesia, Zirkon-
oxyd oder Thoroxyd mit wenig eines organischen Bindemittels (Starke,
Mehl, Dextrin, Gummi, Leim) verformt und hoch erhitzt als Schutz-
schicht, insbesondere der Wandungen der Kohletiegel, verwendet
werden. Als Kittmasse bis etwa 800—1000° kann ein Gemenge
von Talkum oder Porzellanerde mit Wasser und méoglichst wenig
Wasserglas dienen, bei héheren Temperaturen eine Mischung von
Kalk und Tonerde, oder Kalziumaluminat mit essigsaurer Tonerde
angemacht. Falls man Magnesia nimmt, ist es zweckmafig, dieselbe
mit Wasser und etwas Chlormagnesium zu mischen, nach dem Auf-
tragen einen Tag binden zu lassen und dann moéglichst hoch zu
brennern.

Wo es erwiinscht ist, die Beriihrung eines Silikates mit der
Kohlensubstanz der Tiegel zu vermeiden, kann man die Innenseite
der Tiegelwandungen mit vorher geschmolzener und dann fein
pulverisierter Magnesia auskleiden, wobei sich als Bindemittel eine
gesattigte Losung von Magnesiumchlorid empfiehlt. Der Brei wird
in einer Dicke von 2 mm auf die Innenwandung auigetragen und
nach dem langsamen Trocknen bei 200° der Tiegel allmahlich bis
1800° erhitzt, wobei das Futter zusammenhingend wird und nun
bis 2500° benutzt werden kann. Die so vorbereiteten Tiegel eignen
sich nur zum Erhitzen basischer Substanzen, saure Silikate reagieren
mit der Tiegelwandung.

Ueber Kitte siehe auch A. Stdhler, loc. cit. 586.
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Aluminiumoxyd (Norton Co. Worcester Mass. U.S.A)) ist
dichter, unempfindlicher und weniger fliichtig als Magnesia und ist
dieser vorzuziehen.

Magnesia') mit verdiinnter Wasserglaslésung dient als vor-
ziiglicher Kitt fir Schamottebestandteile. Von Wasser werden
aber Wasserglaskitte ziemlich rasch zerstért.

Fiir elektrische Oefen eignet sich ein Kitt aus Wasserglas und
Asbest.

2. Kapitel.
Die Heizvorrichtungen.

Fiir Mineralsynthesen eignen sich besonders folgende Heiz-
apparate:
' 1. Die elektrischen Widerstandsofen:
a) der Rohrensenkofen;
b) der Horizontalofen;
c) das C.Doelter’'sche Heizmikroskop;
d) der Lichtbogenofen;
e) der Kohle-Kurzschlufiofen.
2. Der Méker-Gasofen.
3. Der Leclerq-Fourquignonofen.

Die elektrischen Oefen konnen mit Gleich-, Wechsel- oder
Drehstrom erhitzt werden; bei Verwendung von Drehstrom diirfen
sie aber nur an eine Phase angeschlossen werden.

Die Oefen mit Platinwicklung sind fiir relativ schwache
Stréme (bis etwa 20 Ampere) und héhere Spannung (50—200 Volt),
die Kurzschlufi6fen fiir starke Strome (einige 100—1200 Ampere)
und kleine Spannung (bis etwa 10 Volt), die Kryptoléfen sind
fiir einen bestimmten Lichtbogenbetrieb mit hoéherer Spannung
bestimmt ?).

Elektrische Leitungen und Oefen.

Fir eine bequeme Stromentnahme finden in Laboratorien Steck-
dosen und Schaltbretter Verwendung. Die in Steckdosen endigen-

1) Hochgebrannte reine gepulverte Magnesia liefert die Konigl. Porzellan-
manufaktur Berlin.

2) Siehe hierzu auch H.v. Wartenberg, Elektrische Widerstandsheizung I
in A. Stidhler, loc. cit. 394.
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den Leitungen sind meist etwas schwicher gehalten und sind vor-
nehmlich fiir Beleuchtungszwecke vorgesehen. Werden Versuche
gemacht, fiir welche die Stromrichtung nicht gleichgiiltig ist, so hat man
sich dariiber vor dem Einschalten Gewifiheit zu verschaffen, wozu
man sich am einfachsten eines Streifen Lackmuspapieres (rot) be-
dient. Er wird schwach angefeuchtet auf ein Brettchen (Tisch) ge-
legt und die Leitungsenden, welche isoliert anzufassen sind, in etwa
/2 cm Entfernung voneinander miBig daraufgedriickt. Ist selbst
nach liangerer Zeit keine merkliche Verfirbung bemerkbar, liegt
Wechselstrom vor. Farbt sich rings um -
ein Drahtende das rote Lackmuspapier N
blau, so stellt dieses Ende den negativen

Pol einer Gleichstromleitung dar.
Schaltbretter: An einfachen
Schaltbrettern sieht man oben in der
k Y

Regel ein Ampere- und ein Voltmeter,
dazwischen Stromsicherungen, die Mitte
wird von der tiber eine Anzahl von Knépfen
gleitenden Regulierkurbel eingenommen,
unten befinden sich Stromschliissel und
Steckdosen oder Klemmschrauben zur
Stromentnahme, hinter der Tafel liegen

die Widerstandsspulen.

Ein einfaches Schaltungsschema ohne ¢ !
Riicksicht auf die Strommesser zeigt | -
Fig. 9.
Die Stromentnahmeklemme K— steht b %
in Verbindung mit dem negativen Pol der
von der StraBe kommenden Leitung. Die
Klemme K-+ ist verbunden mit der Achse der Kurbel, welche in
eine Biirste endigend iiber die Knopfe A, 6, 5, 4, 3, 2, 1, 0 gleitet.
Steht die Kurbel auf dem isolierten Knopf A, ist der Strom unter-
brochen, steht sie auf dem Knopf 6, ist der ganze Widerstand ein-
geschaltet, in Stellung 0 ist kein Widerstand eingeschaltet. Haben
die Knopfe keine Bezeichnung, so ist anzunehmen, daf jede Wider-
standsstufe gleich grof§ ist.

An der Kurbel findet man dann meist die Grofle des gesamten
Widerstandes. Sind die Stufen nicht gleich groff, bedeuten die bei
jedem Knopf stehenden Zahlen die Gesamtheit des jeweilig ein-
geschalteten Widerstandes.

Fig. 9
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: Da die geschilderten Widerstinde nur
i @ @ eine stufenweise Ein- bzw. Ausschaltung von
Widerstinden erlauben, miissen sie bei be-
sonders feiner Stromregulierung, wie sie
z. B. die Wartung der Widerstandséien
fordert, ergdnzt werden durch Schiebe-
widerstdnde: Sie bestehen aus einer oder
besser aus zwei auf Schieferstangen oder
Hartporzellanréhren gewickelten Drahtspulen
(Nickelin, Konstantan usw.), iiber die ein
mit isoliertem Handgriff versehener Schieber
gleitet. Je feiner die Einstellung sein soll,
desto dicker mufl der Draht gewéhlt werden,
da der Widerstand verkehrt proportional dem
| ] Querschnitt der Leitung ist. Ist der Schieber
A S ganz an die Klemmen K; und K, ange-
riickt, so ist der ganze Widerstand einge-
schaltet und umgekehrt (Fig. 10).
@ @ Glihlampenwiderstinde: Reichen
die zur Verfiigung stehenden Widerstinde
nicht aus, so kann man sich manchmal mit
Gliithlampen helfen.

Hintereinanderschaltung.

T x x - x—‘

Fig. 10

+
Sind Lampen hintereinander (in Reihe) geschaltet, so mufi der
Strom der Reihe nach jede Lampe durchflieflen, der gesamte Wider-
stand ist daher proportional der Anzahl der Lampen n, die Stromstarke

ist nur % des durch eine Lampe flieBenden Stromes. Die Lampen

kommen daher, wenn die fiir die Speisung einer einzelnen Lampe
bendétigte Spannung beibehalten wird, nur zur Rotglut.

Nebeneinanderschaltung.
=
XXX X X X
NN

+ .
Werden Gliithlampen nebeneinander (parallel) geschaltet, stehen
dem Strom so viele Wege offen, als Lampen eingeschaltet werden,
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und er teilt sich entsprechend dem Kirchhoff'schen Gesetz (vgl.
S. 89) so, daf§ durch jede Lampe so viel Strom flieBit, als wenn nur
eine Lampe eingeschaltet wire. Die gesamte Stromstirke wichst
also proportional der Lampenzahl, der Widerstand nimmt im selben
Mafle ab.

Beispiele: Durch eine 25kerzige, fiir 100—110 V eingerichtete
Kohlenfadenlampe?), flieBen ungefihr 0,8 A; nach dem O hm’schen

E 100

= = = 2,
: 0.8 125 & Durch

Gesetz (iw =E) ergibt sich daraus w=

n hintereinandergeschaltete wiirden: %0,8 A flieflen, wenn sie ebenso

hell leuchten wiirden als eine einzelne Lampe oder nebeneinander-
geschaltete Lampen. Da aber die elektrische Leitfahigkeit der Kohle mit

fallender Temperatur abnimmt, ist die Stromstarke kleiner als l0,8 A.

Sind die Lampen nebenemandergeschaltet so flielen durch jede
Lampe 0,8 A, durch n Lampen
n.0,8 A, der gesamte Widerstand

ist 1195,
n

Der Senkrdéhren-Ofen
(Fig. 11) der Firma W. C. He-
raeus erlaubt mit Mengen bis
zu 50—60 ccm in einem Tempe-
raturbereich bis 1400° C (220 Volt,
10 Ampere) zu arbeiten.

Der Heizkorper besteht aus
Marquardt’scher Masse und ist
ein 300 mm langes Rohr. Auf
der Auflenseite des Rohres ist in
einer miflig ansteigenden Schrau-
benlinie ein 0,01 mm dicker und
10 mm breiter Platinstreifen ge-
wickelt. Der  Zwischenraum
zwischen den einzelnen Streifen
betragt 2,5 mm. Dieses Heizrohr
liegt — nur an den Enden durch

1) Diese Angaben sind in der Regel
an der Fassung abzulesen.
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Ringe gestiitzt — frei in einer Schamotter6hre, die durch eine
40 mm starke Asbestumkleidung vor zu grofier Ausstrahlung ge-
schiitzt ist.

Der Ofen ruht entweder auf einem Triger von Schmiedeeisen
-oder auf einer schmiedeeisernen Unterlage, auf der auch der Triger
fir die Tiegelunterlage aufmontiert ist.

Dieser Senkrdohrenofen ist in der aus der Abbildung er-
sichtlichen Anordnung an einem Gestell befestigt und hingt an zwei
Drahtseilen, so dafl er mit der Kurbel leicht auf und ab bewegt und
in jeder Lage festgestellt werden kann. Diese Einrichtung gestattet
es, einen Tiegel oder einen beliebigen anderen Apparat unter oder
iiber dem Ofen zu montieren und dann den etwa schon angeheizten
‘Ofen mittels der Kurbel von unten oder oben iiber den Apparat
zu fithren; es ist auch moglich, den Ofen zur Beobachtung empor-
zuwinden oder herabzulassen.

Der Ofen ist um eine Achse drehbar, so daf er auch in
horizontaler oder schiefer Lage verwendbar ist.

Durch Variieren des Vorschaltwiderstandes 148t sich die Tem-
peratur des Ofen in beliebig schnellem Tempo auf- und abwirts
fiithren.

Beim Auswechseln der Rohre ist besonders darauf zu achten,
da die Heizfolie nicht verletzt und das Zuleitungsblech nicht ab-
gerissen wird.

Das Auseinandernehmen und Zusammensetzen der Oefen ge-
schieht in nachstehend angegebener Weise:

Es werden zunichst die Zuleitungen gelést. Dann werden am
oben befindlichen Ende die eiserne Stirnplatte und die Asbestscheiben
abgenommen und das Zuleitungsblech in das Innere des Rohres
gebogen. Jetzt wird die eiserne Stirnplatte wieder aufgeschraubt
und der Ofen umgedreht. Hierauf wird die jetzt oben befindliche
Montierung abgenommen und das Rohr vorsichtig in die Héhe
gezogen. Beim Wiedereinsetzen des Rohres werden Schamotteringe
und Stirnplatte auf der nach unten gerichteten Seite des Ofen
provisorisch befestigt und das Rohr dann so eingesetzt, da8 die
Zuleitungsbleche nach der Seite der Kontaktschrauben am Ofen
gerichtet sind, da ein Drehen des Ofen nachher bei aufgesetzten
Schamotteringen fiir die Zuleitung gefahrlich sein koénnte. Nach
darauffolgender richtiger Montierung des oberen Endes wird der
Ofen umgedreht und das andere Ende endgiiltig montiert.
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Die von W. C. Heraeus jedem Ofen beigelegte Anleitung zur
Reparatur kleiner Schiden an der Heizfolie ist zwar einwandfrei;
aber mit den in den meisten Laboratorien verfiigbaren Mitteln
gelingt die Arbeit im allgemeinen so schlecht, dafl es viel wirt-
schaftlicher ist, die Rohre zur Neubewicklung einzusenden.

Die Rohrenéfen miissen langsam erhitzt werden, weil bei zu
rascher Erhitzung die Porzellanrohre oder die Marquardt-
schen Rohre leicht springen; wir verwenden deshalb von 14000 bis
etwa 8000 herab regulierbare Vorschaltwiderstinde, denen zur weiteren
Regulierung (unter 800°) Zusatzwiderstinde hinzugegeben werden.

Die gliithenden Rohre diirfen aus dem oben angefithrten Grunde
auch nicht mit kalten Gegenstinden in Beriihrung gebracht werden.

Etwa ein Drittel (10 cm) des Heizrohres kann mit einer Tem-
peraturgenauigkeit von 10° als Thermostat verwendet werden;
es ist klar, daB bei entsprechend gréfierer Lange und kleinerer lichter
Weite des Heizrohres die Gleichmifigkeit der Temperatur im Inneren
des Rohres zunimmt.

Die Tiegel sitzen im Inneren des Ofen am einfachsten auf
Stiben aus Marquardt’scher Masse oder auf mit der Oefinung
nach unten gekehrten Marquardt’schen Tiegeln.

Ist der Tiegel im Ofen in seine richtige Stellung gebracht, so
wird die untere Oeffnung des Ofen zum Schutze gegen Luft-
sttomungen durch Schamotteringe und Asbestpulver abgedichtet;
die obere Oefinung des Heizrohres wird mit fiir den Durchgang
der Schutzrohren durchbohrten Glimmer-, Asbest-, Schamotte-
oder Magnesiaplatten bedeckt.

Der grofle Widerstandsofen hat 30 mm lichte Weite, 40 cm Linge
und kann mit 12 Ampere (220 Volt) belastet werden. Er eignet
sich besonders fiir Viskosititsmessungen und dient dann zur Auf-
nahme von Tiegeln, deren Linge 25 cm und deren Durchmesser
4 cm betragt.

Ebenso wie diese beiden Oefen enthilt auch der elektrische
Horizontalofen (Fig. 12) als Heizkdrper ein Rohr aus Mar-
quardt’scher Masse, das im iibrigen genau so mit Platinfolie be-
wickelt ist wie die Rohre der Senkrdhrenéfen. Die lichte Weite
des Rohres ist 20 mm, die Linge ist 30 cm und die Belastung
ist 6 Ampere (220 Volt).

Die Horizontalrohrenofen kénnen auch vertikal beniitzt werden;
die Hochsttemperatur ermifligt sich dann um etwa 1000,
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Fig. 12 .

Will man Gase bei hoher Temperatur auf Mineralien
einwirken Jassen oder sollen Reaktionen unter Ausschluf
der Luft ausgefiihrt werden oder bezweckt man die Hydratation
irgendeiner Substanz, so bringt man den Senkofen in horizontale
Lage und verwendet ein Einlegerohr, das sich leicht durch das Heiz-
rohr des Ofen hindurchschieben 148t (Fig. 13). Als Einlegerohr kann
man glasierte Rohre aus Marquardt’scher Masse oder Hart-
porzellan') oder endlich aus Quarzgut verwenden.

1) Zu beziehen durch die Kgl. Porzellanmanufaktur Berlin.
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Die Marquardt’schen Rohren sind keinesfalls gasdicht, weshalb
sie zu Arbeiten im Vakuum nicht verwendet werden kénnen; wohl
aber kann mittels dieser R6hren in beliebigen Gasen bei Atmosphiren-
druck gearbeitet werden.

Fig. 13

Die Hartporzellanrohre sind bis 10000 verwendbar; bei
1100° beginnt die Glasur und auch das Porzellan zu erweichen.

Rohre aus Quarzglas entglasen bei lingerem Gebrauch itiber
1000° und werden dann briichig.

Die beiden Enden des Einlegerohres miissen, um eine zu grofie
Erwdrmung zu verhindern, auf jeder Seite ca. 15—20 cm aus dem
Ofen herausragen, so daff fiir die 30 cm langen Oefen Einlegerohre
von 60 cm geniigen. Die Einlegerohre aus Porzellan oder Mar-
quardt’scher Masse miissen sich schon von Beginn des Anheizens
in dem Ofen befinden, und die Wandungen des Einlegerohres und
des Heizrohres diirfen sich nicht beriihren, weil die Glasur des
Einlegerohres erweicht und das Rohr an der Heizréhre anklebt. Fiir
Arbeiten in Gasen bei Atmosphirendruck verwenden wir die soge-
nannten Metallflanschenverschliisse; diese Verschliisse haben
eine Glimmerscheibe, welche die Beobachtung gestattet, und sind mit
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Gaszufithrungs- und Abfiihrungsrohr, sowie mit einem Thermo-
elementschutzrohr versehen (Fig. 14).

Fig. 14

Oft ist es notwendig, die zu erhitzende Substanz vor Oxydation
zu bewahren; Kohlensdure eignet sich hierzu nicht, weil sich
leicht Karbonate und Oxyde bilden. Wasserstoff dringt bei hoher
Temperatur leicht auch durch glasierte Porzellanrohre und beeinflufit
die Angaben des Thermoelementes. Am zweckméifigsten ist daher
Stickstoff. Ueber dessen Herstellung und Reinigung siehe Seite 82.

Vielfach wird heute vorgeschlagen, an Stelle der Heizrohre mit
Auienwicklung Rohre zu beniitzen, deren Heizvorrichtung an-
statt aus Folie aus iridiumfreiem Platindraht von 1,2 mm Stirke be-
steht, der an der Innenwandung des etwa 6 cm weiten Rohres auf-
gewickelt ist.

Aber auch die Innenwicklung gestattet keine lang-
dauvernde Erhitzung bis zu 16009, weil die Temperatur schon
zu nahe am Platinschmelzpunkte liegt, infolgedessen nach einem
Jahre Y3 des Gewichtes an Platin zerstiubt. Die Kosten dieser
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Arbeitsweise werden dadurch unverhiltnismifig grofie, und die
Maximaltemperatur, die man nach lingerem Arbeiten praktisch er-
reicht, betrigt auch nicht mehr als 1500°C; diese Temperatur a8t
sich aber bei vorsichtiger Handhabung des Ofen auch bei solchen
Heizrohren erreichen, die bei etwa 2—3 cm innerem Durchmesser
mit Auflenwicklung versehen sind; fiir Heizrohre mit einem inneren
Durchmesser von 4 cm darf die Temperatur des Ofen nur voriiber-
gehend auf 14000 C gesteigert werden.

Man kann sich Heizrohre mit Innenwicklung nach einem von
A. L. Day beschriebenen Verfahren selbst herstellen, indem man
einen 1,2 mm dicken iridiumfreien Platindraht auf einen in sechs
oder acht Sektoren zerschnittenen Holzzylinder, den man zuerst mit
einer Schicht Papier umgeben hat, wickelt und in eine nur wenig
groflere Porzellanrdhre steckt. Der Zwischenraum wird mit einem
Brei aus Magnesia und Wasser ausgefiillt. Nach dem Trocknen wird
die Holzform herausgenommen und die Heizspirale mit einer Ma-
gnesiaschicht bedeckt.

Besonders der Veitscher Magnesit!) eignet sich ganz besonders.
fiir den soeben beschriebenen Zweck.

Fiir die Herstellung einer Innenwicklung empfiehlt H. E. Boeke
folgende Methode ?), die sich gut bewihrt haben soll: Ein Messing-
rohr, passend (mit etwa 1 mm Zwischenraum) zum Lumen des Por-
zellanrohres, wird mit einem Schraubengang versehen und dann der
Lange nach in drei Teile zerschnitten. Im Inneren des Messing-
rohres befindet sich ein Holzstab; die drei Teile des Rohres werden
darauf durch abschiebbare Ringe oben und unten festgehalten. Man
wickelt den Draht auf, befestigt die obere und untere Schlinge des.
Drahtes, streicht eine Tonpaste auf und schiebt das Porzellanrohr
dariiber. Nach einigem Trocknen in der Wiarme wird der Holzstab
ausgestofien und die drei Zylinderteile kénnen leicht entfernt werden.
Jetzt wird auf das Innere der Wicklung noch etwas Tonpaste auf-
getragen. Die Vorrichtung bietet den Vorteil, von jedem Mechaniker
leicht angefertigt zu werden.

Bei Heizrohren mit Innenwicklung ist es in einem Temperatur-
bereich von 1300—1600° notwendig, das Thermoelement mit einem
sogenannten Faraday’schen Schutzmantel zu umgeben. Infolge
der Ionisierung der Luft wird von der Heizspirale des Ofen Elek-

1) Zu beziehen durch die Magnesitwerke in Veitsch, Steiermark.
2) Nach freundlicher Mitteilung Herrn Prof. Dr. H. E. Boeke’s in Halle a.S.
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trizitit auf das Thermoelement iibergefiihrt, wodurch falsche Tem-
peraturangaben entstehen.

F. M. Jiager") empfiehlt diese Storungen so zu umgehen, dafl
man das Schutzrohr des Thermoelementes mit einem spiralartig ge-
wundenen iridiumireien Platindraht umwickelt, den man auflerhalb
des Ofen mittels eines langen Kupferdrahtes mit den Winden des
Laboratoriums, aber nicht mit den Gas- oder Wasserleitungen in Ver-
bindung bringt.

Dadurch wird das Thermoelement in einen Faraday’schen
Kidtfig eingeschlossen, so dafi alle herankommenden Ionen sofort
entladen werden.

Bei Heizrohren mit AuSlenwicklung und einer oberen Grenz-
temperatur von 1400°¢ kann diese Vorsichtsmafiregel entfallen,

Bei 1500—16000 wird das Heizrohr elektrisch leitend; es tritt
Elektrolyse zwischen den einzelnen Windungen des Platindrahtes
ein, durch welche das Rohr an der Kathodenseite der einzelnen
Windungen angefressen wird und die Heizspirale wahrscheinlich durch
Aufnahme von Silizium schnell zerstért wird. Auch Rohre aus
geschmolzener Magnesia verhalten sich dhnlich.

Bei Heizrohren mit Auflenwicklung 148t sich die Platinfolie mit
kaum nennenswertem Materialverbrauch abtrennen, wihrend bei
Rohren mit Innenwicklung die Ablésung nur schwierig erfolgen kann.

Auch die Firma W. C. Heraeus stellt Heizrohre mit Innen-
wicklung zur Erreichung einer Hoéchsttemperatur von 1600° C nicht
her, weil die Heizwiderstinde, wenn im Inneren des betreffenden
Heizrohres wirklich die Temperatur von 16000 C erzielt werden soll,
zu stark beansprucht werden. Die Heizwiderstinde werden ndmlich
wesentlich heifler als der Innenraum des betreffenden Heizkorpers,
und da die Temperatur von 1600° C zu nahe am Platinschmelzpunkt
liegt, so ist die Gefahr des Zugrundegehens der Heizspirale eine
zu grofle.

Will man héhere Temperaturen verwenden, so mufi man sich
solcher Oefen bedienen, deren Widerstandskorper aus anderen Stoffen
als aus Platin besteht.

Iridiuméfen, die eine Temperatur bis zu 2000°erreichen, erweisen

sich als viel zu kostspielig; auch verhindern die sehr ungiinstigen
Stromverhiltnisse — der von W. Nernst konstruierte Iridiumofen

1) F. M. Jdger, Anleitung zur Ausfithrung physikochemischer Messungen bei
hoheren Temperaturen (Groningen 1913).
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erfordert bei einer Spannung von 5 Volt 1200 Ampere — in Ver-
bindung mit dem hohen Preis, der Notwendigkeit 6fterer Reparaturen
und grofler Fliichtigkeit des Iridiums die dauernde FEinfiilhrung in
das Laboratorium. Das Platin wird erst oberhalb 900° merklich
fliichtig; enthdlt es Iridium, so ist die Fliichtigkeit eine bedeutend
groflere, weshalb das iridiumhaltige Platin auch nicht zu Thermo-
elementen verwendet werden kann. Schon ein Gehalt von 0,05 g
Iridium wirkt schadlich.

Fiir Temperaturen iiber 1400° verwendet man im Laboratorium
Kurzschlufiéfen.

Die fortwdhrende Verdnderlichkeit des inneren Widerstandes
dieser Oefen und die Unsauberkeit der Versuchsausfiihrung sind zwar
Nachteile, die man schwer vermeiden kann, die Heizart ist aber so
auBerordentlich einfach, dafi die Arbeitsweise bei einiger Uebung als
eine durchaus sichere angesehen werden darf.

Der Kohleofen besteht aus zwei in der Mitte
entzweigeschnittenen, 30 mm dicken, ringfor-
migen Kohleplatten von 160 mm &duflerem und :amﬂ::;ﬂ‘
50 mm innerem Durchmesser, die durch die Zu-
leitungskabel tragende Kupferschellen enge an
das obere und untere Ende eines lotrechten
Kohlerohres, das den Heizkorper bildet, ange-
prefit werden. Das Rohr ist 170 mm hoch.
Die am oberen Ende des Heizrohres befindliche
Kupferscheibe besitzt eine Leiste, weil sonst
bei der Erwdrmung die sich weniger stark aus-
dehnende Kohleplatte durchfallen wiirde. Alle
Kohiebestandteile liefert billig die Firma Schiff
& Co.inSchwechat bei Wien. Um zu grofie Wiarmeausstrahlungundzu
lebhaften Luftaustausch zu verhindern, ist das Heizrohr noch von
einem etwa 50 mm abstehenden Mantel umgeben, der aus 10 mm
hohen Halbringen aus feuerfester Schamotte aufgebaut wird. Der
Raum zwischen Rohr und Schamottemantel bleibt am besten frei,
da jede billigere Fiillmasse entweder zum Schmelzen kidme oder
elektrisch leitend wiirde.

Bevor man einen Schmelzversuch beginnt, miissen alle Fugen
mit einem Brei aus reinstem Graphit und Wasser sehr sorgfiltig
ausgefiillt werden, da sich sonst Lichtbogen bilden, wodurch die
Kohlebestandteile rasch abgeniitzt werden. Ist einmal das Heizrohr
durchgebrannt, so ist dasselbe sofort durch ein neues zu ersetzen,

3

Fig. 15

Dittler, Mineralsynthetisches Praktikum
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weil auch der Tiegel angegriffen und die Schmelze alsdann verun-
reinigt wird.

Um die Kohleplatten vor zu raschem Abbrand zu schiitzen, ist
es zweckmaiBig, sie an der Oberseite mit Graphitpulver zu bedecken.
Dadurch wird die Kohle auch vor der Verunreinigung durch Karbide
geschiitzt, die sich immer bilden, wenn die schmelzenden Oxyde mit
derselben in Beriithrung kommen.

Der Ofen steht auf einem Block von Schamotte und wird, um
den Luftzutritt zu verhindern, unten mit einem Damm aus Graphit
umgeben. Ist die obere Platte stark abgebrannt, kann sie noch
unten beniitzt werden, wodurch an Material gespart wird.

Die Heizrohre des Kohleofen werden mit einem Deckel aus
Magnesia oder Graphit verschlossen.

Man kann das Heizrohr entweder selbst als Tiegel beniitzen,
indem man es bis”auf /s an Hohe mit Graphitpulver anfiillt, oder
man bedient sich, wenn man nur kleinere Mengen zum Schmelzen
bringen will, kleiner Tiegel aus Graphit, geschmolzener Magnesia oder
Schamotte von ca. 40—50 ccm Inhalt.

Die Heizrohre sind entweder gleichmaBig 20 mm stark oder fiir
hoéhere Temperaturen bis 40 mm von den beiden Enden weg auf
die halbe Starke abgedreht. Wenn die Stromquelle trotz dieser
Widerstandserh6hung noch die héchsten Stromstirken liefern kann,
wird auf diese Weise die erzeugte Wiarmemenge im selben Mafle
wie der Widerstand wachsen. Der Widerstand des Ofen betrigt im
kalten Zustande 0,1—0,2 Ohm, im heiflen Zustande bei gleich-
méaflig starken Rohren, je nachdem die Fugen gut ausgefiillt sind,
0,02—0,05 Ohm und verzehrt der Ofen bis 21000 Watt (28,5 HP.).
Bei 20000 ist der Widerstand nur mehr ein Zehntel des Anfangswertes.

Als Energiequelle haben sich Strome von 14—30 Volt und 600
bis 1200 Ampere als giinstig erwiesen; sie werden einem Trans-
formator entnommen. Der Ofen eignet sich ganz besonders zur
Herstellung hochschmelzender Silikate und koénnen die Heizrohre bis
zu Temperaturen von 17000 ohne weiteres fiinf- bis sechsmal verwendet
werden, wenn der Ofen nicht linger als 30 Minuten fiir einen Ver-
such beansprucht wird. Bei hoheren Temperaturen als 17000 ist ein
zeitweise Ofterer Ersatz der Heizrohre unerldglich.

Der Aufbau des Ofen ist sehr einfach, die Kupferschellen macht
jeder Kupferschmied, die Kohlebestandteile erzeugt jede Fabrik fiir
galvanische Kohlen, den Schamottemantel baut man sich selbst; das
~Brennen“ der Schamotte geschieht ebenfalls von selbst.
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An Stelle der Kohlerohre kénnen auch Rohre aus Silundum
(Siliziumkarbid) benutzt werden, die einen mehrmal gré8eren Wider-
stand als Kohle besitzen.

In Kohledfen ist innen eine reduzierende Atmosphire vor-
handen. Man wird hier deshalb nur solche Schmelzen erhitzen,
bei denen die Reduktionswirkung eine derart geringe ist, daf eine
Veridnderung der Kiristallisationsprodukte nicht zu befiirchten ist, wie
z. B. Kalksilikat, Magnesiumaluminiumsilikate usw. Die Untersuchung
zahlreicher erstarrter Schmelzprodukte hat iibrigens gezeigt, daf stets
nur an den Randpartien der Schmelzkorper Reduktion eintritt. Am
Rande kommt es hdaufig zur Bildung von Karbiden, die den
mittleren Partien vollkommen fehlen. Durch Abschleifen mit der
Karborundumscheibe koénnen sie vom zentralen Teil leicht entfernt
werden.

Man kann aber auch an den Randpartien die Reduktion hintan-
halten, wenn man die Graphittiegel innen mit einer Magnesia-
schutzschicht bestreicht, so dafl ein unmittelbarer Kontakt zwischen
Schmelze und Tiegelwandung fehlt.

Wenn der Kohleofen vertikal aufgestellt wird und die Heiz-
gase von der duferen Luft moglichst abgeschlossen werden, wird
die Verbrennung der Kohle auf ein Minimum reduziert und es bildet
sich nur wenig Kohlenoxyd. Thermoelektrische Messungen kénnen
im Kohleofen aber nicht ausgefiihrt werden.

Um eine indifferente Atmosphire zu erhalten, kann man auch
hier Stickstoff durch das Heizrohr schicken.

Der Betrieb des " O
KurzschluBofen erfor- \_/
dert einen Transfor- v}
mator. Die Fig. 16 P
zeigt das Schema des WW\W
im mineralogischen In- 4 ! 1
stitut der Wiener Uni- wl ml ol . Al Al 4" :j
versitit benutzten A
Transformators. Der [
vom Elektrizitatswerk . L ;—*—{
gelieferte Primarstrom Fig. 16

(110 V, 300 A) durchflieft die primire Wickelung P, die nicht so

wie in der Zeichnung neben, sondern innerhalb der sekundiren

liegt. Die sekundire Wickelung S ist in neun Stufen geteilt, ihr

Anfang ist mit der Stromschiene ], jedes Ende der einzelnen Stufen
3*
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‘mit je einer der voneinander isolierten Backen der Leitungsschiene II
verbunden. Der Schleifkontakt K schliefit den Strom. Die Wicke-
lung ist derart, daB die Spannung des sekundiren Stromes um je
2 V zwischen 14 V und 30 V geindert werden kann.

Fiir Schmelzoperationen bei der Temperatur des elektrischen
Lichtbogen verwenden wir einen Magnesitblock, dessen mittlerer
Teil eine Oefinung fiir die Tiegel und Rillen fiir die beiden Elektroden-
kohlen besitzt; auf dem Magnesitblock sitzt ein Oberteil mit ent-
sprechender Ausnehmung fiir den Tiegel. An Stelle des Magnesit-
blockes kann weder ein Kalk- noch Schamotteblock verwendet
werden. Gebrannter Kalk ist zu empfindlich gegen die Luit-
feuchtigkeit, und es bilden sich ebenso wie bei Verwendung von
Schamotte viel leichter Karbide.

Fig. 17

Bei unserem Ofen (Fig. 17) belasten wir die als Elektroden
dienenden Kohlenstibe mit etwa 150 Ampere pro Quadratzentimeter.
Man verwendet fiir wissenschaftliche Zwecke Hom ogenkohlen statt
der stark verunreinigten Dochtkohlen.

Die Stromzufiihrung zu den Kohlen findet durch biegsame,
isolierte Kupferkabel statt. Auch ganz dicke Kupferkabel kénnen
sehr biegsam sein, wenn sie aus ganz dinnen Kupferdrihten
bestehen. Der Anschluf# der Kabel an die Kohlenklemmen (Kabel-
schuhe) soll stets durch Verschraubung und nicht durch Ver-
16tung geschehen, da die Kohlenstibe schon nach kurzer Versuchs-
dauer so heifl werden, daB das Lot ausflieBen wiirde; auBerdem geht
das Auswechseln der Kohlen viel rascher.
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Zur Speisung der Lichtbogenéfen sind mindestens 50 Volt (Gleich-
strom- oder Wechselstrom) notig; ist etwas hohere Spannung vor-
handen, so 1Bt sich der Lichtbogen etwas linger ausziehen.

Die Héchsttemperatur scheint sich an der positiven Kohlenspitze
(Anode) zu befinden und 3600° C zu iibersteigen.

Wichtig fiir bequemes Arbeiten ist eine stofi- und ruckireie
Regulierung der Elektroden, weil sonst der Lichtbogen leicht auslischt.

Beim Arbeiten mit dem Lichtbogenofen miissen die Augen und
womoéglich auch das Gesicht geschiitzt werden. Man verwendet
zweckmiflig zwei hintereinander liegende Glasscheiben, am besten
rot und griin oder rot und blau.

Als Tiegelmaterial dient Kohle, Graphit, Aluminium oder
Magnesia,

|

Fig. 18

Im Laboratorium steht ferner der von F. Fouqué und A. Michel
Lévy bei ihren Versuchen beniitzte Leclercq-Fourquignon-
ofen (Fig. 18) in Verwendung!). Die meisten Mineralsynthesen lassen
sich in diesem vorziiglichen und dabei billigen Apparate ausfiihren,
und durch einige Abinderungen, die wir auf Grund vieljahriger Praxis
vornahmen, ist man in der Lage, bis zu Temperaturen von 14000 C

1) Der Ofen wird von der Firma Hugershoff, Leipzig, geliefert.
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tagelang zu erhitzen, ohne dafl der Ofen irgendwelchen Schaden
erleidet.

Der Ofen besteht im wesentlichen aus zwei ineinandergestellten
Schamotteringen, deren iufilerer mit einem Mantel aus Eisenblech
umgeben ist. Die beiden Ringe stehen auf einer durchlochten,
etwa 2 cm starken Schamotteplatte und sind durch einen Deckel
verschliefbar. Der Deckel, ebenfalls aus Schamotte gefertigt,
besitzt ein Diaphragma mit Schamottestépsel fiir die Aufnahme von
Thermoelementen und zur Anvisierung mit dem optischen Pyrometer.

Der innere Ring dient zur Aufnahme der Tiegel, die je nach
der chemischen Zusammensetzung der zu erhitzenden Substanz aus
Platin, Nickel (Nickel ist gegen Kohlenoxyd sehr empfindlich
und oberhalb 10009 wird es von diesem Gase rasch angegriffen),
Schamotte,unglasiertemPorzellan(Rosetiegel), Graphit,
Magnesit oder gebrannter Magnesia bestehen. Sie fassen
ca. 25 ccm Substanz und werden entweder durch eine Platinaufhinge-
vorrichtung oder durch zwei halbkreisférmige Schamotteringe fest-
gehalten. Beim Einsetzen der Tiegel ist darauf zu achten, daf§ der
Tiegel nicht iiber den Rand der Schamotteringe herausragt und der
Boden des Tiegels unmittelbar iiber dem blauen Filammenteil, d. i.
ca. 1—1,5 cm iber dem Nickelnetz, sich befinde, wodurch die Hitze-
wirkung der Flamme vollstindig ausgeniitzt wird.

Vor kurzem haben wir die als Ofenboden dienende Schamotte-
platte durch mehrere stark dimensionierte Asbestscheiben ersetzt,
in deren Mitte sich eine kleine, leicht ersetzbare Scheibe desselben
Materiales befindet. Die mittlere Scheibe schlieBt unmittelbar an
den oberen Brennerrand und verhindert dadurch das Zuriickschlagen
der Flamme. An der Basis des inneren, den Tiegel enthaltenden
Schamotteringes werden mittels Wasserglas drei Schamottewiirfel be-
festigt, auf die der Tiegel so aufsitzt, daB er allseits von der Flamme
umspiilt werden kann.

Als Heizvorrichtung verwenden wir einen mit Wasserkithlung
und doppeltem Luftgebldse versehenen Gasbrenner, System
Méker (Fig. 19).

Mit dem in Pfeifenform gebauten Mékerbrenner der Firma
P. F. Dujardin in Diisseldorf kann bei Anwendung von Druckluft
selbst bei stundenlangem Betrieb eine Maximaltemperatur von 1400° C
nahezu konstant eingehalten werden. Wenn der Druck der Wasser-
sdule 40—50 mm betragt, kann man auch 1500° C erreichen. Man
mufl darauf achten, dafl der Brenner geniigend Gaszufuhr erhalt.
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Trifft dies nicht zu, so kann der Brenner aus zwei Zuleitungen
mittels eines V-Rohres gespeist werden, dessen Hauptrohr mit dem
Brenner verbunden ist. Ist das Luftquantum im Verhéltnis zum Gas-
quantum zu grof}, so wird die Flamme fast unsichtbar; man muf
dann mehr Gas zufiihren.

Fig. 19

Von Zeit zu Zeit wird es notwendig sein, eine neue Ersatzkappe
auf die Brennerdffnung aufzusetzen.

Der grofie Vorteil des Ofen besteht darin, da8 man durch Re-
gulierung der Luftzufuhr vermittels des Hahnes beliebig langsam
abkiihlen kann; freilich erfordert die Einhaltung der von dem
chemischen Charakter der Substanz abhingigen Kristallisationstem-
peratur eine gewisse Uebung und Fertigkeit, die sich erst mit der
Zeit aneignen lafit.

Ein zweiter im Institut aufgestellter Gasofen ist von G. Méker
konstruiert und fiir gréBere Substanzmengen verwendbar (Fig. 20).
Der Ofen besteht aus einem mit Eisenblech umkleideten Zylinder
aus feuerfester Masse, in der der Tiegel auf einem Untersatz Platz findet.
Dieser Untersatz ist mit einer zylindrischen Rinne versehen, in welcher
sich im Falle eines Bruches des Tiegels die fliissige Masse sammelt.
Der Ofen wird durch den mit einem Loch versehenen Deckel ge-
schlossen. Der Brenner ist an dem unteren Teile des Ofen so an-
gebracht, daf} die durch den Nickelrost entweichende Flamme tangential
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Fig. 20

zu dem inneren Raume eintritt. Anstatt den Tiegel direkt zu treffen
und denselben nur in einem Punkte stark zu erhitzen, dreht sich
die Flamme vielmehr mit grofiler Geschwindigkeit um den Tiegel
herum und steigt spiralformig, bis sie durch die Deckeléffnung ent-
weicht. Durch das Loch springt nur eine sehr kurze Flamme, so
daBl man die zur Bestimmung der Temperatur n6étigen Thermoelemente
durch diese Oeffnung gehen lassen darf. Bei 500 g Luftdruck pro
Quadratzentimeter und einem Gasverbrauch von 3000 Liter kdnnen
beispielsweise 1850 g Nickel in 50 Minuten niedergeschmolzen werden.
Die Luftpumpe mit elektrischem Antrieb bedarf fiir ca. 1300 Touren
pro Minute (220 Volt Gleichstrom) 0,5 HP. Die praktisch erreichbare
Temperatur des Ofens ist ca. 15000. Die von P. F. Dujardin
angegebene Temperatur von 17000 wird nur ganz ausnahmsweise
erreicht.

Zur Inbetriebsetzung wird der Luftregulierungshahn geschlossen,
der Deckel in die seitliche Stellung geschoben, ein brennendes
Streichholz an den Rand des Ofen gelegt und, ohne Druckluft zu-
zulassen, der Gashahn aufgedreht. Das Gas entziindet sich und
brennt am Umfange des Tiegels. Man 14t etwas Druckluft hinzu,
indem man dabei gleichzeitig den Gashahn ein wenig zudreht. Die
Flamme #ndert ihre Farbe, fillt mit einem leichten Knalle in das
Innere des Ofen und nimmt eine drehende Bewegung an, worauf
man den Deckel an seinen Platz zuriickschiebt. Alsdann wird all-
méhlich starker geblasen und gleichzeitig der Gashahn voll geéffnet.
Die endgiiltige Regulierung geschieht durch den Ring am Fufle des
Brenners, welcher allmihlich geoffnet wird, bis nur eine ganz kurze
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Fig. 21

Flamme durch das Loch entweicht. Theoretisch soll iiberhaupt keine
Flamme aus dem Ofen herausschlagen; man lduft indes in diesem
Falle Gefahr, da die Flamme in den Brenner zuriickschligt, was
unbedingt vermieden werden mufl. Sollte trotzdem zufillig durch
unvorsichtiges zu schnelles und zu weites Aufdrehen des Regulierungs-
ringes die Flamme zuriickschlagen, so muf das Gas sofort ab-
gesperrt werden, da sonst der Brenner zerstért oder min-
destens stark beschidigt wird. Ist der Ofen in Betrieb, so
darf man nur ein regelméifiges Brummen des Brenners, auf keinen
Fall jedoch ein scharfes Pfeifen vernehmen. Trifft letzteres zu, so
ist dies ein Beweis, dafl Luft im Ueberma8 eintritt, wobei die Flamme
leicht zuriickschlagen kann; der Ring ist alsdann soweit zuzumachen,
bis das Pfeifen aufhért?).

Neuerdings sind auch Oefen fiir die Erhitzung im Vakuum
von H. v. Wartenberg, O. Ruff?) und E. T. Allen?) und Mit-
arbeitern und unter Druck von H. E. Boeke#*) konstruiert
worden.

1) P.F. Dujardin, Gasbrenner und Gasofen firr hohe Temperaturen (Diissel-
dorf 1911).

2) O. Ruff, Oesterr. Chem.-Ztg. 20 (1911), und A. Stédhler, loc. cit.

3) E. T. Allen und Mitarbeiter, Zeitschr. {. anorg. Chem. 76, 244 (1912).

4) H. E. Boeke, N. J. f. Min,, Geol. u. Pal. 1, 91 (1912). '
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In den meisten Druckapparaten 148t sich die Temperatur nicht
tiber 5500 steigern, da infolge der Erweichung des Eisens die Wider-
standsfahigkeit schon zu gering ist. Bei héheren Temperaturen muf
die Heizvorrichtung im Inneren des Rohres angebracht werden, so
dafl der Stahlmantel und die Schrauben nur miBig hei werden und
von ihrer Festigkeit nichts einbiiflen. Dies ldfit sich am besten durch
eine Platinspirale ausfiihren, die im Inneren des Ofen angebracht ist.

Von C. Oetling und neuerdings von H. E. Boeke sind Druck-
ofen fiir mineralogische Zwecke konstruiert worden, von denen der
letztere sich als besonders brauchbar erwiesen zu haben scheint und
hier erwdhnt werden soll. Das Prinzip besteht darin, dafi der Druck
in einem kalt bleibenden Behilter hergestellt und innerhalb dieses
Behilters durch einen kleinen elektrischen Ofen die erforderliche
Temperatur erzeugt wird. Der Druck kann manometrisch gemessen
werden, wihrend die Temperatur durch ein druckfest isoliert ein-
gefiihrtes Thermoelement bestimmt wird. Ein beliebiger CO,-Druck
bis zur oberen Grenze von 150 Atmosphiren wird hergestellt durch
Verbindung der Vorrichtung mit einem Zylinder fliissiger CO,. Diese
hat bei Zimmertemperaturen einen Druck von rund 50 Atmospharen,
hohere Drucke werden erreicht durch UebergieBen des in einem
Blechmantel stehenden Zylinders mit heiem Wasser. Die CO,-Flaschen
des Handels sind auf 190 Atmosphiren gepriift, weshalb der Druck
hochstens bis auf 180 Atmosphiren gesteigert werden darf. Eine
Dissoziation der CO, zu CO und O ist nicht zu befiirchten, weil
der gespaltene Teil der CO, bei 10 Atmosphidren und 1500° nur
0,2 Proz. betrigt. Hoherer Druck und niedrigere Temperatur ver-
kleinert diese Zahl noch.

Die Bombe hat 12 cm inneren Durchmesser und ist aus GuB-
stahl hergestellt. Die Wandstirke betrigt 1,5 cm. Die druckfeste
Isolierung fiir die Stromleitung und die Thermoelemente befindet sich
auflerhalb der Bombe, wo nur eine wenig erh6hte Temperatur herrscht-
Der BombenverschluB wird mittels eines Bleiringes bewerkstelligt.

Die Druckmessung geschieht mittels eines Bourdon-Mano-
meters bis 200 kg/qcm. Mit diesem Ofen konnen Bestimmungen
bis 16000 C ausgefiihrt werden. Auch ein Mikroskopgasofen fiir
Erhitzung unter Druck wurde von H. E. Boeke konstruiert. Mit
dem Ofen soll bei einer Temperatur von 1000° ein- Druck von
40 Atmosphiren erreichbar sein. B
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E.T. Allen und Mitarbeiter') beniitzen als
Vakuumofen ein glasi€rtes, an einem Ende ge-
schlossenes Porzellanrohr (A) von 50 cm Linge. P |
Das offene Ende ist mit einem durchbohrten
Messingstopfen D versehen, durch den das Por-
zellanrohr B hindurchgeht, das die Aufgabe hat,
das Thermoelement E vor der Einwirkung der
geschmolzenen Substanz zu schitzen. Der
Stopfen D hat auch ein seitliches Messingrohr,
das die Verbindung mit der Pumpe herstellt.
Rohr und Stopfen sind durch Khotinskizement
luftdicht gekittet.

Auch das Rohr B wird durch Eindichten
eines kleinen Glasstopfen verschlossen; das Rohr
tragt bei O eine kleine Bohrung, so dafi die
ganze Luft aus dem Apparat durch die Pumpe
entfernt werden kann. Der ganze Apparat hingt
in einem Ring aus schwerschmelzbarem Material
und wird durch einen Widerstandsofen erhitzt,
nachdem die Luft durch die Oelpumpe entfernt
ist (Fig. 22).

|ite Zur Pumpe

Fig. 22

3. Kapitel
Die Herstellung der Kristallisationsprodukte.

Die Synthesen aus dem Schmelzflusse geschehen mit oder ohne
Zusatz von Schmelzmitteln (Katalysatoren). Durch Anwendung
der Katalysatoren (Wolframsédure, Molybdidnsdure, Kohlen-
sdure,Wasser,Chlor-undFluorverbindungen,Lithium-
karbonate usw.) wird die Kristallisationsgeschwindigkeit vergrofert.
Der Einflu der Katalysatoren ist manchmal so bedeutend, dafi schon
unmefibar kleine Mengen des Katalysators hinreichen, um die
Kristallisationsgeschwindigkeit oder den Eintritt bestimmter Reaktionen
um ein Vielfaches zu erhohen. Dabei handelt es sich sowohl um
quantitative  als auch um qualitative .Unterschiede, d. h. bei

1) E. T. Allen u. Mitarbeiter, Zeitschr. f. anorg. Chem. 76, 244 (1912).
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gewissen Mineralien wiirde die Kristallisation' ohne Intervention eines
Katalysators iiberhaupt nicht eintreten (Quarz, ‘Albit). Der Katalysator
nimmt wohl meist an der Reaktion teil, erscheint aber nicht im
fertigen Mineral, oder der Katalysator wirkt durch das Auftreten einer
Zwischenreaktion wie beim Topas.

Die Wirkung des Katalysators kannneben einerphysikalischen
(Schmelzpunkterniedrigung) auch eine rein chemische sein, dann
aber ist ein groflerer Zusatz notwendig.

Bei wieder anderen Mineralien wiirde die Kristallisation zwar
eintreten, aber sie wiirde ohne Intervention des Katalysators unmefibar
langsam verlaufen.

Das Priparat, an dem thermische Messungen ausgefiihrt werden
sollen, mufl vorerst synthetisch hergestellt und auf seine Identitat
und Reinheit gepriift werden.

Das Gemenge, das durch den Schmelzflu zu einem Mineral
werden soll, enthilt meist auch Kohlensdure und Wasser, die
vorerst ausgetriecben werden miissen, was je nach der Schmelzbarkeit
im Fourquignon-, elektrischen Widerstands- oder Kohle-
ofen erfolgen kann.

Durch entsprechend langsame Abkiihlung erhilt man ein mehr
oder weniger kristallisiertes Produkt, das nun volumenbestindig
bleibt und das vorerst unter dem Polarisationsmikroskop gepriift wird.

Zu diesem Zweck geniigt es, aus dem Material, das spiter zur
thermischen Analyse verwendet werden soll, ein Pulverpriparat her-
zustellen und auf einem Objekttrager in eine Fliissigkeit von dem
Brechungsquotienten einzubetten, der fiir die betreffende Substanz
charakteristisch ist. Beimengungen von Glas und sonstige Inhomo-
genitit lassen sich nach diesem Verfahren leicht feststellen. Die kono-
skopische Priifung wird an nicht zu kleinen Kristallsplittern ausge-
fiihrt, deren TeilchengréBe durch das 1-mm-Maschensieb gegeben
ist. Bei Substanzen, die wihrend des Erhitzens (insbesondere im
Kohleofen) verfliichtigen (Mn CQj, Li, CO3, Na, CO; u. a.), wird der
thermischen Analyse auch eine chemische Untersuchung vorangehen
miissen.

Erst wenn man sich in allem iiberzeugt hat, daff das Silikat,
das man herstellen wollte, homogen, frei von Glas und ver-
unreinigenden Beimengungen auskristallisiert ist, darf man es der
thermischen Untersuchung zufiihren.

Die kiinstlichen Kristallisationsprodukte kénnen entweder aus
chemisch reinem Material oder aus natiirlichen Mineralien
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hergestellt werden. Besonders dort, wo es auf eine genaue thermische
Untersuchung der kristallisierten Schmelzen ankommt, miissen schon
geringe Verunreinigungen beriicksichtigt werden.

Gewisse Autoren sind der Meinung, da8 man zur Ermittlung
der bei der Gesteinsbildung statthabenden Gesetzmifligkeiten nur
chemisch reines Material verwenden diirfe und daB natiirliche
Mineralien als ,unrein“ auszuschalten seien. Soweit es sich um
rein theoretische Gleichgewichtsfragen handelt, ist dieser
Standpunkt gewifi richtig, aber man darf nicht vergessen, dafi es
auch Aufgabe des Laboratoriums ist, die Vorgidnge, wie sie sich bei
der Erstarrung natirlicher Magmen abgespielt haben, zu studieren,
weshalb neben analysenreinem Material auch natiirliche, Bei-
mengungen enthaltende Mineralien zur Untersuchung heran-
gezogen werden miissen. 0.02.42

Nach der van’t Hoff'schen Formel 4 = - miissen Verun-

reinigungen der Schmelze eine Erniedrigung des Schmelz- und Er-
starrungspunktes verursachen; bei hoher Temperatur ist der Ein-
fluf der Beimengungen doppelt so grofi. So hat White gefunden,
dafl 0,1 Proz. Fluispat den Schmelzpunkt des Diopsids um 1,3° er-
niedrigt und den Anfang des Schmelzens um 50°C herabdriickt,
indem die Neigung der Erhitzungskurve abnormal vergrofiert wird.
Zusatz von 1 Proz. fremder Substanz kann bei Silikaten eine Aus-
breitung der Schmelzerscheinung iiber ein Intervall von 150° zur
Folge haben. *

Stellt man kiinstliche Mineralien her, so ist darauf zu achten,
da8 die zur Verwendung kommenden Chemikalien wirklich chemisch
rein sind, weshalb am besten Chemikalien mit Garaniieschein
beniitzt werden.

Folgende Tabelle enthilt einen Ueberblick iiber die wichtigsten
im Laboratorium zur Verwendung gelangenden Reagentien:

Kaliumkarbonat zur Analyse von Kahlbaum
Natriumkarbonat zur Analyse von Kahlbaum
Kalziumkarbonat gefilit ,zur Analyse*
Magnesiumkarbonat krist.!)

Ferrokarbonat in Form von Siderit

. Ferrikarbonat (Oxyd) von Kahlbaum
Aluminiumoxyd von Kahlbaum ¥
Kieselsiureanhydrid von Kahlbaum.

PN W=

1) Enthilt Wasser.
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Die Berechnung erfolgt fast stets in Molekiilprozenten
(Anzahl Molekiile auf 100 Molekiile des Gemisches).

Hat man sich ein einzelnes Mineral herzustellen, so berechnet
man das Molekulargewicht und schmilzt die Einzelbestandteile in
den molekiilprozentischen Mengen zusammen.

Bei bindren oder terndren Mineralgemischen ist darauf zu achten,
dafl verschiedene Resultate erlangt werden, wenn man die Kompo-
nenten jede fiir sich herstellt und die fertigen Kristallisationsprodukte
zusammenschmilzt, oder wenn man das Gesamtgemisch der Einzel-
oxyde und -karbonate in den fiir den betreffenden Anteil der Kom-
ponenten berechneten prozentischen Mengen kristallisieren lagt.

Das Endprodukt ist ein anderes, wenn man z. B. zu kristalli-
siertem synthetischen Diopsid 10 Proz. des Diopsidgewichtes
Tonerde hinzufiigt, oder wenn man die Diopsid mischung mit 10 Proz.
Tonerde zusammenschmilzt. In letzterem Falle verbindet sich ein
Teil der Tonerde, besonders bei Temperaturen von 1500—1600°¢,
sehr schnell mit Kalk und Magnesia zu Kalkaluminat und
Spinell, wihrend im ersteren Falle tonerdehaltige Diopside ent-
stehen. Der kristallisierte Diopsid wird langsamer auigespalten
als das von vornherein labilere Diopsidgemisch.

Die Umrechnung der Atom-(Molekiil-)Prozente in Gewichts-
prozente und umgekehrt 1a8t sich durch eine graphische Methode
von M. v. Pirani!) sehr vereinfachen:

Auf eine horizontale Linie AB werden die Molekiilprozente
beispielsweise von 10 Mg- und Cu-Legierungen aufgetragen. Fiir
eine dieser Legierungen z. B. 50 Mol.-Proz. Cu. 50 Mol.-Proz. Mg
rechnet man die Gewichtsprozente Kupfer und Magnesium nach

dem Schema:
50.63.57 (Mol.-Gew. Cu) = 3178,5

50.24 .32 (Mol.- Gew. Mg) = 1216,0

4394,5
4394:1216 = 100:x
x=27,5

Die Zahl 27,5 gibt die Gewichtsprozente Mg an und wird auf
eine bei A unter einem beliebigen Winkel zu errichtende, in zehn
gleiche Teile geteilte gerade Linie AC von gleicher Linge wie AB
eingetragen (Fig. 23).

) M. v.Pirani, Intern. Zeitschr. f. Metallographie 4, 4 (1913).
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Nach Verbinden der Punkte D und E, deren Lage bekannt ist,
und C mit B ziehen wir vom Schnittpunkt F aus Gerade durch die
Teilstriche der Horizontalen bis an die Gerade A C und kénnen an
derselben jetzt ohne weiteres
und ohne Rechnung die Kon- ¢
zentrationen in Gewichtspro-
zenten ablesen, wenn wir
einen Millimetermafistab an-
legen. 0

Es ist zweckmaBig, sich
fir eine Anzahl von haufig , .
gebrauchten Mineralien und
Mineralgemischen derartige
Diagramme anzufertigen.

Die Umrechnung von
Gewichtsprozenten in Atom-
(Molekiil-) Prozente 148t sich
auch nach folgender Gleichung durchfiihren:

. 100 P1 A2
U " p1AL+p2As
wobei p;, p. Gewichisprozente, A; und A, Atom- bzw. Molekular-
gewichte darstellen.
Fiir terndre Systeme gilt:
. 100 p; Az A
b= P1AsAs 4+ pa Ay Ag+ ps A Ay

Die graphische Darstellung ternérer Systeme erfolgt am ein-
fachsten nach der B. Roozeboom’schen Methode: In einem gleich-
seitigen Dreieck wird die eine Seite gleich .1 oder 100 gesetzt. Die
Summe der relativen Mengen der drei Komponenten wird daher
durch die Linge einer Seite des Dreieckes dargestellt. Die Zu-
sammensetzung eines terniren Gemisches erhélt man dadurch, daf§
man nicht den senkrechten Abstand
eines Punktes P von den drei Seiten des
Dreieckes bestimmt (Methode von Gib bs),
sondern den Abstand in der Richtung
parallel zu den Seiten des Drei-
eckes (Fig. 24). Umgekehrt, um ein
Gemisch darzustellen, das von den Kom-
ponenten A, B, C, beziehungsweise a, b,
¢ Teile enthilt, wird zunidchst eine Seite

Fig. 23 £

c
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des Dreieckes, z. B. AB, in 10 oder 100 Teile geteilt. Dann
wird ein Teil Bx =a aufgetragen, der die Menge von A vorstellt,
ebenso ein Teil Ax’=Db, der die Menge von B vorstellt. Die
Strecke xx’=c stellt dann die Menge von C vor.

Von x und x’ werden Linien parallel zu den Seiten des Dreieckes
gezogen, und der Durchschnittspunkt P stellt die Zusammensetzung
des terndren Gemisches dar, weil, wie aus der Figur ersichtlich ist,
die Abstinde des Punktes P von den Seiten des Dreieckes, parallel
zu den Seiten gemessen, gleich a, b, ¢ sind. Aus der Teilung der
Seite AB ist zu ersehen, da z. B. der Punkt P in dieser Figur ein
Gemisch von 50 Teilen A, 20 Teilen B und 30 Teilen C darstelit?).

Die Silikatgemische miissen vor dem Erhitzen griindlich gemischt
werden; da die Diffusion selbst auch in diinnflissigen Schmelzen
wegen der groflen Viskositit der aufeinander reagierenden Stoffe nur
langsam erfolgt, so wird erst nach mehrmaligem Erhitzen eine homogene
Verteilung der das Silikat zusammensetzenden Mischung erfolgen;
man wird nach der ersten Abkiihlung das Produkt nochmals auf-
schmelzen, die Schmelze mit einem Graphit- oder besser mit einem
starken Platinstift mehrere Male wenden und dann erst zur Abkiihlung
schreiten.

Bei leichtfliichtigen Substanzen, wie z. B. Lithium- oder Fluor-
verbindungen, wird man auch darauf zu achten haben, dal der Schmelz-
punkt nicht wesentlich iiberschritten wird, weil sonst zuviel Material
verfliichtigt.

Die zu schmelzende Substanz wird je nach dem Versuchszweck
in Portionen von wenigen bis 50 g in Tiegel aus Platin, Mar-
quardt’scher Masse, Hartporzellan, geschmolzener Ma-
gnesia, Kaolin, Schamotte oder Graphit gebracht. Tiegel
aus Veitscher Magnesit haben sich nicht praktisch erwiesen, weil
sie von den kieselsdurehaltigen Schmelzen rasch angegriffen werden
und die Heizspirale zerstoren; enthalten sie basische Schmelzen, so
vertragen sie eine Temperatursteigerung bis zu 1600°. In denjenigen
Fillen, wo die Reaktionsfihigkeit der Schmelzen eine Zerstérung der
Tiegelwandung und dadurch des Heizrohres befiirchten 1lafit, ist es
zweckmaiflig, die kleineren Kohletiegel in gréfiere Marquardt’sche
Gefdfle zu stellen und den Raum zwischen dufierer und innerer Tiegel-
wandung mit Graphitpulver auszufiillen. Die erreichbare Maximal-
temperatur wird dadurch nur unwesentlich herabgedriickt.

) A.Findlay, Einfihrung in die Phasenlehre (Leipzig 1907), 148.
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Wir verwenden haufig Schmelzgefifie aus Marquardt’scher
Masse (unglasiertes, schwerst schmelzbares Porzellan S. 20) von
12 cm Hohe und einem inneren Durchmesser von 2 cm. Die
Wandstarke betrigt nur 2 mm. Bei Temperaturen iiber 1600° be-
ginnen sie ebenso wie die Porzellangefiaie zu erweichen, daher beniitzt
man bei so hohen Temperaturen Schmelztiegel aus gebrannter
Magnesia der Kgl. Porzellanmanufaktur Berlin oder Graphittiegel.
Ihre Linge und ihr innerer Durchmesser sind dieselben wie die der
Marquardt'schen Rohren, nur besitzen sie eine etwas grifiere
Wandstiarke, ca. 2,56 mm, weshalb die Rohren als Schutzréhren-
material fiir Thermoelemente nicht zu verwenden sind, da bei
geniigender Haltbarkeit die Wandung zu stark dimensioniert ist.

Stark basische und sehr kieselsdurereiche Substanzen diirfen
nicht in Kaolintiegeln erhitzt werden, weil schon bei den niederen
Temperaturen des Fourquignonofen die Tiegelmasse in Lésung geht
und die Schmelze sich durch den Tiegelboden frifit.

Fiir basische Substanzen koénnen auch Silundumtiegel ver-
wendet werden. Fiir eisenhaltige Silikate verwenden wir Tiegel aus
Pariser Schamotte Nr. 0 und Nr. 1.

Die Pulver werden zuerst in einer grofien Reibschale, dann
mehrere Male in einem grofimaschigen und schlieBlich in einem
feinmaschigen Siebe gemengt (Kieselsdureanhydrid verstiubt leicht!)
und im Fourquignonofen oder im Kohleofen rasch geschmolzen.
Das langsame Erhitzen erweist sich weniger vorteilhaft, da nach
dem Entweichen der Kohlensiure und des Wassers (z. B. aus
MgCO0O;3.3H; O) ein Sinterungsprozel eintritt, in welchem die
Pulver, ohne ,fliissig“ zu werden, lange verbleiben.

Die Substanz wird bei Verwendung des Kohleofen mit wenig
Wasser in kleine Kiigelchen von etwa 1 cm Durchmesser geformt,
getrocknet und mittels des Nickelloffels so lange nachgefiillt, bis der
Tiegel vollstindig gefiillt ist. Nach Bedeckung des Tiegel mit der
Graphitplatte wird der Strom eingeschaltet; wihrend des Schmelzens
ist es notwendig, auf die Graphitplatte einen steten Druck auszuiiben,
weil infolge der entweichenden Gase die Masse im Tiegel empor-
gehoben und — namentlich bei zu raschem Erhitzen — aus dem
Ofen geschleudert werden kann, wodurch neben oit recht empfind-
lichem Substanzverlust auch eine Verunreinigung des Ofen erfolgt.
Ist die Masse eingesunken und weich geworden, wovon man sich
am besten mit Hilfe eines starken Platinstiftes oder Kohlestabes
iiberzeugt, so wird fiir wenige Minuten ausgeschaltet, von neuem

4

Dittler, Mineralsynthetisches Praktikum
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nachgefiillt und das soeben beschriebene Verfahren wiederholt. Auf
diese Weise kénnen in 20—30 Minuten ca. 60 —100 g Material voll-
stindig niedergeschmolzen werden. Vor Oxydation schiitzt man die
Oberfliche der Schmelzen durch Bedecken mit Holzkohle oder
Bariumchlorid.

Im Kohleofen kristallisieren sehr gut besonders die tonerde-
freien Silikate wie Bronzit, Enstatit, Hypersthen, Diopsid,
«-Kalksilikat, Kalkolivin, Fayalit, Rhodonit, Magnesia-
olivin u. a. Von den tonerdehaltigen die Lithiumaluminium-
silikateund die anorthitreicherenFeldspite, ferner Mejonit
und Nephelin, wihrend die meisten iibrigen zum Teile glasig
erstarren.

Bei eisenhaltigen Mischungen sinkt sehr leicht ein Teil des Eisen-
salzes auf den Tiegelboden und scheidet sich hier als metallisches
Eisen wegen der Reduktion durch die Kohle aus. Stark eisenhaltige
Minerale sollen daher besser in kleinen Schamottetiegeln erhitzt
werden.

Es ist notwendig, die chemischen Gemenge moglichst lange
Zeit nahe unterhalb des Schmelzpunktes, also im viskosen Zu-
stande, zu erhitzen. Um die Kristallisation zu beschleunigen und
die Unterkiihlung hintanzuhaiten, wird die Masse, wenn man im
Gasofen arbeitet, mit einem Platinstift von 1,5 cm Stirke mehrere
Male vollstindig umgedreht, wobei darauf geachtet werden mus8,
daf der Boden des Tiegels durch zu starkes Driicken nicht durch-
bricht. Nach etwa einer Stunde wird die Temperatur so weit reguliert,
daB die oberste Schicht der Schmelze bei schirferem Eindriicken des
Platinspatels sich gerade noch zah anfiihlt.

Bei einiger Uebung gelingt es meist schon nach kurzer Zeit,
den Temperaturpunkt ausfindig zu machen, bei dem sich die unteren
Partien der Schmelze in dem der Bildung von Kristallen giinstigsten
Zustande befinden und nun gilt es darauf zu achten, dafl diese
Temperatur moglichst lange konstant gehalten wird. Unsere Anlage
ist derart eingerichtet, dafl sie eine ununterbrochene Erhitzung von
zwOlf Stunden bis mehreren Tagen gestattet. War die Temperatur
geniigend lange Zeit im Kiristallisationsintervall konstant gehalten
worden, so wird durch Regulierung der Luftzufuhr von je zwei zu
zwei Stunden langsam abgekiihlt; ist die Schmelze erstarrt, so wird
noch einige Zeit mit der leuchtenden Flamme erhitzt und dann die
Gaszufuhr vollstindig geschlossen.
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In einzelnen Fillen ist es zweckmiflig, die Masse vorher in
einem grofleren Platintiegel zu einem klaren Glase zu schmelzen,
hierauf rasch abzukiihlen, feinst zu pulvern und nun im Ofen von
neuem zu erhitzen und kristallisieren zu lassen.

Die Tiegel miissen, bevor sie in den elektrischen Ofen kommen,
mit der Substanz angefiillt werden, weil durch das Fiillen im Ofen
selbst, namentlich dann, wenn der Strom bereits .durch die Platin-
folie geht, leicht Material verstiubt, wodurch das Heizrohr und die
Platinspirale beschadigt werden kénnen. Auch muf aus diesem Grunde
die duflere Tiegelwandung frei von Staubteilchen sein. Ist man
dennoch einmal gezwungen, wihrend des Versuches Substanz nach-
zufiillen, so hebe man nach Entfernung des Thermoelementes und
‘der das Heizrohr bedeckenden Asbest-, Schamotte- oder
Glimmer-Diaphragmen mit der Zange den Tiegel bis an den
oberen Rand des Ofen und fiille jetzt die schon vorher erhitzte
Substanz nach. Ein Stiuben in das Heizrohr selbst wird dadurch
ginzlich vermieden.

Sehr ungiinstig wird die Kiristallbildung beeinfluit, wenn der
Abkiihlungsprozefl ein- oder mehrere Male unterbrochen wird. Es
gelingt dann meist nicht mehr, das fiir die Kiristallisation geeignete
Temperaturintervall ausfindig zu machen und die schon gebildeten
Kristalle werden zum Teil wieder aufgel6st oder stark korrodiert.

Die Diinnschliffe sind derart aus den Schmelzpriparaten her-
zustellen, dafl moglichst der ganze Kiristallisationsraum, Zentrum wie
Peripherie, iibersehen werden kann. Es ist der Tiegel der Linge
nach zu durchschneiden und eine mdoglichst glasireie Partie des
Tiegelinhaltes fiir den Diinnschliff auszuwéhlen.

4. Kapitel.
Die Messung hoher Temperaturen.

Die Temperaturmessungen bis zu 1600°C werden mit Hilfe
von Thermoelementen ausgefiihrt. Am meisten und im Institute
C. Doelter allein in Verwendung steht das Platin-Platin-
rhodiumthermoelement, dessen einer Draht aus Platin,
dessen anderer aus einer zehnprozentigen Rhodium-Platin-
legierung besteht.

Das Pyrometer beruht auf der Erscheinung der Thermoelektrizitat.
Wird die eine Lotstelle des Platin-Platinthodiumthermoelementes er-

4%
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hitzt, so entsteht ein schwacher elektrischer Strom, dessen Stirke
fiir ein gegebenes Metallpaar von der Temperaturdifferenz der beiden
Lotstellen abhingig ist. Die Temperatur der erhitzten Lotstelle kann
demnach gemessen werden, wenn die Stirke des Thermostromes
fir eine Reihe von Temperaturen festgestellt ist.

Die Genauigkeit der Eichung der Platin-Platinrhodiumthermo-
elemente von W. C. Heraeus betriagt + 5° bei 1000°. Im Gegen-
satz zur Platiniridiumlegierung bleibt die Platin - Platinrhodiumlegierung
auch bei 1600° jahrelang unverdndert, selbst dann, wenn der Draht
durch duBere Einfliisse briichig geworden ist.

Der aus Platinrhodium bestehende Teil des Drahtes stellt den
positiven Pol des Thermoelementes dar und ist daran zu erkennen,
daB er sich zwischen den Fingern betrdchtlich steifer anfiihit als
der andere, den negativen Pol darstellende Draht aus reinem
Platin. Da die elektromotorische Kraft nahezu proportional ist dem
Temperaturunterschied zwischen der heiflen und kalten Létstelle, so
kann eine Temperaturmessung vorgenommen werden.

Platiniridiumdrihte reichen in ihrem MefBbereich zwar bis zu
Temperaturen von 20009, doch ist die Bestindigkeit wegen der sehr
viel grofieren Fliichtigkeit des Iridiums bei hohen Temperaturen eine
viel geringere, und aus diesem Grunde sind die Platin-Platinrhodium-
elemente in der Praxis vorzuziehen.

Die Thermoelemente liefert die Firma W. C. Heraeus in ver-
schiedener Stiarke und Liange. Wir verwenden fiir die Messungen
Thermoelemente von 80 cm Linge und 0,49 mm Stirke, fiir den
kleinen bis 1600° heizbaren Ofen des Heizmikroskopes geniigen
Thermoelemente von 30—40 cm Linge und 0,20 mm Stirke,
fiir den Gasofen des Heizmikroskopes reicht eine Stiarke des Drahtes
bis 0,20 mm hinlinglich aus.

Es ist nicht zweckmaiBig, stirkere als die hier angegebenen
Drihte zu verwenden, weil die Wirmeabfuhr der Drihte eine zu
grofe wird. Die Drihte des Thermoelementes diirfen nicht redu-
zierenden Gasen (Flammengasen) ausgesetzt werden, weil das Platin
durch diese, insbesondere bei Anwesenheit von Siliziumverbin-
dungen angegriffen wird; siliziumhaltigen Dampfen gegeniiber ist
das Platin sehr empfindlich. Ebenso wie Silizium wirken Phos-
phor-, Arsen- und Metalldimpfe. Gegen Metalldimpfe schiitzt
man die Platindrahte durch Quarzgutkapillaren.

Im Fourquignonofen sind beide Drihte des Thermoelementes
durch Porzellankapillaren vor den Flammengasen zu schiitzen; die
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Platindrihte des Thermoelementes sollen aber woméglich iiberhaupt
nicht in der Gasflamme erhitzt werden.

Bei dem Gebrauche der Thermoelemente hiite man sich vor
ofterem Abbiegen und Knicken der Drihte, weil die mechanische
Homogenitdt der Drahte verloren geht, wodurch die genaue Tem-
peraturmessung schidlich beeinflussende Thermokrifte entstehen;
am empfindlichsten sind hierbei die steiferen Platinlegierungen, die
nicht abgebogen werden sollen.

Bei hoher Temperatur, wenn der L6tknopf des Thermoelementes
ohne Anwendung eines Schutzrohres in die Schmelze eingesenkt wird,
ist eine Beschmutzung des Thermoelementes unvermeidlich. Ist irgend-
eine Beschmutzung desThermoelementes eingetreten, was insbesondere
bei Metallschmelzen und den leichtfliissigen Li-, Mn-, Cr- und
Fe-Silikaten erfolgen kann, so 148t sich das Thermoelement, ohne
zu zerreiflen, meist nicht mehr aus der Schmelze ziehen, weil es
durch das verletzte Schutzrohr mit dem erstarrten Tiegelinhalt ver-
schmolzen ist. Man wird nun nicht ohne weiteres die Drihte des
Thermoelementes durchschneiden und die rein gebliebenen Teile
wieder zusammenschmelzen; viel rationeller ist es, von neuem zu
erhitzen und zu versuchen, ob das Thermoelement sich aus der
fliissigen Schmelze ohne Widerstand entfernen laft; meist erfolgt
dies ohne Anstand. Die an der Létstelle haften gebliebenen Teile
der Schmelze lassen sich durch Schmelzen mit reinem Natrium-
karbonat und nachheriger Behandlung mit dem Salzsdaure-Fluor-
wasserstoffgemisch (siehe S. 17) entfernen. Sind die Drihte in
der unmittelbaren Ndhe des Lotknopfes rauh und briichig geworden,
so wird man diesen Teil des Thermoelementes abschneiden und eine
neue Lotstelle erzeugen.

Gerissene Thermoelementdrihte konnen im Notfall auch durch
sorgfiltiges Ineinanderdrehen der Enden repariert werden; besser ist
es aber, die Bruchstelle in einer kleinen Sauerstoffflamme zu ver-
schmelzen.

Lafit sich das Thermoelement aus seiner Schmelze nur durch
Trennen der beiden Drihte befreien oder war die Lotstelle derart
beschmutzt, da das Platin von der Schmelze angegrifien wurde, so
entfernt man die alte Lotstelle mittels einer Beifizange und schweifit.
nun die beiden Enden der Drihte in einer kleinen Knallgasflamme
wieder zusammen. Der Loétknopf mufi moéglichst klein sein. An-
fangern ist es zu empfehlen, sich im Zusammenschmelzen von Platin-
drahten zu {iben — man kann zu diesem Zwecke iltere, nicht mehr
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im Gebrauch stehende Drihte von Thermoelementen beniitzen —,
weil durch das oftmalige Abschmelzen neuer Drihte erfahrungs-
gemif viel und kostbares Material verloren geht.

Durch langsames Einfithren der in einem stumpfen Winkel auf-
einanderstofienden Drahtenden in die Flamme bis zum beginnenden
Schmelzen und darauffolgendes ruhiges Herausnehmen gelingt das
Zusammenschmelzen unschwer.

~ Sind die beiden Drihte zusammengeschmolzen, dann mufi das
Thermoelement zwecks Ausgleich der physikalischen Inhomo-
genitdten gegliiht werden, was folgend geschieht: Die beiden
freien Enden des Drahtes werden mittels zweier Nickelklemmen in
der Luft frei aufgehingt und nun wihrend der ersten zehn Minuten
ein bis zu acht Ampere gesteigerter Strom durch das Thermoelement
geschickt, der wiahrend der nun folgenden 20 Minuten bis zu 14 Ampere
gesteigert werden kann. Ein so geglithter Draht wird nachher fiir
ein- und dieselbe Temperaturdifferenz der beiden Lotstellen fast an
jeder Stelle dieselbe Thermokraft aufweisen. Die Drihte werden
durch das Glithen weich und geschmeidig und lassen sich, ohne zu
knicken, leicht zusammenrollen.

Zur Isolierung der Drahte des Thermoelementes verwenden wir
Roéhrchen aus unglasierter Marquardt’scher Masse von ca. 30 — 40 cm
Lange, die zwecks leichterer Beweglichkeit des Thermoelementes in
mehrere 10—12 cm lange Stiicke gebrochen werden.

Senkt man das Thermoelement mit ungebrochener Kapillare
ein, so kann es vorkommen, daff infolge von Elastizitatswirkungen
des Drahtes die Lotstelle im Tiegel sich verschiebt und nicht genau
zentrisch in der Schmelze sitzt. Das hat zur Folge, da8 die Un-
abhingigkeit der Warmeabsorption von der momentanen Erhitzungs-
geschwindigkeit nicht e xakt festgestelit werden kann. Die Kapillaren
sollen auch nicht bis an die Loétstelle geschoben werden, sondern
vor dem Lotknopf eine Strecke von etwa 2 cm freigelassen werden.

Das so montierte Thermoelement wird nun in ein moglichst
diinnwandiges Schutzrohr gebracht, das aus Hartporzellan,
Magnesia oder aus Marquardt'scher Masse besteht.

Als Abmessungen fiir die Schutzrohre empfehlen sich: Linge
300 mm, duflerer Durchmesser 6 mm, innerer Durchmesser 5 mm
und flacher Boden.

Bei den meisten Silikatschmelzen wird man das Thermoelement
ohne Gefahr besser ohne das Schutzrohr verwenden kénnen, dadurch
wird die Empfindlichkeit des Thermoelementes sehr viel mehr aus-
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geniitzt, und selbst sehr kleine Temperaturinderungen werden kaum
der Beobachtung entgehen. Bei Metallschmelzen oder Fe-, Cr-, Mn-
Silikatschmelzen darf das Thermoelement nur mit dem Schutzrohr
verwendet werden.

Die Schutzrohre kénnen bei solchen Schmelzen, die Platin
nicht angreifen, auch am unteren Ende offen sein. Stark basische
Schmelzen greifen Platin und auch die Schutzrohre an; bei hoher
Temperatur ist auch die Kieselsiure gefihrlich, weil sie eine starke
Sdure wird, welche die basische Masse der Schutzrohre zerstort.

Man schiitzt die Schutzrohren nétigenfalls mit einem Ueberzug
aus einem selbstverfertigten Teig von Graphit und gebrannter
Magnesia oder auch mit Platinfolie und bezeichnet sich an der
AuBlenwand des Rohres diejenige Stelle, bis zu welcher dasselbe
in den Ofen einzusenken ist, damit das Thermoelement sich in der
Mitte der Schmelze befindet und nicht etwa den Boden des Tiegels
beriihrt. Manchmal erscheint es zweckmaBig, die Schutzrohre in
alkoholische Platinchloridlsung einzutauchen und sie iiber der
Bunsenflamme oder dem Gebldse zu platinieren.

Die im Institute in Verwendung stehenden Schutzrohre aus
Hartporzelian, Magnesia oder Marquardt'scher Masse be-
sitzen eine Linge von ca. 25 cm und sind unglasiert. Die Glasur
wird leicht von den schmelzenden Stoffen angegriffen, wodurch fast
stets eine unliebsame Beschmutzung des Thermoelementes erfolgt,
was durch die Anwendung der Schutzrohre gerade vermieden
werden soll.

Die Schutzrohre kénnen mehrere Male verwendet werden; sie
lassen sich im Knallgasgebldse leicht zuschmelzen, sind aber dann
viel leichter zerbrechlich als die urspriinglichen Rohre.

Die einzunehmende Stellung des Thermoelementes in der
Schmelze wird man vor Beginn des Versuches an einem leeren
Tiegel ausprobieren. Befinden sich der Tiegel und die beiden in
gleicher Héhe befindlichen Thermoelemente an ihren richtigen
Plitzen, so werden die beiden Schutzrohre und bei Verwendung
offener Rohre auch die Kapillaren mit Holzklemmen an gufBleisernen
Stativen befestigt, wobei wihrend des Versuches peinlichst darauf
zu achten ist, dafl weder Tiegel noch Thermoelemente geriickt
werden.

Bei der Aufnahme von Abkiililungskurven ist es erlaubt, das
Schutzrohr, ohne es zu senken, in horizontaler Richtung vor-
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sichtig zu drehen, um den Eintritt der Kristallisation zu beschleunigen
und eine etwa auftretende Unterkiihlung zu verringern.

Um das Thermoelement zu schonen und das Schutzrohr méglichst
vor Angreifbarkeit durch die Schmelze zu bewahren, wird man dasselbe
nur wahrend des kritischen Temperaturintervalles in der Schmelze
belassen.

Die Tiegel sollen, um fehlerhafte Temperaturmessungen zu ver-
meiden, besonders bei Heizrohren mit Innenwicklung, die Ofen-
wandung nicht beriihren.

Um fehlerfreie Messungen auszufithren, ist es notwendig, zu
wissen, daBl das Instrument die Temperaturdifferenz zwischen
der Lotstelle und den freien Drahtenden anzeigt!).

Fiir sehr genaue Messungen empfiehlt es sich deshalb, die
Dréahte nicht direkt mit dem Galvanometer zu verbinden, sondern
sie mit Zuleitungskupferdrahten zu verléten und die Loétstellen durch
schmelzendes Eis auf 09 zu halten.

Bei Verwendung von Klemmschrauben treten zwar Uebergangs-
widerstinde auf, aber im- Verhiltnis zum Widerstand des ganzen
Stromkreises konnen sie vernachlissigt werden. Die Klemmschrauben
miissen natiirlich mit Sorgfalt angezogen werden.

Die Verbindungsklemmen der Thermoelemente mit den Kupfer-
drihten sollen moéglichst nicht warm werden, weshalb die Drihte
des Pyrometers geniigend lang gewihlt werden miissen. Es ist
praktisch, die Temperatur durch ein kleines; neben den Klemmen
aufgehingtes Quecksilberthermometer zu messen. Die Klemm-
schrauben werden zum Schutze gegen kleine Wirmeschwankungen
wihrend der Dauer des Versuches in Reagenzgliser gebracht (Fig. 25)2).

1) W.C.Heraeus, Thermoelektrisches Pyrometer nach Le Chatelier (Hanau 1910).
2) R.Ruer, Metallographie in elementarer Darstellung (Hamburg u. Leipzig 1907).
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Die Reagenzglaser stehen ihrerseits in mit Wasser gefiillten Becher-
glisern. Die Erwirmung der an den Klemmschrauben neu ent-
stehenden Lotstellen kann auf diese Weise durch Messung der
Wassertemperatur jederzeit leicht ermittelt werden. Die Temperatur
des Wassers mufl, da das Galvanometer bei Stromlosigkeit auf 00
eingestellt ist, zu den von dem Instrumente angezeigten Temperaturen
addiert werden.

Bequemer ist es, die R. Vogel'sche Temperaturskala zu be-
niitzen. Man addiet zu der direkt am Voltmeter abgelesenen
Temperatur einfach die mit ¢ multiplizierte Klemmentemperatur. Bei
Temperaturen iber 100° erreicht man im allgemeinen hinreichende
Genauigkeit, wenn man ¢ = Y2 setzt, also zu der unmittelbar am

Temperaturangabe
des Voltmeters 0
in Graden
0 1
100 0,89
200 0,76
300 0,65
400 0,59
500 0,56
600 0,54
700 0,52
800 0,51
900 0,50
1000 0,49

Voltmeter abgelesenen Temperatur die Hilfte der Klemmentemperatur,
die 30° C nicht iiberschreiten soll, addiert. Fiir andere Thermoelemente
als Pt—PtRh gelten andere Korrekturen.

Bei Temperaturen iiber 1000° ist es zweckmiflig, die Klemm-
schrauben auf 0° zu kiihlen, indem man die kalten Lotstellen mit
einem geniigend grofien Stick Eis umgibt. Es sind zu diesem
Zweck eigene Eiskessel im Handel, die mit einer einzigen Eis-
fillung ca. 36 Stunden aushalten. Man braucht nur ein- oder zwei-
mal eine kleine Menge Eis zuzusetzen. Die Eiskessel sind kleine
Holzkasten, die mit doppelter Wandung versehen sind, in denen
sich Holzmeh! befindet; die Kasten kénnen mit einem Holzdeckel
geschlossen werden. Die Eiskasten sind mit weiler Farbe gestrichen
und besitzen seitlich einen kleinen Hahn zur Entfernung des Schmelz-
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wassers. Durch Asbestschirme wird man die Warmestrahlung des
Ofen moglichst abhalten.

Addiert man aber auch hier die halbe Klemmentemperatur, so
ist der Fehler noch nicht so gro8, dal die Lage der Schmelzpunkte
wesentlich beeinflufit wiirde. Wenn das Thermoelement nicht in die
Schmelze selbst eintaucht, sondern nur die Oberfliche beriihrt, so
zeigt es um ca. 5° niedrigere Temperaturen an, als die Schmelze
selbst besitzt.

Fiir die Messung verbindet ‘man die freien Drahtenden mit
einem Galvanometer (Fig. 26), an dem neben den Millivolt
auch die Temperaturen abgelesen werden koénnen; natiitlich diirfen
sich die beiden Drdhte nirgends beriihren.

Besonders geeignet sind die
Drehspulengalvanometer mit Faden-
authidngung; bei ihrem Gebrauch
ist zu beachten, dafl der Zeiger vor
jedem Transport arretiert und das
Instrument vor der Beniitzung mittels
der Libelle horizontal gestellt wird.
Es sind auch Galvanometer im
Handel, die Ablesungen bis 0,1° (fiir
Platin-Platinrhodiumelemente) bis
zu Temperaturen von 1600° ge-
statten.

Das Depretz-d’Arsonval'sche Drehspulengalvanometer be-
steht aus einem starken magnetischen Feld, in dem die Drehspule
beweglich angebracht ist. Beim Stromdurchgang erfahrt die Spule
eine Ablenkung, die entweder mit Zeiger und Skala oder mit der
Poggendorfschen Spiegelablesung gemessen wird.

Der von dem Galvanometer angezeigte Strom ist durch die
Formel E

dl= W+ w

gegeben; E ist die thermoelektrische Kraft, W der Widerstand des
Galvanometers (ca. 400 Ohm), w der Widerstand des duferen Strom-
kreises. Die Messung ist genau, wenn w gegeniiber W vernach-
lassigt werden kann; dies ist bei Verwendung diinner Drihte nicht
der Fall. Man wird sich dann durch Verwendung der Kompensations-
methode von Lindeck!), wobei der Widerstand aus der Messung
wegfillt, oder durch Messung des Widerstandes w helfen.

1) Ueber Kompensationsmethoden siehe F.M.Jidger, loc. cit. 28.

 Fig. 26



MESSUNG HOHER TEMPERATUREN 59

In den meisten Fillen wird es geniigen, den Widerstand w.fiir
zwei Temperaturen zu bestimmen und die Zwischenwerte zu inter-
polieren.

Die Kompensationsschaltung nach Lindeck wird dort mit
Vorteil Verwendung finden, wo die blofle Messung von thermo-
elektrischen Kriften mit einem Zeigergalvanometer wegen ungentigen-
der Genauigkeit (Vernachlissigung des Elementwiderstandes) und
zu geringer Empfindlichkeit nicht ausreicht.

Das Prinzip der Messung beruht darauf, da man der unbe-
kannten elektromotorischen Kraft des Thermoelementes eine regulier-
bare Potentialdifferenz entgegenschaltet, deren jeweiliger Betrag
mittels Normalwiderstand und Amperemeter gemessen wird!).

Von manchen Forschern werden Registriergalvanometer, be-
stehend aus einem Zeigergalvanometer, mit Millivolt- und Tem-
peraturskala verwendet; sie enthalten eine Registriervorrichtung mit
Uhrwerkantrieb auf gemeinsamer Grundplatte. Die Papiergeschwindig-
keit betragt 20 mm in der Stunde, das Registrierintervall ist eine
Minute. Die Registriervorrichtung kann auch elektrisch angetrieben
werden und mittels eines automatischen Umschalters kénnen fiinf
Thermoelemente angeschlossen werden. Diese Galvanometer finden
insbesondere bei metallurgischen Arbeiten vielfache Verwendung,
bei der Untersuchung der Silikatschmelzen werden sie nur selten
verwendet werden koénnen, weil die Temperatursteigerung bzw. der
Temperaturabfall zu langsam ist.

Es ist oiftmals notwendig, Silikate lidngere Zeit bei einer
Temperatur von 1300—1400° zu erhitzen. Da das Platin und
Rhodium bei diesen Temperaturen schon merklich fliichtig sind, so
wird nach jeder mehrstiindigen Erhitzung bei diesen Temperaturen
eine Eichung des Elementes notwendig sein, um an den nach-
folgenden Messungen die notige Korrektur vornehmen zu kdnnen.

Die Eichung des Thermoelements geschieht entweder durch
Vergleich mit einem zweiten Thermoelement, dessen Angaben mit
dem Gasthermometer verglichen wurden — solche von der physi-
kalischen Reichsanstalt gepriifte Elemente stehen sich im Preis be-
deutend hoher als die ungepriiften Thermoelemente — oder durch
die Ermittelung von Schmelzpunkten einiger sehr reiner Metalle
oder Metallsalze. Weil bei den meisten Arhgiten der Mineralogen

) Von der Firma Siemens & Halske, Akt.-Ges. Berlin, wird die Kom-
pensationsschaltung fiir ca. 830 M. in den Handel gebracht.
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hohe Temperaturen in Betracht kommen, so werden am haufigsten
folgende Metalle und Salze verwendet:

metallisches Gold 10620 (Atmosphidre wegen der reduzierenden

(Kahlbaum) Wirkung besser Stickstoffals Kohlen-
oxydul)
LisSiOg 12000 (Atmosphire: Luft)
Nickel 14520 (Atmosphire: Stickstoff)

Das Gold wird in kleinen Fingertiegeln von Graphit, das
Lithiumsilikat in solchen von Platin, das Nickel in Tiegeln von
Magnesia geschmolzen. Es ist 6konomisch, wenn man sich die
Schmelzen ein fiir allemal herstellt und, mit einem eingetauchten
Schutzrohr versehen, fiir den jeweiligen Gebrauch aufbewahrt; man
verwendet eine nicht mehr als nétige Menge Gold (etwa 5 g),
Lithiumsilikat oder Nickel zur Eichung, gerade so viel, daf
die Léotstelle des Thermoelementes sich in der Mitte des Schmelz-
korpers befindet, ohne den Boden des Tiegels zu beriihren.

Selbstverstandlich miissen die zur Eichung verwendeten Materialien
chemisch rein sein, wovon man sich von Fall zu Fall durch eine
Analyse iiberzeugt.

Die Eichung des Thermoelementes mittels Golddrahtes ist nach
unseren Erfahrungen nicht zu empfehlen, weil die Methode eine
Trennung der beiden Enden erfordert, die nach der Eichung wieder
zusammengeschweifit werden miissen, wobei Anfidnger haufig
einen empfindlichen Materialverlust riskieren.

Viel besser ist es, die Eichung nach einer der oben beschriebenen
Schmelzpunktsmethoden vorzunehmen. Die Eichung ist
mindestens zweimal zu wiederholen und die mittlere Abweichung
zu notieren.

Bis zu Temperaturen von 1600° kann man mit dem Thermo-
elemente messen, von 16000 an verwenden wir das Holborn-
Kurlbaum’sche optische Pyrometer.

Das Instrument von Wanner ist fiir eine bestimmte Wellen-
linge des Lichtes geeicht, so dafl man umgekehrt aus der Messung
der Strahlungsintensitit eines gliihenden Korpers die zugehdrige
Temperatur bestimmen kann; man bestimmt hierbei nicht die
»Wirkliche* Temperatur des Korpers, sondern die Temperatur,
die er haben wiirde, wenn er als ,absolut schwarzer Kérper®
dieselbe Emission fiir die genannte Wellenldnge ergeben wiirde, wie
sie jetzt beobachtet wird. Die ,wirkliche* Temperatur liegt
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immer hoher als diese ,schwarze“ Temperatur, und die Differenzen
zwischen beiden hdngen mit den Abweichungen des Korpers von
den Eigenschaften eines absolut schwarzen Korpers direkt zusammen.

Das optische Pyrometer von J. Holborn und F. Kurlbaum
ist ein Fernrohr, dessen Objektiv hinter der Oeffnung des Diaphragmas
ein Bild der zu messenden gliithenden Fliche gibt. Es ist notwendig,
mit dem Fernrohr in das Innere des Ofen hineinzusehen. In der
Brennebene des Fernrohres befindet sich eine kleine elektrische
4 Voltglihlampe, die durch einen Strom von bekannter Stirke
durchflossen wird. Das Bild des erhitzten Faden beobachtet man
durch ein Okular, das mit einem monochromatischen Glase versehen
ist, so daff nur Licht von einem sehr beschrinkten Spektralbereich
durchgelassen wird.

Das Bild des Kohlefaden der Glihlampe und das Bild der
glithenden Schmelze werden durch das Okular beobachtet. Durch
Aenderung des Widerstandes, der sich im Schliefungskreise befindet,
kann die Temperatur des Faden der Glihlampe erhéht und .er-
niedrigt werden, so dafi sich die obere Spitze des Drahtes von der
leuchtenden Schmelze dunkel abhebt, wenn die Temperatur des
Faden der Glithlampe niedriger ist als die der Schmelze; sie wird
gerade unsichtbar, wenn Faden und Schmelze gleich hohe
Temperaturen besitzen und erscheint heller auf dunklem Grund,
wenn die Temperatur des Kohlefaden hoher ist als die Temperatur
der Schmelze.

Da die Eichung des Pyrometers bekannt ist, so ergibt sich
aus der Messung der Stromstirke in Milliampere die zugehorige
.schwarze“ Temperatur des Faden und damit auch die der gliihen-
den Schmelze.

Zur Messung von Temperaturen von 14000 an ist es notwendig,
das Licht durch ein Rauchglas oder mehrfache Reflexionen an Prismen,
die auf das Okular aufgesetzt werden, abzuschwichen.

Ist der Abschwachungsfaktor des Rauchglases bzw. des Prismen-
satzes fiir jede Temperatur bekannt, so wird die wahre Temperatur
der Schmelze gefunden, indem man die beobachtete Temperatur
mit dem Abschwichungsfaktor multipliziert.

Am einfachsten ist es, sich mit Hilfe der Abschwichungsfaktoren
eine Skala anzufertigen.

Die physikalische Reichsanstalt in Berlin liefert neben dem
Eichschein auch eine Ableseskala.
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Bei dieser Methode der Temperaturmessung sind gewisse Fehler-
quellen nicht auszuschalten; die Methode ist insofern subjektiv,
als verschiedene Beobachter wegen der individuellen Verschieden-
heit des menschlichen Auges abweichende Beobachtungen anstellen.

Ein Mangel der Methode liegt auch darin, daB nur die Tem-
peratur an der Oberfliche der Schmelze und nicht im Inneren der-
selben gemessen wird.

Will man nicht direkt in die Schmelze hineinsehen, sondern
auf dem Umweg iiber einen Spiegel oder ein total reflektierendes
Prisma die Temperaturbeobachtung machen, so mufi der Absorptions-
koeffizient der reflektierenden Fliche fiir jede Temperatur bekannt sein.

Es hat sich als nicht zweckmiflig herausgestellt, auf diese
Weise die Temperatur der zu schmelzenden Substanz zu ermitteln; das
Prisma absorbiert viel Licht und beschldgt sich iiberdies mit ver-
dampfenden Schmelzebestandteilen, wodurch die Temperaturangaben
in unkontrollierbarer Weise beeinfluit werden. Wir visieren die
Oberfliche der Schmelze daher direkt an, und bei einiger Uebung
gelingt es meist in weniger als einer Minute eine sichere Temperatur-
ablesung zu machen. Notwendig ist es, wihrend der Messung mittels
eines Gebldses iiber die Oeffnung des Kohlerohres einen starken
Luftstrom zu schicken, um moglichst rauchfreie Bilder zu erhalten.

Mit Hilfe eines starken Asbestschirmes wird der Beobachter vor
zu intensiver Wiarmestrahlung geschiitzt.

Die Erweichungspunkte der Silikate konnen mit dem optischen
Pyrometer innerhalb einer Fehlergrenze von 0,5--1 Proz. (10—209)
mit geniigender Sicherheit ermittelt werden.

Von Zeit zu Zeit ist es unerliBlich, die VerldBlichkeit des In-
strumentes zu priifen, was am besten durch die Bestimmung des
Platinschmelzpunktes (1755°) geschieht.

Zur schnellen Orientierung iiber die relative Schmelzbarkeit von
Mineralien, Mineralgemischen und Gesteinen kann man
auch einen Iridiumstreifen von 2 mm Breite und 100 mm Linge
beniitzen, der zwischen zwei Elektroden von konstanter Spannung
eingeklemmt ist'). (Fig.27.) Unmittelbar unter dem Streifen liegt ein
schmaler Block von ausgesuchtem Magnesit. Der Streifen ist von
konzentrischen Glasrohren umschlossen, in denen kaltes Wasser
zirkuliert. Man gibt eine Reihe sehr geringer Mengen von be-
nachbarten prozentuellen Mischungen auf den Iridiumstreifen, der

) A. L. Day und Mitarbeiter, Tscherm. Min. petr. Mitt. 26, 3 (1907).
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zum gleichméBigen Glithen ge-
bracht wird und beobachtet
die Reihenfolge, in der die
Mineralpulver schmelzen.

Diese Methode leidet unter
der grofen Fliichtigkeit des ([ &5
teuren Iridiums. Das Iridium
verfliichtigt sich derartig rasch,
da schon nach 30 Minuten
langem Erhitzen der Magnesit
ganz schwarz wird. Fig. 27

G.K. BurgessundR. G.

Waltenberg arbeiten mit sehr kleinen Quantititen mit dem Mikro-
pyrometer von Burgess durch Anvisieren kleiner Splitter auf einem
elektrisch gegliihten Platinblech, dessen Temperatur optisch ermittelt
wird.

In neuester Zeit konstruierte G. K. Burgess ein Mikroskop?),
das durch Einbau einer Gliithlampe zugleich als Holborn-Kurl-
baum’sches Pyrometer ausgestaltet ist. Der Objektabstand wird
durch Einfiigen einer bikonkaven Linse in den Strahlengang des
Mikroskopes geniigend vergrofiert. Mit dem Instrument ist es mog-
lich, an Substanzen von wenigen Hundertstel Milligramm, die auf
einem elektrisch erhitzten Platinband zum Schmelzen gebracht
werden, die Schmelzpunkte zu bestimmen.

7 7777

5. Kapitel.

Die Ermittelung der Schmelz- und Umwandlungspunkte,
Viskositatsmessungen.

Die Tammann'sche Methode der Bestimmung der Zeitdauer
des Wiarmeeffektes ist wegen der grofien Viskositat der Silikate und
der dadurch bedingten langsamen Erreichung des Gleichgewichts-
zustandes nur in Verbindung mit anderen Methoden zu beniitzen.

Es ist zweckmiflig, die optische neben der thermischen
Methode zu verwenden und die eine als Kontrolle der anderen an-
zuwenden, um fehlerfreie Resultate zu erhalten. _

Bei den sehr zihfliissigen Silikaten wird ein Warmeverbrauch
kaum wahrgenommen, weshalb die Anwendung eines Kontroll-
elementes, das die Wirmezufuhr des Ofen anzeigt, unerldfilich ist.

) G. K. Burgess, Phys. Zeitschr. 14, 158 (1913).
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Fig. 29

Selbst dort, wo die Viskositit der Masse eine
kleinere ist, wie z. B. bei Anorthit, Diopsid
und den Metasilikaten von Kalk, Magne-
sia usw., ist der Wirmeeffekt, den man mit Hilfe
der Erhitzungs- und Abkiihlungskurven erhilt,
meist undeutlich, so da8l auch hier zwei Thermo-
elemente verwendet werden miissen (Fig. 28).

Man kann die beiden Thermoelemente unter
Verwendung eines Quecksilberumschalters mit
einem Qalvanometer verbinden und die Ab-
lesung nacheinander vornehmen, oder man ver-
bindet jedes der Thermoelemente mit je einem
der beiden Millivoltmeter, oder man verwendet
endlich die Roberts-Austen’sche Differential-
methode (Fig. 29).

Das Thermoelement A und das Thermoele-
ment B sind gegeneinandergeschaltet (an ihren
gleichnamigen Polen miteinander verbunden), ihre
Spannungsdifferenz gleicht sich innerhalb der
Drahte der beiden Elemente aus. Die beiden
anderen gleichnamigen Pole sind durch ein Milli-
voltmeter geschlossen, das ihre Potentialdifferenz
und damit die Temperaturdifferenz zwischen Ofen
und Schmelze anzeigt.

Das Thermoelement C gibt die Temperatur
der Schmelze an; da die Temperatur des Ofen,
wenn eine Warmeabsorption erfolgt, hoher als die
der Schmelze ist, so muff der im Ofen befind-
liche Pol des Thermoelementes (+) eine grofere
thermoelektromotorische Kraft anzeigen als der
in der Schmelze liegende gleichnamige Pol (—)
und ist daher an den positiven Pol des Galvano-
meters anzuschlieBen.

Die Differenzmethode kann auch dazu dienen,
eine ganz geringe Wirmetdnung bei der Um-
wandlung zweier fester Phasen aufzufinden.

Die méglichst ungeschiitzt in die Pulver eintauchenden Thermo-
elemente Pt, Pt-Rh werden gegeneinander geschaltet und mit einem
empfindlichen Spiegelgalvanometer verbunden.
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Bei Schmelzpunktsbestimmungen ist zu achten:
1. Auf die Korngréfle.
2. Auf die Erhitzungsgeschwindigkeit.
3. Auf Verunreinigungen der Schmelze.
4. Auf polymorphe Umwandlungen (Wollastonit — hexa-
gonales Kalksilikat).
Auf chemische Verinderungen (FeO — Fe,O;, Entweichen
des Wassers, der Alkalien usw.).
6. Auf die thermische Dissoziation (Karbonate, Schwefel-
verbindungen).
7. Auf die thermolytische Dissoziation (Granat, Horn-
blende usw.)

Von EinfluB auf die Schmelztemperatur eines Kiristalles ist der
Dispersitdtsgrad, in dem sich die Kristalle befinden. Bei ge-
ringer Korngrofe ist, wie theoretisch von Wi. Ostwald,P.Pawlow,
K. Goldstein, C. Doelter, P.v. Weimarn, W. Kiister nach-
gewiesen wurde, der Schmelzpunkt niedriger als bei grobem Korn,
da der Dampfdruck des feinen Pulvers hoher liegt als der des
groben.

Kristalle in feinster Verteilung verhalten sich beziiglich ihres
Dampfdruckes #hnlich wie Flissigkeiten. Da der Dampfdruck der
festen und der fliissigen Teilchen im Schmelzpunkte gleich ist, so
mufl das feine Pulver friiher den schmelzfliissigen Zustand annehmen
als die gréberen Partikelchen; bei gréBeren Mineralsplittern (Silikate)
ergeben sich aber wegen der hohen spezifischen Wiarme und
der geringen Wiarmeleitfahigkeit leicht zu hohe Werte fiir die
Schmelzpunkte?).

A.L.Day empfiehlt die Schmelzpunkie an Material zu be-
stimmen, das nicht so feinkornig ist, da sich die Oberflichen-
spannung bemerkbar macht, denn auch Silber, das scharf bei 960°
schmilzt, kann als feinkorniger Niederschlag schon bei 650° zu
schmelzen beginnen?).

Bei Silikaten sind, wie C. Doelter in vielen Abhandlungen
zeigen konnte, die Unterschiede noch viel gréfler, und aus diesem
Grunde koénnen daher jene Punkte, wo festes und fliissiges Silikat

o,

1) Siehe hierzu C. Doelter, Tscherm. Min. petr. Mitt. 22 (1903), und J. H.
L. Vogt, Silikatschmelzlosungen II (Kristiania 1903).

2) A.L. Day, Das Studium der Mineralschmelzpunkte, Fortschr. d. Min., Krist.
u. Petr. 4, 144 (1914).

5

Ditiler, Mineralsynthetisches Praktikum
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im Gleichgewichte stehen, je nach der Korngrofie mehrere
hundert Grade auseinanderliegen.

Es wire zweckmafig, in Zukunft neben dem Schmelzpunkt des
Minerales die Korngrofie anzugeben, bei welcher die Schmelzpunkts-
bestimmung vorgenommen wurde. Auch die Frage, ob Schmelz-
punktsunterschiede auch dann existieren, wenn das Kunstprodukt
genau dieselbe chemische Zusammensetzung besitzt wie das natiir-
liche Mineral, wire noch zu studieren.

Bei zu rascher Erhitzung tritt in sehr vielen Fallen eine Ueber-
hitzung der Silikate ein; es zeigensichhysteretis ch e Erscheinungen,
indem die Molekiile des Kristalles trotz Ueberschreitung ihrer Schmelz-
temperatur noch ihren kristallographischen Zusammenhang bewahren.

Die Erhitzungsgeschwindigkeit betrage, um Ueberhitzung zu
vermeiden, héchstens, je nach dem Charakter der zu untersuchenden
Substanz 2—8°C inder Minute. Weil in verschiedenen Arbeiten
thermochemischer Natur die Angabe einmal in Millivolt, dann
wieder in Mikrovolt und endlich in Grad Celsius erfolgt, sei
iolgende Tabelle angefiigt:

1  Millivolt = 1000 Mikrovolt = 100° C
0,1 Millivolt = 100 Mikrovolt = 10°C
0,01 Millivolt = 10 Mikrovolt = 1°¢C

Fiir die in unserem Laboratorium in Gebrauch stehenden Gal-
vanometer beniitzen wir folgende Tabelle:

Temperaﬁlértsttiéli eerhltzten Elektromotorische Kraft
Grad C Millivolt
300 2,31
400 3,24
500 4,21
600 5,21
700 6,24
800 7,31
900 8,41
1000 9,55
1100 10,72
1200 11,92
1300 13,16
1400 14,43
1500 15,74
1600 17,08

Temperatur der kalten Lotstellen: 0°.
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Die Angaben des Thermoelementes im Inneren der erhitzten
Masse erscheinen gegen die Temperatur der dufleren Schichten der
Schmelze verzégert, bedingt durch die stets vorhandene Temperatur-
differenz zwischen Oberfliche und dem zentralen Teil der Schmelze.

Wenn ein Mineral gut kristallisiert (Diopsid, Anorthit,
Pseudowollastonit usw.) und das Quantum der Tiegelmasse
nur 1—2 g betrdgt, wird diese Verzégerung der Temperatur im
Zentrum der Masse gegeniiber jener in den &uBeren Schichten in
Wegfall kommen im Vergleich zu der ganzen fiir das Schmelzen
notigen Zeit, weshalb kleine Tiegel von etwa 1 ccm Inhalt geniigen,
um 1—2 g des geschmolzenen Silikates aufzunehmen. Bei so
kleinen Mengen ist die Temperaturverzégerung ein Minimum.

Wenn man zur thermischen Untersuchung sehr kleiner Schmelz-
massen kleine Tiegel verwendet, so ist es besser, die Tiegel in einer
Aufhdngevorrichtung in den Ofen zu bringen, weil nach F. M. Jiger
die Unterlage, wenn sie auch nur aus einem Magnesiastab besteht,
sehr viel Warme ableitet, wodurch die Temperaturbestimmung be-
einflufit wird.

Bei den meisten Silikaten geniigt eine Erhitzungsgeschwindig-
keit von 4° C in der Minute.,

Von Verunreinigungen der Schmelzen kann man sich voll-
staindig frei machen, wenn man nur die zentralen Partien der
Tiegel zur Temperaturmessung beniitzt, vorausgesetzt, da man
nicht von vornherein Platingefdfie beniitzt hat.

Man darf nicht erwarten, in der Kurve einen horizontalen Ast
zu finden (wegen der ungleichen Aenderung der spezifischen Warme
und des Wirmeleitungsvermogen mit steigender Temperatur), aber
man wird meist einen Knickpunkt feststellen kénnen, der bei
richtig eingehaltener Erhitzungsgeschwindigkeit unabhingig von der
Arbeitsweise wird.

Die Temperaturen der beiden Galvanometer werden von halber
zu' halber Minute, bei Abkiihlungskurven von 15 zu 15 Sekunden,
abgelesen und notiert.

Anfangs wird der Temperaturanstieg des Ofen und der Schmelze
proportional verlaufen, sobald aber Warmeabsorption eintritt, macht
sich eine Temperaturdifferenz zwischen beiden Thermoelementen
bemerkbar, so zwar, dafl die Temperatur der schmelzenden Masse
hinter der des Ofen zuriickbleibt.

Die Geschwindigkeit der Temperaturzunahme bzw. -abnahme
in der Zeiteinheit zur Zeit der Messung wird ausgedriickt durch den

5%
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Quotienten wobei d®@ die Differenz der Temperaturen &, @y,

a0
dt’
dt die Differenz der Zeiten t, —t; bezeichnet.

Der Quotient © gibt also den steten Temperaturabfall zwischen

d6
dt
zwei bestimmten Zeitintervallen an.

Bei Schmelzpunktbestimmungen mittels Abkiihlungskurven gilt
in der Regel der hdchste Wert als der beste, da fast alle Fehler
eine Herabsetzung dieser Temperatur bedingen, wie z. B. Verun-
reinigungen, Leitfahigkeit der Schmelze, ungeniigender
Kontakt der Létstelle des Thermoelementes mit dem Priparat.
Aehnliches gilt auch fiir die bei Silikaten hdufig alleinbrauch-
baren Erhitzungskurven; hier deutet der Beginn der Temperatur-
verzogerung den Eintritt des Schmelzens an.

Wegen [der Unterkithlung kann selbst bei sonst rasch kristalli-
sierenden Silikaten die Abkiihlungskurve keine geniigend sicheren
Anhaltspunkte fiir die Lage des Schmelzpunktes geben. Die schliellich
erhaltene Erstarrungstemperatur ist in hohem Mafle abhiangig von
der Abkiihlungsgeschwindigkeit, wihrend die Schmelztemperatur
innerhalb eines gewissen Temperaturintervalles von der Erhitzungs-
geschwindigkeit ziemlich unabhangig ist.

Der Erstarrungspunkt liegt tiefer bei grofier Abkiihlungsgeschwin-
digkeit, er liegt hoher bei langsamen Sinken der Ofentemperatur;
die Differenz kann bis zu 1500 betragen.

Immerhin wird man. bei solchen Mineralien, die ein grofies
Kristallisationsvermégen und kleine Viskositdt aus-
zeichnet, auch mittels der Abkiihlungsmethode verwendbare Resultate
erhalten konnen. Um den Betrag der Unterkiihlung eines Minerals
bei einem bestimmten Temperaturabfall des Ofen kennen zu lernen,
ist die Aufnahme einer Abkiihlungskurve geradezu unerldBlich.

Insbesondere bei der Aufnahme von Abkiihlungskurven werden
die Resultate der thermischen Analyse zuverldssiger, wenn die er-
starrenden Schmelzen geniigend geriihrt werden. Die Kristalli-
sationsgeschwindigkeit und das Kristallisationsver-
mogen werden vergréert und die Einstellung der Gleichgewichts-
zustdnde beférdert.

Bei der Erstarrung von Mischkristallen ist intensives Durch-
riihren der Schmelzen unerlidfilich, da man homogene Mischkristalle
nur erhilt, wenn zwischen Bodenkdrper und Schmelze Gleichgewicht
besteht.
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Fig. 30

R.Nacken hat eine Riihrvor-
richtung konstruiert, die bei leicht-
fliissigen Silikatschmelzen verwen-
det werden kann') (Fig. 31).

Der Apparat wird von der
Firma R. FueB in Steglitz ge-
baut und ist in Fig. 30 und 31 ab- '
gebildet. Fig. 31

In die Enden eines gufeisernen T-Stiickes A sind die Messing-
stangen I, II und Il eingeschraubt, deren obere Enden durch eiserne
Schienen starr miteinander verbunden sind.

An den Stangen ] und II lassen sich verschieben der Triger C
fir den Riihrer und das Thermoelement Th sowie ein Untersatz B
fiir den Schmelzofen.

Der Triger C der Riihrvorrichtung und des thermometrischen
Apparates ist in Fig. 30 dargestellt. An die auf den Stangen I und Il
verschiebbaren Rohre R; und R,, die durch Klemmen aa feststellbar
sind, sind die Leisten ¢;, ¢, und c; horizontal befestigt. Die oberste

1) S.Hilpert und R. Nacken, Ber. d. Deutsch. chem. Ges. 13, 2566 (1910);
R.Nacken, Zentralbl. f. Min., Geol. u. Pal. 455 (1910).
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¢, trdgt eine Hiilse h zur Befestigung des Schutzrohres fiir das
Thermoelement Th; g ist ein doppelt durchlochtes Rohr aus Porzellan
oder Marqardt'scher Masse. Es kann bei Bedarf durch ein ein-
seitig geschlossenes Schutzrohr ersetzt werden.

Um das Rohr g ist drehbar ein weiteres Rohr f angeordnet,
das aus der gleichen Masse besteht. Es lauft in den Lagern m, die
in den Leisten ¢ und c; liegen. Mit dem Lager m ist starr ver-
bunden ein Triebrad e, das durch eine konische Schraubenmutter O
auf dem Rohr f festgeklemmt werden kann. Das Rohr f besitzt an
einem Ende einen Wulst d mit zwei diametral gegeniiberliegenden
Durchbohrungen oder Einschnitten, in denen ein V-férmig gebogener
Riihrer aus Platindraht durch einen feuerbestdndigen Kitt befestigt
wird. Der Platindraht muf eine Stirke von 2 mm besitzen, da bei
hohen Temperaturen das Metall weich wird und ein diinner Draht
sich leicht verbiegt. Am besten pafit man seine Form der des Tiegels
an, so dafl er sich beim Drehen dicht an der Wandung vorbei be-
wegt. Das Platin kann bei Stoffen, die es angreifen, durch Porzellan
ersetzt werden. Durch eine geeignete Vorrichtung 14t sich das
Schmelzen in einer indifferenten Atmosphare vornehmen. Ueber die
Einzelheiten des Apparates siehe die oben zitierte Arbeit.

Die Ergebnisse der Messung der Schmelz- und Erstarrungs-
temperaturen in Verbindung mit der chemischen und optischen Unter-
suchung fiihren zur Aufstellung von Temperatur-Konzentrations-
diagrammen.

Fig. 32

Fiir sehr viskose Substanzen eignet sich folgende Methode:
Das feingepulverle Silikat wird nach griindlicher mikroskopischer
Untersuchung in ein mit langem Platinstiele versehenes Platin-
schiffchen (Fig. 32) gebracht und nun langsam im elektrischen
Horizontalofen bis zu jenem Temperaturpunkte erhitzt, der als mut-
mafllicher Schmelz- oder Umwandlungspunkt angenommen wurde;
von Zeit zu Zeit wird eine Probe aus dem Schiffchen entnommen,
mit Quecksilber abgeschreckt und unter dem Mikroskop gepriift, ob
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eine physikalische Aenderung eingetreten ist; ist dies nicht der
Fall, wird die Temperatur um 100 gesteigert und von neuem
mehrere Stunden erhitzt. So gelingt es durch Interpolation zweier
beliebig nahe aneinander liegender Temperaturgrenzen jenen Punkt
ausfindig zu machen, bei dem die Umwandlung in das Glas oder
in die zweite Kristallart statthat?).

Bei gut kristallisierenden Stoffen, wie z. B. Diopsid, erfolgt
beim Herausnehmen der Probe aus dem Schiffchen rasch Kristalli-
sation; es bilden sich selbst nach dem Abschrecken der Glasprobe
mit Quecksilber Skelette, die jedoch augenblicklich als Neubildungen
erkannt werden.

Die Methode ist eine zeitraubende, sie ist jedoch
in Verbindung mit der Beobachtung im Heizmikro- ﬁ\({.
skop die derzeit einzig verldfiliche in solchen Fillen,
wo infolge groBer Viskositit der Schmelze die ther-
mische Methode nicht angewandt werden kann h}W e
(Jadeit, Orthoklas, saure Plagioklase). == ==
Aehnlich dieser Methode ist die von N. L. Bowen ?)
angewandte Abschreckungsmethode. Die zu unter-
suchende Probe wird durch mehrere Stunden oder
Tage bei einer ganz bestimmten Temperatur in einem
kleinen Platintiegel, der an einer Platinaufhdngevor-
richtung befestigt ist, erhitzt (Fig. 33).

Die Platinaufhangevorrichtung besteht aus einem E
ca. 0,1 mm diinnen Platindraht; schickt man durch
diesen Draht bei der gewihlten Temperatur einen
Strom von zwei Ampere, so schmilzt er augenblick-

lich durch und der Platintiegel fillt, nach Entfern- S
ung der Schamotteplatte, durch den Ofen in eine | — 7
mit metallischem Quecksilber gefiillte und oberilach- Fig. 33

lich mit Wasser bedeckte Schale. Dadurch soll ein
bestimmter physikalischer Zustand des erhitzten Prdparates fest-
gehalten werden, und auf Grund der mikroskopischen Unter-
suchung kann nun entschieden werden, ob die Substanz umgewandeit
oder geschmolzen war. Unmittelbar iiber der im Tiegel befindlichen
Substanz ist das Thermoelement angebracht, das die Temperatur
angibt.
1) H. Leitmeier, Zeitschr. f. anorg. Chem. 81, 211 (1913).

2) N. L. Bowen, Amer. Journ. of Science 33, 551 (1912), und E. S. Sheperd
u. G. A. Rankin, Amer. Journ. of Science 28, 308 (1909).
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Es geht nicht an, an Stelle der Platintiegel Platinfolie, in
die das Priparat eingewickelt ist, zu verwenden. Laboratoriums-
versuche, die wir behufs Untersuchung der Brauchbarkeit der Methode
anstellten, zeigten, dafl die Folie infolge der Oberflichenspannung
selbst bei einer Stirke von noch 0,3 mm an der Oberfliche des
Quecksilbers haftet und nicht untertaucht, wodurch die Abschreckung
ausbleibt. Auch ein Platintiegel von 40 g Gesamtgewicht taucht beim
Herabfallen aus 50 cm Hohe nur einen Augenblick bis an die Ober-
flache der Schmelze ein, so daB stets ein Teil der Schmelze kristallisiert
(das spezifische Gewicht des Quecksilbers ist zu grofl). Es empfiehlt
sich daher, tiber dem eingetauchten Tiegel einen Porzellantiegel zu
stillpen und ihn am Auftauchen zu hindern.

Auch das Leidenfrost'sche Phidnomen macht sich stérend
bemerkbar und das Platin wird rasch angegriffen.

Speziell fiir die Untersuchung von Umwandlungen an Mineralien
ist folgende Methode zu empfehlen.

Die Umwandlungswirme ist bei den meisten hochschmelzenden
Silikaten so gering, daf ihre Ermittlung durch Aufnahme einer Er-
hitzungskurve noch grofieren Schwierigkeiten begegnet als die Fest-
legung der Schmelzpunkte mittels der Schmelzwarme.

Bei schnell verlaufenden Umwandlungen kann man sich so
helfen, dafl man ein sich nicht umwandeindes Vergleichspriparat in
den Ofen bringt und die Temperaturdifferenz mifit, die bei nicht
allzu langsamer Erhitzung in jenem Momente einzutreten beginnt,
wo das eine der beiden Priparate eine Modifikationsanderung erfahrt.

Ein Platintiegel ist durch eine Scheidewand in zwei gleich grofie
Hilften geteilt '); die eine Halfte wird mit 20—30 g Pulver derjenigen
Substanz gefiillt, deren Umwandlungspunkt bestimmt werden soll,
die andere Hilfte enthiit das Vergleichssilikat, von dem bekannt ist,
da es keinen Umwandlungspunkt besitzt. In jede der beiden
Schmelzmassen taucht man ein Thermoelement oder man mifit den
Temperaturunterschied zwischen beiden Korpern nach der Differenz-
methode (Seite 64). Waren die beiden Erhitzungskurven arifangs
parallel, so macht sich beim Umwandlungspunkte eine Divergenz
der Kurven bemerkbar; die Divergenz wird deutlicher, wenn man
den Ofen vorerst ein klein wenig iiber die mutmagliche Umwand-
lungstemperatur erhitzt, dann den Tiegel in den heiBen Ofen stellt
und nun die Temperaturangaben der gegeneinander geschalteten

1) Von C. Doelter seit Jahren verwendet.
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Thermoelemente von 30 zu 30 Sekunden abliest. Diese Methode
eignet sich auch fiir solche Silikate, deren Schmelzpunkte nahe bei-
einander liegen, z. B. zur Feststellung eines wenig ausgepragten
Eutektikums.

Viskosititsmessungen.

Ueber die Viskositidt der Silikatschmelzen wurden bisher meist
nur qualitative Versuche angestellt, obwohl die Kenntnis der Zeit,
innerhalb der sich die Gleichgewichtszustinde bei den Silikaten ein-
stellen, von gréfiter Bedeutung fiir die Theorie der Silikatschmelzen ist.

Die Methode der Messung der Ausflugeschwindigkeit aus engen
Rohren versagt wegen der groflen Viskositit der Silikatschmelzen.
An Stelle der Methode E. Greiners!), der die Geschwindigkeit
mafl, mit der ein Platinstab durch eine bekannte Kraft aus der
Schmelze herausgezogen wird, ist von C. Doelter und H. Sirk?
die K. Arndt'sche Methode in etwas abgednderter Form auf Silikat-
schmelzen angewendet worden. Es wird die durch die Viskositit
bedingte Geschwindigkeit gemessen, mit der ein kugelférmiger Platin-
korper, der an einem Platindraht aufgehingt ist, in -der Schmelze
untersinkt. Der Platindraht hiangt an einem Kokonfaden, der an dem
oberen Teil der Peripherie eines leicht beweglichen Rédchens be-
festigt ist, an dem er sich beim Steigen oder Sinken des Platinkérpers
auf- oder abrollt.

Auf der anderen Seite der Peripherie des Radchens ist in gleicher
Weise ein Schilchen befestigt, auf das Gewichte aufgelegt werden
kénnen. An dem Ridchen ist durch ein an diesem befestigtes
Gegengewicht ausbalanciert ein leichter Zeiger angebracht, der iiber
einer Skala spielt, wodurch die Zeit, die der Falikérper zum Sinken
braucht, gemessen werden kann. Die Temperaturmessung geschieht
mittels Thermoelementes.

Ueber die Einzelheiten der Methode siehe die erwihnte Ab-
handlung.

Literatur iiber Oberfldchenspannung, tber kalori-
metrische Messungen und die Messung des spezifischen
Gewichtes bei hohen Temperaturen vgl. F. M. Jiger, loc
cit. 118.

") E. Greiner, Inauguraldissertation (Jena 1907).
2) C. Doelter und H. Sirk, Die Bestimmung des Absolutwertes der Viskositat
bei Silikatschmelzen. K. Akad. d. Wiss. 120, Abt. 1.
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6. Kapitel.
Das C. Doelter’'sche Heizmikroskop.

Das C. Doelter’sche Instrument (Fig. 34) ist wie ein minera-
logisch-petrographisches Polarisationsmikroskop ausgestattet,
das auf dem drehbaren Tische einen elektrischen Ofen enthalt.

Wir verwenden zwei verschiedene Oefen; einen kleinen Ofen
(55 mm Hohe), dessen Anwendung eine 132fache lineare Vergrofe-
rung des Untersuchungsobjektes gestattet, dessen Héchsttemperatur
aber nur 1200° C betragt und einen etwas grofieren (100 mm Héhe)
fiir Temperaturen bis 15500 und dementsprechend geringerer Ver-
groBerungsmoglichkeit (66, bei Einsatztubus 88fach) der zu unter-
suchenden Substanz; bei Anwendung des Objektives 1 mit Okular 5
und Einsatztubus erzielt man die 132fache lineare Vergrofierung.
Bei Verwendung des kleineren Ofen mufi das Objekt gegen das
Objektiv zu verschoben werden, um die gewiinschte Vergrofierung
zu erhalten.
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Den Verschlul des Ofen bildet eine Quarzglasplatte, die durch
einen Kupferring an den Ofen angeprefit wird.

Die Erhitzungsgeschwindigkeit kann beliebig reguliert und die
Temperatur durch unbegrenzte Zeit konstant gehalten werden.

Es stehen drei Widerstinde von 96 Ohm, 53 Ohm und 5 Ohm
zur Verfiigung. Die ersten beiden gestatten eine Regulierung von
3,5 bzw. 4,5 Ohm, der letzte, ein Ruhstratt'scher Schiebewider-
stand, erlaubt eine Regulierung von 0,65 Ohm. Vermittels dieser
Widerstinde, von denen die zwei ersten in einen zusammengezogen
werden koénnen, kann die Stromstirke von -2—16 zu 21—0 Ampere ge-
andert werden, wodurch es moglich ist, die Temperatur von 5 zu 59
genau einzustellen. Das Anheizen und das Abkiihlen der Oefen darf
nicht zu schnell erfolgen, weil die Haltbarkeit derselben leiden wiirde;
wenn anfangs die Temperatur durch ca. 1—2 Stunden um 5000 fiir
die Stunde gesteigert wird, so wird der Ofen keinen Schaden leiden.
Der Ofen muf8 unten und oben gut verschlossen sein, damit keine
die Temperaturmessung stérenden Luitstrome entstehen.

Die Heizung geschieht mit Gleichstrom, und es kann hierzu der
Straflenstrom oder auch eine kleine Akkumulatorenbatterie verwendet
werden. Die Maximal-Belastung der Heizspirale ist fiir den Ofen I
3 Ampere bei 80 Volt Spannung und fiir den Ofen I 5 Ampere
bei 120 Volt; die Arbeitsbelastung fiir den Ofen I betragt 2,5, fiir
den Ofen II 4,5 Ampere.

Von 780° an macht sich der EinfluB des Eigenlichtes des er-
hitzten Prdparates bemerkbar, bei 9800 ist das Eigenlicht zwar schon
storend, es konnen aber noch bis 14009 Interferenzfarben beobachtet
werden, wenn man sich einer starken kiinstlichen Lichtquelle — wir
verwenden eine Liliputbogenlampe — bedient, durch deren
Licht das rote Licht des Ofen {iberstrahlt wird.

Die Linse befindet sich in einem Wasserreservoir, das durch ein
Bleirohr mit der Wasserleitung in Verbindung steht, so daff die
Temperatur der Linse hochstens 300 C betragt.

Das Objektiv besteht aus einer Chromglas- und einer Flint-
glaslinse, die nicht verkittet sind.

Als Polarisator ist ein drehbarer Nikol angebracht; der Tisch
des Mikroskopes ist drehbar und besitzt eine Kreisteilung zur Messung
von Winkeln. Ein aufsetzbarer Nikol, ein Gips- und Quarz-
bldttchen vervollstindigen die Einrichtung des Instrumentes.
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Der Schmelz- und Kiristallisationsvorgang kann durch ein in den
Mikroskoptubus einzuschiebendes Prisma auf die Visierscheibe einer
photographischen Kamera geworfen werden. Das Prisma ist so
drehbar, dal man abwechselnd auf das Objekt im Mikroskop und
auf die Visierscheibe einstellen kann. Der photographische Apparat
steht horizontal, wodurch das Bild sehr scharf eingestellt werden kann.

Bei hoher Temperatur (10000 aufwirts) ist es notwendig, ein
rotes Farbenfilter zu benutzen, um gute Bilder zu erhalten; lichthof-
freie farbenempfindliche Perutz platten haben sich am besten bewahrt.

Die Bogenlampe befinde sich moéglichst nahe dem Spiegel des
Mikroskopes. Wenn das Bild sehr hell auf der Visierscheibe erscheint
— ohne Nikols und Beleuchtungsapparat — und kein Farbenfilter
verwendet wird, gentigt eine Belichtung von zwei Sekunden, um ein
gutes Negativ zu erhalten. Bei ,Agfa“-Isolarplatten mit roter Zwischen-
schicht mufl entsprechend langer belichtet werden (30—60 Sekunden).
Ebenso bei Einschaltung der Nikols. Man nehme einen schwachen
Entwickler (Hydrochinon hat sich als sehr zweckmiflig erwiesen)
und versetze noch mit einigen Tropfen Bromkali.

A. L. Day und F. E. Wright!) konstruierten ein Erhitzungs-
mikroskop mit Innenheizung und Ofenkiihlung, das im iibrigen
mit dem C. Doelter'schen Instrument grofie Aehnlichkeit besitzt.

Mittels des Heizmikroskopes von C. Doelter lassen sich folgende
Arbeiten ausfiihren:

1. Untersuchung von Kristallplatten und Diinnschliffen bis zu
Temperaturen von 15500.

2. Untersuchung von Schmelz- und Kristallisationsvorgangen und
Bestimmung von Schmelz-, Erstarrungs- und Umwandlungspunkten.

3. Verhalten der Kérper in verschiedenen Gasen wie Wasserstoff,
Kohlenoxyd, Kohlensdure, Stickstoff u. a. m.

4. Messung der Kristallisationsgeschwindigkeit und des Kiristalli-
sationsvermogens.

Bis zu Temperaturen von 14000 lassen sich alle Untersuchungen
im polarisierten Lichte ausfiihren.

Die zu untersuchende Substanz wird in Form feiner Pulver,
Schliffen von wenigen Quadratmillimeter Ausdehnung oder auch
Splittern in das Quarzschélchen gebracht. Die Anwendung so geringer

) A. L. Day und F. E. Wright, Amer. Journ. Sci. 27, 43 (1909). Ueber
andere Heizmikroskope vgl. die Literatur in dem Zentralbl. f. Min., Geol. u. Pal. 1910,
425, Fufinote.
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Substanzmengen hat den Vorteil, daBl vollig reines, kristallisiertes
Material zur Verwendung gelangen kann.

Es ist sehr notwendig, auf Beimengungen zu achten, die schon
in wenigen Prozenten den Schmelzpunkt wesentlich herabdriicken.
Die Substanz mufl vorher optisch und chemisch sorgfiltig
untersucht werden, damit grofiere Temperaturdifferenzen durch An-
wendung moglichst reinen Materiales vermieden werden.

Vollstindig glasfreie Proben werden dem Diinnschliffe unter dem
Mikroskop mit Hilfe der Diamantnadel entnommen, mit Benzol,
Alkohol und Aether vom Kanadabalsam befreit und in das Heiz-
mikroskop gebracht.

Wenn die Temperatur auf etwa 1000° steigt, so tritt im Quarz-
schilchen langsam eine molekulare Umlagerung zu Tridymit ein
und das Quarzschilchen wird triib. Die Erfahrung hat gezeigt, da8
durch das Kiristallinischwerden des Quarzglases die Beobachtung
keineswegs gestort wird.

Befiirchtet man, da das Quarzschélchen von der schmelzenden
Substanz angegriffen wird, so kann man dasselbe mit Platinfolie
auskleiden oder auch Platinschdlchen verwenden. Bei Schmelz-
punktbestimmungen an feinen Pulvern oder Splittern wird jede,
auch die geringste Verdnderung der Kristallumrisse auf der rot-
gliihenden Pt-Unterlage wahrgenommen werden.!) Wiinscht man
iiberdies im polarisierten Lichte zu arbeiten, ohne sich als Unter-
lage des Quarzschilchens zu bedienen, so gibt man dem Diinn-
schliffe eine solche Ausdehnung, daB derselbe auf der Platinauf-
hiangevorrichtung so auiliegt, dafi die Mitte des Prdparates gerade
die Lotstelle des 0,2 mm starken Thermoelementes beriihrt. Wenn
bei Beniitzung des Okulares Il Praparat und Lotstelle scharf erscheinen,
kann die Temperaturbestimmung mit Exaktheit durchgefiihrt werden.
Diese letzte Methode eignet sich insbesondere zur Ermittelung der
Umwandlungstemperaturen zweier fester Phasen, weil es mdglich
ist, Veranderungen der Doppelbrechung bis zu Temperaturen von
1400° zu beobachten. Bei vorsichtiger Erhitzung kénnen selbst bei
1550° noch Interferenzfarben beobachtet werden. Da aber der
Ofen bei Temperatursteigerungen iiber 1400° hinaus zu stark ab-
geniitzt und die Gefahr des Durchbrennens der Heizspirale eine zu
groBe wird, soll 1400° als die Maximaltemperatur angesehen werden.

1) Manchmal treten auf der Folie Flecken auf, die bei hoher Temperatur die

Beobachtung storend beeinflussen, man verwende daher stets reines ausgegliihtes
Platin.
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Im Heizmikroskop ist, sobald man die kritische Temperatur,
bei der Aenderungen mutmaflich vor sich gehen werden, erreicht
hat, stetes Beobachten unerlaglich. Infolge der Viskositdt der meisten
Silikate bleiben selbst bei Substanzen, wie Anorthit, die Kristallkanten
anfangs iiber den Beginn des Schmelzflusses hinaus erhalten, so dafl
leicht zu hohe Schmelzpunkte erhalten werden. Am Abrunden scharfer
Ecken feinster Splitter wird man noch am sichersten den Eintritt einer
beginnenden Veridnderung konstatieren kénnen. Auch die Doppel-
brechung kann noch iiber den Schmelzbeginn hinaus erhalten bleiben
und werden die Interferenzfarben erst dann verschwinden, wenn
die Masse eine gewisse Fliissigkeit erreicht hat. So gelingt es z. B.
Labrador von St. Paul, der bei 12809 schmilzt, bei rascher Erhitzung
bis auf 1400° zu erhitzen, ohne daf} die Doppelbrechung verschwindet.
Fiir sehr viskose Substanzen, wie Albit, Adular, wird der Beginn der
Zustandsinderung an und fiir sich schon nur durch Intervalle bis
50° C angegeben werden koénnen.

Auch am Auftreten isotroper Flecken und unduléser
Ausléschung im Priparat wird man das Fortschreiten des
Schmelzprozesses studieren miissen.

Die Erhitzungsgeschwindigkeit betrage pro Stunde 0,20 bis
0,40 Millivolt, das sind ungefihr 20—-40° C. Von Zeit zu Zeit
wird man die Temperatur durch 10—20 Minuten konstant belassen.

Auf geniigenden Kontakt der Lotstelle des Thermoelementes
mit dem Praparat ist zu achten, da hierdurch Fehler bis zu 50° C
entstehen koénnen.

Eine Tabelle, die man sich anlegt, gebe iiber Erhitzungs-
geschwindigkeit und Verdnderung des Kristallsplitters
Auskunft; z. B.:

Tabelle
: Ablesung am )
Be%%l;cgte;ng Gianlvglr(;%eéer Zustand des Kristalles
62 Hmin 1175 Kristallsplitter unveridndert.
korr. 1185
6t 15min 1200 | Beginn des Schmelzprozesses an den
korr. 1210 Spaltrissen usw.

Der Schmelzproze beginnt meist vom Rande und von den
Spaltrissen aus und dehnt sich langsam iiber die Oberfliche des
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Priparates aus. Es entstehen Schmelzzentren meist an den Stellen,
wo sich Einschliisse befinden, und bei stirkerer Vergrofierung er-
kennt man im Kristall mit dem weiteren Fortschreiten des Schmelzens.
Glaseinschliisse.

Mit dem Doelter'schen Heizmikroskop lassen sich Umwand-
lungspunkte mit ziemlich grofler Genauigkeit festlegen. Man bringt
einen vorher von Kanadabalsam gereinigten Diinnschliffsplitter auf
die Platinaufhdngevorrichtung und erhitzt in der oben vorge-
schriebenen Weise sehr langsam. Zwischen gekreuzten Nikols wird
durch die Aenderung der Doppelbrechung der Eintritt der Umwand-
lung zu konstatieren sein. Es werden aber die Interferenzfarben
aller im Mikroskopofen erhitzten Diinnschliffpraparate beim Glithen
verdndert, so daf die Aenderung der Doppelbrechung nicht allein
als Kriterium fiir eine Umwandlung angesehen werden darf. Man
wird immer auch neben der Priiffung der Lichtbrechung eine
konoskopische Untersuchung vornehmen und zu diesem Zwecke
das Pridparat aus dem Ofen entfernen miissen. Bei monotrop
sich umwandeinden Mineralien kann dies ohne weiteres geschehen,
aber auch bei enantiotrop verlaufenden Umwandlungen geschieht
infolge der den Silikaten zukommenden Reaktionstragheit die Riick-
verwandlung derart langsam, daB die Priparate unbedenklich aus
dem Ofen genommen und nach dem sofortigen Abkiihlen unter dem
mineralogischen Polarisationsmikroskop untersucht werden kdnnen.

Messung der Kristallisationsgeschwindigkeit
mit dem Heizmikroskop.

Die Kiristallisationsgeschwindigkeit wird definiert als die Wachs-
tumsgeschwindigkeit der Kristalle, in bestimmten Richtungen ge-
messen, in Millimeter pro Minute. In den stark tibersittigten Losungen
der Silikatschmelzen bilden sich meist nur mach der Ladngsachse
entwickelte nadelige Kristalle, welche die Viskositit der umgebenden
Schmelze am leichtesten iiberwinden.

Zur Messung der Kristallisationsgeschwindigkeit im Heizmikroskop
wird die fliissige Schmelze ca. zehn Minuten lang etwas oberhalb
des Schmelzpunktes belassen, um dieselbe diinnfliissig zu bekommen.
Die Erh6éhung der Temperatur kann bis 20° betragen, dann wird
rasch') nahe bis unter den Schmelzpunkt abgekiihlt, bis der Tem-

1) Bei rascher Abkiihlung wird das Gebiet der Unterkiithlung iiberschritten.
Bei langsamer Abkiihlung sind die Kristalle infolge der groBlen Viskositit der
Schmelze fiir die Messung zu klein.
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peraturpunkt erreicht ist, wo sich die ersten Kiristalle bilden und
nun wird bei konstant gehaltener Temperatur der Zuwachs der
Kristalle pro Minute gemessen. Man verwendet das Mikrometer-
okular des Heizmikroskopes bei ausgezogenem Tubus ohne Einsatz-
mikroskop; das Okular ist fiir die gewahlte Vergrofierung auszuwerten.

Man trigt sich nun die Maximaltemperatur, bis zu der
erhitzt wurde, den Schmelzpunkt, den Beginn der Kristall-
ausscheidung') und den Kristallzuwachs pro Minute in
eine Tabelle, nach der die Kurven angefertigt werden, ein.

Man wird mit einem und demselben Materiale erst mehrere
Male die Messung vornehmen und das Durchschnittsresultat mehrerer
Versuche graphisch so darstellen, dafl auf die Abszissenachsen die
Zeit in Minuten, auf die Ordinatenachsen, der Zuwachs der Kristalle
in Hundertstel von Millimetern pro Minute aufgetragen wird.

Messung des Kristallisationsvermégens
mit dem Heizmikroskop.

Das spontane Kristallisationsvermégen wird nach G. Tammann
gemessen nach der Anzahl der in der Volumeinheit wihrend der
Zeiteinheit gebildeten Kristallisationskerne.

Das Kristallisationsvermégen ist abhingig von der GroSe des
Gefdfles. Man wird deshalb immer nur relative Messungen anstellen
kénnen, die aber immerhin eine vergleichsweise Schitzung des
Kristallisationsvermdgens der Mineralien zulassen.

Zur Ermittelung des Kristallisationsvermégens wird ein an das
Doeltersche Heizmikroskop angepafites Netzokular, das in
seinem unteren Linsensystem eine quadratische Felderteilung von
0,5 mm Seitenldnge pro Feld besitzt, verwendet. Bei der iiblichen
VergroBerung (Objektiv Nr. 00, 4 cm Abstand des Quarzschilchens
vom Objektiv, 70lin.) wird das Gesichtsfeld in 180 Maschen geteilt.
Die Substanz wird in solcher Menge in das Quarzglasschilchen ge-
bracht, dafl mindestens 50 Maschen von der fliissigen Schmelze
bedeckt erscheinen. Diese Zahl kann als Grundlage der Berechnung
beniitzt werden.

Etwa 0,005 g des durch ein Leinwandfilter geprefiten Pulvers
reinster ausgesuchter Mineralsubstanz werden in das Quarzschilchen

) Dieser Punkt ist natiirlich in jeder Weise von dem Grade der Unterkiihlung
abhingig.
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eingewogen, bis zur vollstindigen Flissigkeit geschmolzen und in
einem moglichst kleinen Zeitintervall auf die gewiinschte Temperatur
abgekiihlt, wobei durch gelindes Klopfen an der Ofenwandung der
Eintritt der Kristallisation zu beschleunigen versucht wird. Die Tem-
peratur wird wihrend zehn Minuten konstant gehalten und hiernach
auf den nichsten Temperaturpunkt abgekiihlt usf. Trigt man die
Anzahl der Kerne auf die Ordinatenachse, die Temperaturen, bei
denen die Zahlung der Kerne erfolgt war, auf die Abszissenachse
auf, so kann man aus den Kurven den Zuwachs der Kerne zwischen
zwei bestimmten Zeitabstinden, deren Wahl zufolge der genauen
elektrischen Temperaturregulierung in der Hand des Experimentators
liegt, entnehmen. Man wird kiinstliches Licht als Beleuchtungs-
quelle verwenden,

Bei solchen Mineralien, bei denen die Kristallisationsgeschwindig-
keit (KG) grofler ist als das Kristallisationsvermogen (KV), eignet
sich diese Methode weniger gut, weil sich an Stelle von Sphérolithen
rasch anschiefende Nadeln bilden. Bei rascher Abkiihlung wird
man auch hier Kerne erhalten.

Leichtfliissige Silikate mit geringer Unterkiihlung (kleine
Viskositat, grofie Kristallisationsgeschwindigkeit, grofie Schmelz-
geschwindigkeit): Na,SiO;, Li;SiO4, Pb-Silikate, Fe-Silikate, Mn-
Silikate; die ebengenannten Silikate sind schwer iiberhitzbar und
geben deutliche Haltepunkte in der Kurve. Leichter iiberhitzbare
Silikate mit geringerer Kristallisationsgeschwindigkeit: Labrador,
Diopsid, Anorthit. '

Silikatemit der Kristallisationsgeschwindigkeit O:
Quarz, Albit, Orthoklas.

R. Nacken') verwendet folgende Methode zur Bestimmung
der Kristallisationsgeschwindigkeit und des Kristallisationsvermégens:

In einem Widerstandsofen, dessen Heizraum 3 cm tief, 1 cm
breit und 15 cm lang ist, kommt ein Platinschifichen von 8 cm
Lange und 1 qmm Querschnitt. Das Schiffchen mit der Substanz
wird auf gleichmiflige Temperatur gebracht und die Kristallisations-
geschwindigkeit bestimmt, indem die Zeit ermittelt wird, in der nach
dem Impfen der Fortschritt der Kristallisation bis zu einer bestimmten
Marke erfolgt. Um den Fortschritt der Kristallisation besser sicht-
bar zu machen, wird von oben mit einer starken Lichtquelle be-
leuchtet. Die Methode eignet sich nur fiir solche Silikate, bei welchen

Y R.Nacken, loc. cit. 2568.

Dittler, Mineralsynthetisches Praktikum
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die Kristallisation rasch und deutlich vor sich geht (Pb,SiOy, Liz SiO;3).
Das Kristallisationsvermoégen kann gemessen werden, indem
man eine diinne ca. 0,5 mm dicke Schicht des Silikates auf einem
Platinblech ausbreitet und in einem mit einer Glimmerplatte abge-
deckten elektrischen Widerstandsofen erhitzt. Zur Einfiihrung des
Impikeimes dient ein Porzellanrohr, das dicht iber der Schmelze
endigt. Es wird nun die Zeit bestimmt, die der Fortschritt der
Kristallisation bis zu einem auf dem Blech eingeritzten Kreis in An-
spruch nimmt. Zur Bestimmung der Keimbildung wird die Sub-
stanz bei der gewihlten Temperatur eine gemessene Zeit erhitzt,
dann rasch aus dem Ofen entfernt und mikroskopisch untersucht.

Bei mineralogischen Arbeiten ist es oftmals notwendig, die
Schmelz- und Kristallisationsversuche unter Ausschluf§ der Luft in
Gasen vorzunehmen; der von C. Doelter konstruierte Gasofen ist
so gebaut, dal das Gas von unten eingeleitet wird, im Heizrohr
zirkuliert und oberhalb des Heizrohres den Ofen verldfit. Die beiden
Quarzglasplatten verhindern das Entweichen der Gase.

Sehr wichtig ist es, reine Gase zu verwenden.

Ueber die Gewinnung reiner Gase siehe R. Luther, Physiko-
chemische Messungen S.250. Die Herstellung der wichtigsten fiir
mineralogische Zwecke in Verwendung kommenden Gase sei hier
angefiihrt:

Reinen Sauerstoff erhidlt man durch schwaches Erhitzen
von reinem KMnO,. Durch konzentrierte reine HySO, 146t sich
das Gas von Wasser befreien. Der Sauerstoff aus der Bombe kann
N, Ar, CO,, H und H,O enthalten und ist daher nicht zu empfehlen.
Der aus KClO; hergestellte Sauerstoff mufi von Cl und Cl-Oxyden
durch rotgliithendes Ag, von CO, durch KOH und von Wasser
durch H,SO, befreit werden.

Reinen Wasserstoff erhilt man aus chemisch reinem Alu-
minium und Wasser, dem etwas HgCl, beigesetzt ist. Die Ge-
schwindigkeit 14t sich durch Temperaturregulierung auf dem
Wasserbade einstellen. So gewonnener Wasserstoff braucht meist
nur getrocknet zu werden. Sauerstoff entfernt man mittels Pyrogallols
oder glithenden Kupfers.

Stickstoff aus der Bombe muB von O und CO, befreit
werden. Das Ar stért nicht. Durch alkalische Pyrogallol-
l6sung kann das Gas gewaschen werden. Reiner Stickstoff wird
gewonnen, indem man auf Kupferdrehspine HNO; (Dichte 1,2)
tropfen 14t und das entwickelte Stickoxyd durch wésseriges NHjy
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(Dichte maximal 0,92), hernach iiber eine Kupferdrahtnetzrolle, die
im Hartglasrohr stark erhitzt wird, leitet. Dann wird der Ammoniak-
iiberschu8 mittels verdiinnter Schwefelsdure entfernt und das Gas
dber Kali und konzentrierter Schwefelsdure getrocknet.

Stickoxydul gewinnt man aus Ammonnitrit (KNO, +NH,CI)
in wisseriger Losung bei ca. 100° Das Gas ist mittels Kali zu
reinigen und durch H;SO,, eventuell P,O5 zu trocknen.

Stickoxyd erhdlt man am einfachsten durch Zerfall der sal-
petrigen Sdure. Man ]48t konzentrierte H,SO, langsam in sechs-
prozentige NaN O,-L6sung einflieen, trocknet das Gas und reinigt es
durch Destillation.

Stickoxydul und Stickoxyd sind aus O-freien Apparaten,
in sogenannten Gasentwicklern!') zu erzeugen.

Ammoniak ist in Bomben kiuflich und kann die Bestand-
teile der Luft enthalten. Man erhdlt das Gas am besten aus nicht
zu feinpulverigem Ammoniumkarbonat, dem man groben Sand als
Auflockerungsmaterial beigemischt hat, und Kalk und erwadrmt.
Durch blofles Auskochen von Ammoniakiliissigkeit erhédlt man immer
Wasserdampf mit. (Ueber besonders reines Gas siehe R. Luther,
S. 251))

Kohlendioxyd aus der Bombe enthilt Wasser und die Be-
standteile der Luft. Bei der Entwickelung aus Marmor und HCI
ist der O und das HyO (mittels konzentrierter Schwefelsdure und
Kalziumchlorid) und die mitgerissene HCl (mittels Kupfersulfat)
zu entfernen.

Reines Kohlendioxyd erhdlt man durch Erhitzen von
Na,COg in einem Rohr, aus dem die Luft vertrieben ist.

Ein Gemisch von einem Teil dieses Salzes mit drei Teilen
Kaliumbichromat entwickelt bei vorsichtigem Erhitzen zur Schmelzung
im Hartglas einen gleichmifligen Strom reinen Kohlendioxydes.

Kohlenoxyd, aus Oxalsdure und Schwefelsdure entwickelt, ist
von Kohlendioxyd zu befreien.

Chlor wird aus karbonatireiem Braunstein und Salzsaure ent-
wickelt und mittels entwisserten Kupfersulfates getrocknet. Der
Gasstrom darf nicht zu schnell gehen und die Apparate diirfen
weder durch Kautschuk noch durch Kork verbunden werden.

Chlorwasserstoff: Chlornatrium wird in einem Hartglas-
kolben erhltzt und durch langsam zutropfende konzentrierte Schwefel-

5 Snehe Ostwald-Luther, Physiko-chemische Messungen, 3. Aufl. (Leipzig
1910V, 253.

6%
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sdure zersetzt. Wenn die Ausgangsstoife rein sind, so braucht das
Gas nur getrocknet zu werden.

Schwefeldioxyd ist flissig in Bomben oder starken Glas-
flaschen kauilich. Es ist nach Trocknung fiir die meisten Zwecke
verwendbar.

Schwefelwasserstoff wird rein aus einem Gemisch von
Chlormagnesium und Kalziumsulfid durch Auftropfen von Wasser
entwickelt und tiber Phosphorpentoxyd getrocknet.

7. Kapitel
Leitfahigkeitsmessungen.

Die elektrische Leitfahigkeit der Minerale interessiert den Minera-
logen am wenigsten um ihrer selbst willen, sondern vielmehr wegen
der vielen Beziehungen, die zwischen dieser und anderen physika-
lischen Eigenschaften bestehen. Die diesbeziiglichen Untersuchungen?)
reichen ziemlich weit zuriick und wurden aus den verschiedensten
Griinden gemacht.

Soll der Mineraloge elektrische Leitfahigkeitsmessungen vor-
nehmen, mufl er drei Moglichkeiten ins Auge fassen: Die Be-
stimmung an Salzlsungen und geschmolzenen Salzen, an grofleren
Stiicken und an Pulvern.

1. Ueber die Leitfahigkeitsmessungen an Salzldsungen und ge-
schmolzenen Salzen soll hier nicht gesprochen werden, weil dariiber
je eine ausgezeichnete und ausfiihrliche Anleitung?) vorliegt.

2. Stehen gréBere Mineralstiicke zur Verfiigung und sollen die
Untersuchungen nicht bis zu den im Platin-Widerstandsofen erreich-
baren Temperaturen ausgedehnt werden, so schneidet man prismatische
Stiicke aus und preSt sie entweder zwischen zwei Elektroden ein
oder iiberzieht die beiden Endilichen galvanisch mit einem Metall-
iiberzug, an die die Leitungsdrihte angel6tet werden.

1) C. Doelter, Handbuch der Mineralchemie 1, 724 ff. (Dresden 1912). —
C.Doelter, Sitzungsber. d. Wiener Akad. 117, [ (1908), und 118, I (1910); Zeitschr.
f. Elektrochem. 14, 35 (1908); Zeitschr. {. anorg. Chem. 67, 387 (1910).

2) F. Kohlrausch und L. Holborn, Das Leitvermégen der Elektrolyte
(Leipzig 1898), und R. Lorenz, Die Elektrolyse geschmolzener Salze; Monographien
iiber angewandte Elektrochem. 20, 21, 22 (Halle a. S. 1905).
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Im allgemeinen muf man froh sein, wenn sich aus
dem Mineral hinlidnglich grofie Platten ') schleifen lassen.
Eine quadratische Platte von 10 mm Seitenlinge und
1 mm Dicke wire sehr empfehlenswert, bei seltenen
Mineralien?) lassen sich aber auch an kleineren Platten
recht brauchbare Messungen erzielen.

Da jedes andere Metall entweder sich oxydieren
oder schmelzen wiirde, kommen als Elektroden vor
allem solche aus Platin in Betracht; sie sollen etwas
grofler als die Platte sein, damit sie stets die ganze Ober-
fliche bedecken (Fig. 35).

Die Platte wird entweder mittels einer Ni-Schraube
oder bei Temperaturen, denen die Schraube nicht mehr
standhalten kann, in einen Block aus reinem Kaolin
(Fig. 36) zwischen die Elektroden festgeklemmt. Die
Elektroden werden durch Glimmerpléttchen vor Beriih-
rung mit der Schraube geschiitzt (Fig. 37).

Die Schraube ist einer gewbhnlichen Schlauch-

Fig. 35

klemme nachgemacht und darf nicht zu schwach gehalten sein.

L

Fig. 36

Fig. 37

1) Solche Platten werden von der Firma Dr. Steeg & Reuter in Hom-

burg v. d. Hohe hergestellt.
2) C. Doelter, Sitzungsber. d. Wiener Akad. 119, I (1911).
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Mineralplatte und Elektroden sollen moglichst genau planparallel
geschliffen sein, daB auch ohne zu grofien Druck schon innige Be-
riihrung stattfindet; die meisten Platten wiirden bei grofier Pressung
zerspringen. Der Block ist ungefihr 30 mm lang, 10 mm breit,
15 mm hoch und hat einen 3—4 mm breiten, 11 mm langen und
11 mm tiefen Spalt, in den die Elektroden, zwischen welchen die
Mineralplatte liegt, durch Glimmerplatten so festgeklemmt werden,
da moglichst innige Berihrung erzielt wird.

Oft wird es vorteilhaft sein, die beiden Grundildchen der Mineral-
platte mit Blattgold zu iiberziehen. Freilich bleibt es zweifelhaft,
ob sich dadurch der Uebergangswiderstand merklich verkleinern lafit.

Bei hoherer Temperatur schwindet der Kaolin, die Elektroden
und die Glimmerplatten dehnen sich aus, sodafl die Uebergangs-
widerstinde praktisch Null werden.

3. Fiir gepulverte Mineralien eignen sich Trége aus Kaolin,
Marquardtscher Masse oder einem anderen feuerbestindigen
schiechten Leiter von 10 mm Tiefe, 10 mm Breite und 20 mm Lange
und 3—5 mm Wandstirke. Man trachtet, die Elektroden durch das
Pulver moéglichst innig im Trog festzuklemmen. Es empfiehlt sich,
den Tiegel gehduft zu fiillen, da die Pulver bei der Erhitzung
schwinden. Bei einiger Uebung lafit sich das Anfiillen so ausfiihren,
da bei den Mefitemperaturen der Trog genau eben voll ist. Jeden-
falls mu8 man nach Beendigung der Messung die Gréfle des zu-
sammen gesinterten Pulvers ausmitteln, um die Berechnung mit einiger
Sicherheit machen zu koénnen. Freilich darf nicht vergessen werden,
dafl die Leitfahigkeit des Troges sich mit der Temperatur dndert.
Dieser Fehler 148t sich teilweise eliminieren,
indem man mit Beniitzung eines Pulvers
von bekannter Leitfihigkeit den Einflufi der
Leitfdhigkeit des Troges experimentell er-
mittelt?). , 1

Der Trog wird zweckmifiig durch
Glimmerplatten isoliert, die erst oberhalb
1100° merklich leitend werden (Fig. 38).

Der Einflu der Gefifiwinde wird Null,
wenn man das Versuchsgefdff aus Platin her-
stellt und als die eine Elektrode beniitzt. Nun

1) C. Doeiter, Ueber die Dissoziation der
Silikatschmelzen; Kais. Akad. d. Wissensch., Mathem.- )
naturw. Klasse 116 (1907). Fig. 38
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taucht aber eine andere, gewifi nicht geringere Schwierigkeit auf.
Wie sollte man die andere Elektrode gestalten, dal sie immer in
derselben Entfernung vom Gefidf gehalten wird und auf das Pulver
stets denselben Druck ausiiben kann?

H. v. Wartenberg!) konstruierte eine neue Kontaktvorrichtung.
In ein 25 mm langes, 12 mm weites durchsichtiges Quarzrohr wird
ein Messingstopfen eingekittet mit einer Wasserkiihlung und Gas-
einla. Von ihm hidngt angel6tet der aus Nickel gearbeitete Kristall-
halter herab. Kreuziérmig dazu ist eine gleiche Nickelgabel ein-
gehdngt, so dafl zwischen die mit Platin gefiitterten Balken beider
Gabeln der Kristall gebracht werden kann. Die untere Gabel tragt
Gewichte, so daB ein konstanter Druck auf den Kristall ausgeiibt
werden kann. Der Apparat la8t sich bequem in einen senkrecht
stehenden Pt-Rohrenofen unterbringen. Uebergangswiderstinde werden
sich jedoch auch hier nicht ganz vermeiden lassen.

Die Widerstandsmessung wird man wohl ausnahmslos mit Wheat-
ston’scher Briicke, Wechselstrom und Telephon ausfithren. Ueber

das Prinzip der Briickenschaltung gibt jedes Lehrbuch der Physik?)
Auskunft.

Bekanntlich unterscheidet man zwischen Elektronen- oder
metallischer und lonen- oder elektrolytischer Leitung,
je nachdem beim Durchgang eines elektrischen Stromes im Leiter
Polarisationsspannung auitritt oder nicht. Schickt man durch die Lo-
sung eines Elektrolyten, z. B. H, SO,, den Strom einer konstanten Strom-
quelle (Ladestrom), so bemerkt man, daff die Stromstarke eine Weile
abnimmt und erst nach einiger Zeit konstant bleibt. Man stellt sich
vor, dafl an der Kathode H-lonen, an der Anode SOy- bez. O-lonen
des Losungsmittels frei werden, wodurch ein galvanisches Element
von bestimmter Spannung (Polarisationsspannung) zustande kommt.

Was man urspriinglich nur fiir geloste Elektrolyte méglich hielt,
wurde aber unzweideutig auch an festen Salzen beobachtet. Viele
Mineralien gelten nach diesem Gesichtspunkt lingst als Salze; andere
aber zeigen ein ganz anderes elektrisches Verhalten, als man nach
ihrer chemischen Konstitution voraussagen zu kénnen glaubte.

Wegen dieser Tatsache empfiehlt es sich, mit jeder Leitfahigkeits-
messung zugleich die Untersuchung iiber die Natur der Leitung zu

1) H.v. Wartenberg, Physik. Zeitschr. 13, 1123 (1912).
2) F. Kohlrausch und F. Kohlrausch und L. Holborn, loc. cit.
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machen. Unsere Fig. 39 zeigt
eine Schaltung, nach der miihe-
los Gré8e und Art der Leitfahig-
keit unmittelbar nacheinander
untersucht werden kénnen.

Im Ofen O befindet sich
das zu untersuchende Mineral.
Die Elektroden sind in leiten-
der Verbindung mit den mit
Hg gefiillten Nipfen 2 und 2.
Von den Nipfen 1 und 1¢
fiihren Leitungen zur Briicke,
deren Schaltung aus der Figur :
ersichtlich ist’). H ist das Fig. 39
Telephon, J die Stromquelle des Wechselstroms: ein von ein oder
zwei Chromsiureelementen betriebenes Induktorium.

Von den Nipfen 3 und 3 fithren Leitungen iiber den Neben-
schluf N zum Galvanometer Ms. Aus der Akkumulatorenbatterie A
kann durch Schliefung des Stromschliissels S der durch das Ampere-
meter M, gemessene Ladestrom in das Mineral geschickt werden.
T ist das Thermoelement, dessen Strom am Amperemeter M;, das
vorteilhaft eine Celsius-Gradeinteilung tragt, abgelesen wird.

Bevor man an eine Widerstandsmessung schreitet, mufi die
Ofentemperatur so reguliert werden, dafi sie voraussichtlich wihrend
der Dauer der Messung konstant bleibt.

Um eine Widerstandsmessung auszufiihren, werden durch Draht-
biigel die Nipfe 2 und 2 mit 1 und 1’ verbunden, das Induktorium
‘erregt und an der Briicke in bekannter Weise die Einstellung be-
stimmt, bei der das Telephon zum Schweigen kommt oder ein Ton-
Minimum aufweist.

Um nicht Gefahr zu laufen, daB sich die Temperatur &ndert,
wird unmittelbar darauf die Messung der Polarisationsspannung vor-
genommen. Dazu werden die die Hg-Nipfe untereinander ver-
bindenden Drahtbiigel entfernt und durch SchlieBung des Strom-
schliissels S der Strom des Akkumulators A wihrend einer mit der
Uhr gemessenen Zeit — ein bis fiinf Minuten — durch das Mineral
geschickt. Je nachdem die Stromstirke des Ladestromes konstant

1) Ndhere Aufschliisse finden sich z. B.in F. Kohlrausch, Lehrb. d. Prakt.
Physik, 11. Aufl. (Leipzig 1910).
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bleibt oder nicht, 148t sich schon das Fehlen oder Stattfinden einer
elektrolytischen Dissoziation vermuten.

Ist die Ladung beendet, wird der Schliissel S geoffnet, rasch
die Néapfe 2 und 2 und 3 und 3’ verbunden und eine allfillige
Polarisationsspannung kann sich in dem hochempfindlichen, im
Nebenschlufl liegenden Spiegelgalvanometer M; ausgleichen.

Es sei darauf aufmerksam gemacht, dafl dieser Entladestrom
nicht unbedingt ein Polarisationsstrom sein mufi. Der Ladestrom
kann auch den thermischen Zustand des Minerals beeinflussen und
dadurch an den beiden Elektroden eine Potentialdifferenz hervor-
rufen, welche Erscheinung unter dem Namen Peltier-Effekt be-
kannt ist.

Ao

e

1|
£
Fig. 40

Zum Verstiandnis der Nebenschlui-Schaltung diene die Fig. 40.
W, sei ein homogener, stromdurchflossener Leiter (Kupferdraht),
E die Elektrizitatsquelle (ein galvanisches Element), A ein Strom-
messer. Zwischen irgend zwei Punkten des Leiters herrscht eine
Potentialdifferenz e, die von ihrer Entfernung oder — allgemeiner —
vom dazwischen liegenden Widerstand abhingig ist. Werden zwei
solche Punkte P; und P,, zwischen denen der bekannte Wider-
stand W liegt, durch eine zweite homogene Leitung W; verbunden,
so verteilt sich nach dem Kirchhoffschen Gesetz der Strom in
den beiden Stromwegen W und W, so, daB die Bedingungen er-
fillit sind:

Ilp=1+1 und i:ilz\;—/:\%l.
Daraus ergibt sich schlieBlich:
=iVt Wi,
o=1 "y .
a heifit Abzweigungsfaktor. Der Bruch wird besonders einfach,
W, W, W,

wenn fir W die Werte: - gewihlt werden.

9 99 999
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Eine sehr praktische Anordnung zeigt Fig. 41. Die beiden Pole
der Stromquelle — in unserem Fall das Mineral — werden durch
einen Stopsel-Rheostaten, der tunlichst kleine und grofie Widerstands-
spulen enthalten soll, geschlossen. Von der Klemme K des Rheostaten

\|w v\ |20
@ a5 w20
|2 v |50
Y2 \| |00
N7 v |200
\ |08 \| |300
XZ‘: \| 500
as v | {7000
' 1
|

Fig. 41

fiilhrt ein zweiter Leitungsdraht zu einer Klemme des Galvano-
meters M. An einen Stopsel des Rheostaten wird ein Stiick Draht
angelotet, der mit der zweiten Klemme des Galvanometers M; ver-
bunden wird.

Dieser Stopsel 148t sich rasch so einstecken, daBl zwischen ihm und
der Klemme K ein bekannter Widerstand (in der Fig. 0,3R) liegt.



III. Abschnitt.
Optische Untersuchungsmethoden.

In diesem Kapitel soll keine Uebersicht iiber alle in der Mine-
ralogie und Petrographie gebriuchlichen optischen Methoden ge-
geben werden, sondern es sollen vielmehr nur jene Methoden
herausgegriffen werden, welche besonders hiufig, weiters mit Auf-
wendung geringer Apparatur und in verhiltnismalig kiirzerer Zeit
angewendet werden kénnen. Es kommen da zunichst die in der
Petrographie iiblichen Methoden in Betracht, und da dieselben in
erster Linie von F. Becke erweitert und ausgebaut wurden,
so werden seine Methoden den meisten Raum in dieser kurzen Dar-
stellung einnehmen miissen. Diese Methoden sind in einer Reihe
von Publikationen niedergelegt, die an den entsprechenden Stellen
des Abschnittes erwihnt werden.

Es ist von diesen Publikationen in dem vorliegenden Abschnitt
in weitestem Umifange Gebrauch gemacht worden; weiter sind aber
auch die Aufzeichnungen benutzt worden, die sich Verfasser bei der
persénlichen Einfithrung in die optischen Untersuchungsmethoden
durch Herrn Prof. F. Becke, als seinen hochverehrten Lehrer, ge-
sammelt hat. Es gibt aus diesem Grunde der Abschnitt eine ge-
dringte Uebersicht iiber die in seinem Institut in Wien geiibten
optischen Methoden?).

Herrn Professor M. Stark verdankt der Verfasser gleichfalls
zahlreiche Anregungen, sowie eine Textfigur; hierfiir sei auch an
dieser Stelle warmstens gedankt.

Alle mikroskopischen Untersuchungen werden mit minera-
logischen Mikroskopen vorgenommen, das sind soiche, bei denen
unter dem Objekitisch eine Vorrichtung zur Erzeugung polarisierten
Lichtes und oberhalb des Objektives gleichfalls eine derartige Vor

1) Herrn Prof. F. Becke ist der Verfasser fiir die giitige Erlaubnis, die Reihe
seiner Publikationen weitgehend beniitzen zu diirfen, und namentlich fiir die liebens-
wiirdige Erteilung der Berechtigung, die Originalabbildungen zum Abdruck bringen
zu diirfen, zu grofSitem Danke verpflichtet.
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richtung angebracht ist. Und zwar sind beide derart gegeneinander
zu fixieren, dafl ihre Schwingungsrichtungen aufeinander senkrecht
stehen, wobei wir unter der Schwingungsrichtung jene Richtung ver-
stehen, in welcher das nach dem Durchgang durch die Polarisations-
vorrichtung polarisierte Licht schwingt. Die oberhalb des Objektivs an-
gebrachte Vorrichtung dient dazu, um die nach dem Austritt aus
einer doppeltbrechenden Kristallplatte in zwei aufeinander senkrechten
Ebenen schwingenden Strahlen, die infolgedessen nicht zur Inter-
ferenz gelangen konnen, auf dieselbe Schwingungsebene, ndmlich
die dieser Vorrichtung, zuriickzufithren und so die Beobachtung
von Interferenzerscheinungen zu erméglichen. Da auf diese Weise
erst die in dem Kiristall herrschenden optischen Verhiltnisse sicht-
bar gemacht und analysiert werden, wird diese obere Vorrichtung
»Analysator* genannt, wihrend die untere, die uns das polarisierte
Licht liefert, den Namen ,Polarisator erhalten hat.

Als Polarisator und Analysator verwendet man im Mikroskope
sogenannte Nicol'sche Prismen, welche aus zwei verkitteten Kalkspat-
prismen bestehen, die derart aus natiirlichen Kalkspatrhomboedern
geschnitten werden, da von den beiden durch Doppelbrechung ent-
stehenden Strahlen der eine, und zwar der ordentliche, durch Total-
reflexion an der Verkittungsfliche der beiden Prismen so abgelenkt
wird, daB er nicht das Objekt passiert und nicht in das Auge ge-
langt. Der auflerordentliche Strahl dagegen geht durch beide Teile
des Prismas durch; das polarisierte Licht besteht also aus den
auflerordentlichen Strahlen, die aus dem Nicol'schen Prisma aus-
treten.

Mit Hilfe eines derart ausgestatteten Mikroskopes und einiger
Nebenapparate lassen sich nun eine Reihe von Untersuchungen
durchfiihren, welche zur eindeutigen Bestimmung der zu unter-
suchenden Produkte fiihren.

Bei allen diesen Arbeiten kommt es darauf an, moglichst gute
quantitative Merkmale zu sammeln. Natiirlich handelt es sich nicht
um absolut quantitative Merkmale, — die zu erreichen ist unmog-
lich —, doch soll man besirebt sein, die Fehlergrenze zu ermitteln,
mit der die einzelnen Messungen behaftet sind. Keinesfalls darf
man sich mit Riicksicht darauf, daf eine absolut quantitative Arbeit
unmoglich ist, dazu verleiten lassen, nur qualitativ zu arbeiten.
Nur auf diese Weise wird das System ,reproduzierbar“, wie
F. E. Wright!) sagt.

1) F.E.Wright, Neues Jahrb. f. Min. usw.,ﬂBeil.-Bd. 35, 755 (1913).
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1. Kapitel.
A. Beobachtungen im parallelen polarisierten Licht.

Wenn wir von den Erscheinungen der Doppelbrechung absehen,
so wiren zunichst die Messung von Lingen, die Messung
von Winkeln, sowie die Ermittlung der Dicke eines Pripa-
rates in Betracht zu ziehen. Die Untersuchung wird entweder im
Diinnschliff des erhaltenen Produktes (etwa einer Schmelze) oder
aber im Pulverpriparat vorgenommen. Als Einbettungsiliissigkeit
fiir Pulverpridparate empfiehlt sich das Benzol mit einem Brechungs-
quotienten von 1,501 (ungefihr), welches sehr rasch verdunstet, so
daB man das urspriingliche Pulver wieder in trockenem Zustande
erhalt. Zudem ist das Benzol eine beim Gebrauche des Mikroskopes
ganz unentbehrliche Fliissigkeit, die sowohl bei der Bestimmung
des Brechungsquotienten wie auch bei der Bestimmung von spezi-
fischem Gewicht und weiter zum Reinigen der Metallteile des Mikro-
skopes in Betracht kommt, also eine Universalfliissigkeit darstellt.
Vor jeder Untersuchung muf man das Instrument, mit welchem man
arbeitet, einer Priiffung unterziehen, ob es jenen Anforderungen ent-
spricht und jene Voraussetzungen erfiillt, die man im Interesse des
genauen Arbeitens machen mufi; das Mikroskop muf justiert und
zentriert werden.

Justierung und Zentrierung des Mikroskopes.

Wenn alle Linsen des Mikroskopes entfernt sind, richtet man
es gegen die Sonne, um zu priiffen, ob die beiden Nikols gekreuzt
sind. Ist dies der Fall, so sieht man die Sonnenscheibe matthell
auf dunkiem Grund; ganz geringfiigige Abweichungen sind auf diese
Weise erkennbar. Sodann erprobt man an einem gerade aus-
loschenden Blittchen, ob die Fiden des Fadenkreuzes den Schwin-
gungsrichtungen der Nicols parallel gehen; bei einem Spaltblattchen
von Anhydrit beispielsweise mufi bei Dunkelstellung des Priparates
strenge Parallelstellung der Faden des Fadenkreuzes und der Spalt-
risse vorhanden sein.

Ebenso mufi bei jedesmaligem Objektivwechsel das Mikroskop
mit Hilfe der Zentrierschrauben zentriert werden; man bringt den
Punkt, um welchen sich bei der Tischdrehung das Praparat dreht,
der also in Ruhe bleibt, durch Verschiebung des Objektives mit
Hilfe der Zentrierschrauben in den Mittelpunkt des Fadenkreuzes.
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Man kann auch einen Punkt auf das Fadenkreuz einstellen und den
Mittelpunkt des Kreises, den dieser Punkt bei Drehung um 360°
beschreibt, in den Mittelpunkt des Fadenkreuzes einstellen.

Die Messung von Léangen

wird am zweckmaBigsten mit einem Mikrometerokular vorgenommen,
das man vorher eicht. Es wird auf den Objekttisch ein mit einer
feinen Teilung versehener Objekttrager aufgelegt (etwa ein Milli-
meter in hundert Teile), und dann fiir die verschiedenen Vergrofie-
rungen festgestellt, wieviel Teile des Mikrometerokulares etwa einem
Millimeter der Teilung auf dem Objekttrager entsprechen. Bei ver-
schiebbaren Schlittentischen ist der Betrag der Verschiebung meist
direkt in Millimetern ablesbar, gréfiere Dimensionen lassen sich
daher in Anndherung durch die Einstellung der Endpunkte der zu
messenden Strecke auf das Fadenkreuz ermitteln.

Messung der Dicke eines Praparates.

Die Messung der Dicke eines Priparates erfolgt derart, daB man
zunichst auf die Oberfliche des betreffenden Objektes, die sich
beispielsweise in einem Diinnschliffe immer durch die kleinen Staub-
oder auch Schmirgelkdrnchen erkennen 148t, einstellt, dann auf die
Unterseite des Objektes einstellt und nun den Betrag der Drehung
an der Mikrometerschraube, die zu diesem Zweck geteilt sein mu8,
abliest. Ist die Teilung bereits geeicht, so erhdlt man unmittelbar
den Betrag der Senkung, wenn nicht, wird die Eichung derart
durchgefiihrt, dal man auf einem Sphirometer die Dicke eines Deck-
glischens bestimmt und nun mit diesem Gliaschen von bekannter
Dicke die Skala eicht. Der so gefundene Wert mufi nun noch mit
dem Brechungsquotienten multipliziert werden; bei anisotropen
Mineralen wird der mittlere Brechungsquotient benutzt. Um den
toten Gang der Mikrometerschraube auszuschalten, miissen die Ein-
stellungen immer durch Drehung im selben Sinne erreicht werden;
auflerdem sollen verschiedene Gebiete der Schraube nacheinander
verwendet werden. Die Einstellung muf stets derart erfolgen, da8
man dabei das Fadenkreuz des Okulares scharf sieht, weil dadurch
eine verschieden starke Kriimmung der Augenlinse vermieden wird.
Die Beobachtung ist mit moglichst starkem Objektiv auszufiihren;
bei der Verwendung von Immersionssystemen ist das Produkt aus
scheinbarer Dicke und Brechungsquotient des Minerales durch den
Brechungsquotienten der Immersionsfliissigkeit zu dividieren.
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Die Messung von Winkeln

wird derart vorgenommen, dafi man, wenn es sich beispielsweise um
den Winkel zwischen zwei Kanten eines kleinen Kristidlichens handelt,
zundchst die eine Kante parallel dem einen Faden des Fadenkreuzes
im Okular stellt, diese Stellung am Nonius des Tisches abliest, so-
dann durch Drehung des Tisches die andere Kante diesem Faden
parallel einstellt und die dazu nétige Drehung durch abermaliges
Ablesen am Tischkreise erfihrt. Dieser so gemessene Winkel ent-
spricht dem Innenwinkel der beiden Flichen, wihrend man am
Goniometer den Auflenwinkel mifitt Hat man gut entwickelte
Kristallchen zur Verfiigung, so wird es sich als nétig erweisen, die
Winkel der auitretenden Kiristallflichen zu messen und so ein Be-
stimmungsmerkmal zu ermitteln.

Bevor wir zur Besprechung jener Methoden iibergehen, mit
Hilfe . derer wir die optischen Konstanten der zu untersuchenden
Produkte sowie ihre Zugehorigkeit zu den einzelnen Kristallsystemen
feststellen, wollen wir uns daran erinnern, wann die Erscheinungen
der Doppelbrechung an Mineralien auftreten und wie sich die-
selben duflern.

Es gibt im Mineralreiche in optischer Beziehung zwei grofie
Gruppen; die eine umfafit die optisch isotropen Karper, die
andere die optisch anisotropen. Zu den optisch isotropen
Substanzen gehéren zunichst alle gelartigen, amorphen Substanzen,
weiter aber auch die im reguldren System kristallisierenden Minerale,
welche gleichfalls fiir den Durchgang des Lichtes in allen Richtungen
gleiche Verhiltnisse darbieten. Diese Korper zeigen in keiner Rich-
tung eine Doppelbrechung des Lichtes; wenn man Platten von der-
artigen Mineralen auf; den Objekitisch bringt, durch Einschalten
der beiden Nicols mit aufeinander senkrecht stehenden Schwingungs-
richtungen Dunkelheit des Gesichtsfeldes erzeugt, so rufen diese
Kérper in keiner Stellung eine Aufhellung des Gesichtsfeldes hervor.

Dagegen zeigen die {Platten doppelbrechender Minerale,
wenn man sie bei gekreuzten Nicols auf den Objekttisch bringt, in
vier Stellungen eine Aufhellung des Gesichtsfeldes, wahrend in vier
Stellungen, die nach jemaliger Drehung um 90° erreicht werden,
wiederum Dunkelheit eintritt. Es gibt nimlich. in jeder doppel-
brechenden Platte zwei Richtungen, in welchen die beiden durch
Doppelbrechung entstehenden Strahlen schwingen, diese beiden
Schwingungsrichtungen stehen aufeinander senkrecht. Verlaufen nun
die Schwingungsrichtungen in der Platte parallel denen der beiden
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Nicols, so schwingt das aus dem Polarisator austretende Licht in der
Kristallplatte in derselben Ebene und wird, da die Schwingungs-
richtung des oberen Nicol'schen Prismas senkrecht dazu verlauft,
hier total vernichtet. Gehen jedoch die Schwingungsrichtungen nicht
parallel, so entstehen infolge der Doppelbrechung der Platte zwei
Strahlen, die mittels des Analysators zur Interferenz gebracht werden
und bei Beobachtung mit weilem Lichte eine Interferenzfarbe geben.

Interferenzfarben.

Je nach der Grole der Verzogerung, welche der eine Strahl
gegeniiber dem anderen erleidet, oder was das gleiche ist, je nach
dem Gangunterschied der beiden Strahlen ist die entstehende Inter-
ferenzfarbe eine andere. Die herrschenden Verhiltnisse lassen sich
am besten beobachten, wenn man einen Keil eines Minerals bei ge-
kreuzten Nicols derart auf den Objekttisch legt, dafl seine Schwingungs-
richtungen mit denen der Nicols 45° einschlieBen. An dem diinnen
Ende des Keils tritt ein schwarzgrauer Ton auf, der in der Richtung
gegen das dicke Ende in einen hellgrauen, weilen, dann gelben,
orangeroten, purpurroten Ton iibergeht. Auf diese farbigen Streifen,
die kontinuierlich ineinander iibergehen und die man als Farben
I. Ordnung bezeichnet, folgen der Reihe nach folgende Téne: blau,
griin, gelb, rot; diese Farben bezeichnet man als Farben II. Ord-
nung, auf sie folgen die Farben der Ill. und hoéheren Ordnungen,
die in der gleichen Reihenfolge auftreten, aber immer mehr an
Intensitdt abnehmen. Es ist wichtig und nicht schwer, die Farben
der einzelnen Ordnungen auseinanderzuhalten; so ist das Gelb
. Ordnung ein Briunlich-Orangegelb, das Gelb II. Ordnung ein
Zitronengelb, das Rot I. Ordnung ein dunkles Purpurrot, das Rot
II. Ordnung und der hoéheren Ordnungen bedeutend blasser, das
Griin 1. Ordnung ist ein blasseres Gelbgriin, das Griin Ill. Ordnung
ein sattes, leuchtendes Griin. Bei Beleuchtung mit einfarbigem Lichte
treten je nach der Wellenlinge des verwendeten Lichtes in wech-
selndem Abstande helle und dunkle Streifen auf; dadurch, da der
Gangunterschied fiir die einzelnen Farben des Spektrums an ver-
schiedenen Stellen die Grofie von Vielfachen der halben Wellenldnge
erreicht, wodurch dann abwechselnd Helligkeit oder Dunkelheit fiir
die einzelnen Farben zustandekommt, entstehen die soeben be-
sprochenen Mischfarben. Weil der Analysator nur entgegengesetzt
gerichtete Schwingungen zur Interferenz bringt, erhoht sich der im
Mineral entstehende Gangunterschied je um eine halbe Wellenlinge.
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Eine eingehende Darstellung und Erklirung des Zustandekommens
dieser Interferenzfarben findet sich bei F.Becke!); da die Hohe
der Interferenzfarbe einmal abhéngig ist von der jedem Mineral eigen-
tiimlichen Fahigkeit, die beiden Strahlen in bestimmtem Grade gegen-
einander zu verzogern, dann auch von der Dicke des Minerais und
schlieilich von der Richtung innerhalb des Kristalles, in welcher der
betreffende Durchschnitt gefiihrt ist, so lassen sich auf jeden dieser
drei Umstdnde durch die Beobachtung der Interferenzfarben Schliisse
ziehen, wenn die beiden anderen Faktoren bekannt sind.

Bestimmung der Ausloschungswinkel.

Wenn der Durchschnitt eines doppelbrechenden Minerales auf
dunkel eingestellt ist, gehen die Schwingungsrichtungen den Fiden
des Fadenkreuzes parallel.

Um diese ,Ausléschungsrichtungen* in einem Durchschnitte
genau zu fixieren, ist es nétig, eine Bezugsrichtung zu wihlen und
dann den Winkel zu messen, welchen die Schwingungsrichtungen
mit derselben einschlieBen. Als solche Bezugsrichtungen wihlt man
zweckmafig kristallographische Achsenrichtungen oder charakte-
ristische Umgrenzungselemente oder Spaltrichtungen. Wenn das
Mineral dunkel erscheint, wird die Stellung des Tisches abgelesen,
dann nach Ausschaltung des oberen Nicols das Priparat so lange
gedreht, bis die gewidhlte Bezugsrichtung in die eine Richtung des
Fadenkreuzes zu liegen kommt und wiederum am Nonius des
Tisches abgelesen. Sinn und Betrag der Drehung werden zweck-
méalig in eine Zeichnung eingetragen.

Bestimmung von o’ und ' (der rascheren und langsameren Welle).

Von den beiden Schwingungsrichtungen eines doppelbrechenden
Kristalldurchschnittes entspricht die eine dem rascheren, die andere
dem langsameren Strahl. Durch die Kombination des Mineral-
durchschnittes mit einer Platte, in der die Lage der Schwingungs-
richtungen (der rascheren und langsameren) bekannt ist, 148t sich
ermitteln, welche von den beiden Schwingungsrichtungen dem
rascheren, welche dem langsameren Strahl entspricht. Man bedient
sich dazu eines rechtwinkligen Gipsblittchens, dessen Schwingungs-
richtungen meist so gelegen sind, dafl der in der Lingsrichtung
schwingende Strahl der raschere ist, also dem kleineren Brechungs-

1) F. Becke, Denkschriften der kais. Akad. d. Wiss. in Wien 75, [, 60.
7
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quotienten e zugeordnet ist, wihrend fiir den senkrecht dazu
schwingenden Strahl der gréfiere Wert ; gilt. Dieses Gipsbléttchen,
das so dick ist, dafl gerade das Rot der l. Ordnung als Interferenz-
farbe auftritt, wird nun unter 45° zu den Richtungen des Faden-
kreuzes in den Tubus eingefiithrt; die Mineralplatte befindet sich
gleichfalls in der Stellung, daff ihre Schwingungsrichtungen mit den
Richtungen des Fadenkreuzes 45° einschliefen. Liegen nun die
Schwingungsrichtungen von Gipsblattchen und Mineraldurchschnitt
gleichsinnig iibereinander, so addieren sich die Gangunterschiede
und die Interferenzfarbe steigt, wihrend sie im anderen Falle sinkt.
Umgekehrt kann man aus dem Steigen der Interferenzfarben darauf
schlieBen, ob im Mineral die Schwingungsrichtungen in gleicher
Weise dem langsameren und rascheren Strahl entsprechen wie in
dem eingeschalteten Gipsblittchen.

Da aber im allgemeinen Falle der Durchschnitt des Minerals
ein schiefer sein wird, werden auch die beiden Schwingungsrich-
tungen des Minerals nicht den Hauptschwingungsrichtungen ent-
sprechen und diirfen daher nicht mit « und ; bezeichnet werden,
wie dies im orientierten Gipsblattchen geschieht; es werden vielmehr
die Zeichen «' und ;“ verwendet, um anzudeuten, dafl nur die Lage
der Schwingungsrichtungen des relativ langsameren und rascheren
Strahles bestimmt wurde. Die Buchstaben e, y werden zwar direkt
als Symbole fiir die Werte der Brechungsquotienten verwendet, im
ibertragenen Sinne kann man aber auch damit jene Richtungen
bezeichnen, fiir welche die betreffenden Werte gelten.

In der Additionsstellung steigen die Farben stets um eine ganze
Ordnung, beispielsweise vom Blau der Il. Ordnung zum Blau der
llI. Ordnung; die Farben der I. Ordnung gehen dabei in die der
Il. so iiber, da8 aus dem Grau das Blau der IL Ordnung, aus
dem Gelb der I. das Gelb der II. Ordnung wird. Bei Subtraktions-
stellung gehen die Farben der IIl. in die II. Ordnung, die der II. in
die der I iber; die derI. gehen aber nun wieder in die der I. Ord-
nung iber, aber derart, dal aus dem Grau ein Gelb I Ordnung
und umgekehrt entsteht, wihrend der weiflliche Farbenton unver-
dndert bleibt.

Da bei guten Diinnschliffen die meisten Gemengteile graue
bis weifle Farben der I. Ordnung zeigen, empfiehlt sich die An-
wendung eines Gipsbldttchens mit dem Rot der 1. Ordnung; fiir
diese Toéne erfolgt ein Umschlag zu blau bis blaugrin in der
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Additionsstellung, zu gelb bis gelblichwei in der Subtraktions-
stellung.

Falls infolge starker Eigenfarbe des Minerals oder eines zu
grofien Gangunterschiedes der Charakter der Farben nicht klar er-
kennbar wire, empfiehit es sich nach M. Stark!), einen Keil zur
Bestimmung zu verwenden. Die
Farbensiume am Rande des Mi-
neralkornes bewegen sich, falls
man einen Gipskeil in Additions-
stellung einschiebt, beim Ein-
schieben des Keils nach auflen,
dagegen in Subtraktionsstellung
nach innen zu.

In der Fig. 42 sind diese Ver-
hiltnisse dargestellt. (Nach M.
Stark, 1. ¢.) Liegen die gleich-
artigen  Schwingungsrichtungen
entgegengesetzt im Keil und im
Priparat, so erfolgt beim Ein-
schieben des Keils in der Rich- Fig. 42
tung des grofien Pfeiles ein Wan-
dern der Farbenstreifen am Rande in der Richtung der kleinen Pfeile
nach innen zu,

Bestimmung der Brechungsquotienten.

Es eriibrigt jetzt nur mehr, die Brechungsquotienten fiir die
beiden Schwingungsrichtungen in der Platte ziffernmiflig zu be-
stimmen. Mit Hilfe der Interferenzfiguren, die sich im konvergenten
Lichte beobachten lassen, ist man imstande, sich fiir die Bestimmung
der Brechungsquotienten eines Minerales jene Schnitte zu suchen,
welche die extremsten Werte ergeben. Darauf wird noch spéter
eingegangen werden; jetzt sollen nur die Methoden erdrtert werden,
die zur Ermittlung der Brechungsquotienten zur Verfiigung stehen.

Ist gentigend Material vorhanden, so kann der Brechungsquotient
durch die Minimalablenkung eines Lichtstrahles in einem Prisma mit
bekanntem brechenden Winkel bestimmt werden; oder aber es wird
der Grenzwinkel der Totalreflexion gegeniiber einem anderen Medium
mit Hilfe eines Totalreflektometers bestimmt. Beide Methoden er-

1) M. Stark, Tschermak’s Min.-Petr. Mitt. 27, 478 (1908).
7*
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fordern gréfiere Mengen von Material, naheres dariiber ist z. B. in
H. Rosenbuschu. E. A Wiilfing I, 1 oder in P. Groth, Physik.
Kristallographie zu finden. Fiir den Petrographen, wie fiir das
mineralsynthetische Arbeiten kommen jedoch diese Methoden wenig
in Betracht. Als einzig brauchbare Methode, die dazu bei nétiger
Vorsicht noch sehr zufriedenstellende Resultate liefert, erweist sich
die Methode nach F. Becke?) und J. L. C. Schroeder van der
Kolk?; an der Grenze zweier verschieden stark lichtbrechender
Medien lassen sich nach F. Becke folgende Erscheinungen beob-
achten: Infolge der Totalreflexion tritt bei etwas konvergenter Be-
leuchtung aus dem stirker lichtbrechenden Minerale ein dichter
gedrangtes Lichtbiischel. Es erfolgt auf der Seite des stirker licht-
brechenden Minerales eine Anhdufung der Strahlen. Bei hoher Ein-
stellung des Tubus scheint das der Strahlenanhiufung entsprechende
intensive Licht von den randlichen Teilen des stirker lichtbrechenden
Mediums zu kommen, bei tiefer Einstellung dagegen von den Grenz-
partien des schwicher lichtbrechenden Mediums. ,Die Erscheinung
ist also folgende: Bei mittlerer Einstellung erscheinen beide Durch-
schnitte gleich hell und die Grenzebene als eine haarscharfe Linie.
Hebt man den Tubus, so entwickelt sich neben der Grenze auf der
starker brechenden Seite eine helle Linie, welche sich bei weiterer
Hebung des Tubus von der Grenze zu entfernen scheint, sich ver-
breitet und schliellich verschwimmt. Senkt man den Tubus, so ent-
wickelt sich dieselbe Erscheinung auf der Seite des schwicher licht-
brechenden Minerales. Es wandert also beim Heben des Tubus
die ,Lichtlinie“ immer in das stirker lichtbrechende Medium.
Diese Methode ist in gleicher Weise brauchbar, wenn an zwei
aneinanderstofenden Mineralkérnern die relative Grofie der Brechungs-
quotienten bestimmt werden soll, wie ‘wenn bestimmt werden soll,
wie sich der Brechungsquotient eines Minerales zu dem der Ein-
bettungsfliissigkeit verhilt. Zur zahlenméafligen Bestimmung verfahrt
man so, dafl man Pulver des zu untersuchenden Minerales in ver-
schiedene Fliissigkeiten mit bekanntem Brechungsquotienten ein-
bettet und nun mit Hiife der Becke’schen Lichtlinie feststellt,
zwischen welche Fliissigkeiten das Mineral hinsichtlich seiner
Brechungsquotienten zu liegen kommt. Die anndhernde Gleichheit in
der Lichtbrechung &uflert sich durch das Auftreten von gelblichen

1) F. Becke, Sitzber. d. Wiener Akad. Math. nat. KI. 102, I, 358 (1893).

2) J.L.C.Schroedervan der Kolk, Kurze Anleitung zur mikroskopischen
Kristallbestimmung (Wiesbaden 1899).
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und bldulichen Sdumen an der Grenze des Minerals und der Fliissig-
keit. Sind die beiden Grenzen bestimmt, zwischen denen die
Brechungsquotienten liegen, so geht man zu zwei Fliissigkeiten
iiber, von denen die eine einen hoéheren, die andere einen niederen
Brechungsquotienten hat, als der gesuchte ist und die vollkommen
mischbar sind. Durch vorsichtiges Mischen der beiden Fliissig-
keiten 1afit sich dann eine Einbettungsfliissigkeit herstellen, in welcher
die Umrisse des Minerales vollig verschwinden.

Es ist, wie erwdhnt, zweckmaifBig, tiber eine Skala von Fliissig-
keiten zu verfiigen, welche fixe Brechungsquotienten besitzen, um
zunichst rasch die ungefihre Gré8e der Brechungsquotienten zu er-
mitteln. Als solche Fliissigkeiten lassen sich beispielsweise folgende

verwenden:
mit dem Brechungsquotienten

Glyzerin .. ........... 1,4540
Tetrachlorkohlenstoff . . . . . . 1,4560
Toluol (reinst) ... .. .... 1,4932
Xylol . . ... ... ... ... 1,4944
Benzol . ... .......... 1,5016
Anisol . . ... ... ... ... 1,5159
Benzonitril . . .. .. ... ... 1,5245
Nelkenél . . ... ........ 1,5289
Aethylenbromid . . .. .. ... 1,5350
Anisol. ... ........... 1,5469
Nitrobenzol . . . . ... .. .. 1,5484
Brombenzol . ... ..... .. 1,5578
Toluidin ortho . . . .. ... .. 1,5695
Anilin I ., .. ... ...... 1,5808
Zimtol . .. ........... 1,5887
Bromoform ., . . . ... ... .. 1,5932
Kassiaél . .. ... ....... 1,5999
Chinolin . .. ... .. ..... 1,6210
Bromanilin meta . . . .. .. .. 1,6231
Chlornaphthalin . . . . ... .. 1,6329
Azetylentetrabromid . . . . .. 1,6334
Monobromnaphthalin e« . . . . . 1,6579

Der Brechungsquotient der vielfach sich zersetzenden Fliissig-
keiten mufl von Zeit zu Zeit kontrolliert werden, weil er sich etwas
andern kann. Die Fliissigkeiten sind grofienteils nicht lichtbestandig
und daher entsprechend aufzubewahren; eine Reihe davon sind aufler-
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dem giftig. Ist mit Hilfe dieser Fliissigkeiten ungefihr ermittelt worden,
wie hoch der Brechungsquotient liegen wird, so stellt man sich eine
Mischiliissigkeit her, die beispielsweise aus folgenden Fliissigkeiten
zusammengesetzt werden kann:

Fiir den Bereich zwischen 1,360 und 1,5016 148t sich

Alkohol mit dem Brechungsquotienten . . . . . . 1,36
und Benzol mit dem Brechungsquotienten . . . .. . 1,5016,
fiir den Bereich zwischen 1,5016 und 1,6579 148t sich

Benzol mit dem Brechungsquotienten . .. . .. 1,5016

und Monobromnaphthalin mit dem Brechungsquotienten 1,65709,
fiir hohere Werte 148t sich

Benzol mit dem Brechungsquotienten . . .. .. 1,5016
und Methylenjodid mit dem Brechungsquotienten . . . 1,740
verwenden.

Der Brechungsquotient des Methylenjodids 148t sich durch Ein-
tragen von Schwefel in dasselbe erh6hen, eine noch stiarker licht-
brechende Fliissigkeit ist nach F. E. Wright!) eine Mischung von
Methylenjodid, Arsensulfid (niedergeschlagenes As,S;), Schwefel und
Zinnjodid; fiir diese Mischung gibt Wright Brechungsquotienten
zwischen 1,790 und 2,050 an. Noch hoéhere Brechungsquotienten
besitzen geschmolzene Mischungen von Schwefel und Selen; H. E.
Merwin und E. S. Larsen?) haben derartige Mischungen gepriift,
und haben Brechungsquotienten zwischen 1,978 und 2,716 fiir Lithium-
licht und 1,998 und 2,92 fiir Natriumlicht gefunden. Die Kormer
werden in die fliissige Schmelze getaucht, aber erst gepriift, wenn
die Schmelze zu einem Glas erstarrt ist. Die Messung erfolgt im
Lithiumlicht (Prismenmethode).

Zweckmafligerweise hilt man mehrere Zwischenglieder dieser
Mischungen vorritig, doch ist darauf Bedacht zu nehmen, daf8 diese
Mischungen infolge der verschieden grofien Fliichtigkeit ihrer Be-
standteile den Brechungsquotienten wechseln und immer erst nach-
gepriift werden miissen. Bei dieser Methode sind aus dem gleichen
Grunde eine Reihe von VorsichtsmaBregeln zu beobachten.

Die Beobachtung mufi zunichst ziemlich rasch geschehen, denn
die Mischung dndert den Brechungsquotienten; zu diesem Zwecke
bringt man das zu priifende Pulver auf den Objekttrager, halt dariiber
schrdg mit einer Kante aufgestellt das Deckglas, bringt aus dem gut

1) F.E.Wright, Neues Jahrb. f. Min., Beil.-Bd. 35, 767 (1913).
) H E.Merwin u. E.S. Larsen, Amer. Journ. of Soc. 34, 42 (1912).
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durchgeschiittelten Mischilaschchen mittels einer Tropfpipette einige
Tropfen auf den Objekttrager und 148t das Deckglas rasch fallen.
Dann stellt man am orientierten Korn fest, in welchem Verhiltnis
die Brechungsexponenten des Minerals und der Fliissigkeit zu-
einander stehen. Ist vollige Uebereinstimmung erreicht, so wird un-
mittelbar darauf der Brechungsquotient der Fliissigkeit ermittelt. Das
Mischflaschchen muf,, um Fehler moglichst zu vermeiden, einen ein-
geschliffenen Stopsel haben, der gleichzeitig als Pipette verwendet wird.

Ist fiir jede Priifung neues Pulver vorhanden, G
so gestaltet sich diese Prozedur einfacher, als wenn
etwa ein aus einem Schliffe isoliertes Kdrnchen D
untersucht wird. Dieses Kérnchen muf vor jeder
neuen Priifung sorgfaltigst gewaschen und abgetrock-
net werden. Mittels eines Schneidediamanten kann
man noch sehr kleine Kornchen aus dem Schliffe S
isolieren und daran Bestimmungen vornehmen.

Die Ermittiung des Brechungsquotienten der
Fliissigkeit erfolgt mit Hilfe eines Totalreflektometers; | I
Fig. 43 zeigt ein einfaches Modell im Durchschnitt.
Das Instrument besteht aus drei ineinander verschieb- L
baren Rohren, von denen die oberste zweifach abge- Fig. 43
schragt ist. Die zu priifende Fliissigkeit wird auf die Halbkugel k, die
aus stark lichtbrechendem Glase verfertigt ist, gebracht und dariiber ein
Deckglas gelegt. Wenn das Instrument mit der Lupe L so gegen
das Auge gehalten wird, daB durch die matte Glasscheibe G Licht
einfillt, so ist die Grenze des Kegels der Totalreflexion direkt auf
der Skala S abzulesen. Diese Skala ist geeicht, in einer beigegebenen
Tabelle sind die zu den einzelnen Skalenteilen gehdrigen Werte der
Brechungsquotienten verzeichnet. Es ist erforderlich, auch hier die
Mischfliissigkeit gut durchzuschiitteln, den Tropfen ohne Zeitver-
saumnis auf die Halbkugel K zu bringen und die Ablesung mdoglichst
rasch vorzunehmen. Um die Versuchsfehler moéglichst auszuschalten,
hilt man auch hier das Deckglas schrig mit einer Kante aufgelegt
iber die Halbkugel und 148t es nach dem Aufbringen der Fliissig-
keit rasch fallen. Dieses kleine Instrument leistet recht gute Dienste
und ist von dem Mechaniker Ivan Werlein in Paris nach Kon-
struktion von Bertrand hergestellt.

Auf dem gleichen Prinzip beruht ein etwas grofieres Modell
von R. Fuess in Berlin-Steglitz, das in Fig. 44 abgebildet ist. Die
Fliissigkeit wird hier auf die horizontale Oberfliche der Halbkugel
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gebracht, bedeckt und nun entweder
bei Beleuchtung von oben her, oder
bei Beleuchtung von der Seite durch
den Spalt m beobachtet. Auf der
Skala S, die hier direkt mit den
Werten der Brechungsquetienten ver-
sehen ist, ist die Grenze des Total-
reflexionskegels abzulesen.

Auf diesen beiden Instrumenten
kénnen auch Mineralplatten direkt
gepriift werden, wenn das Material
insolcher Menge zur Verfiigung steht.

Die Zeisswerke in Jena bauen ein Spezialinstrument zur Be-
stimmung der Brechungsquotienten von Fliissigkeiten, welches Werte
auf die dritte Dezimale genau liefert und mit einer Vorrichtung zur
Eliminierung der Dispersionserscheinungen sowie einer Heizvorrichtung
zur Erzielung verschiedener Temperaturen versehen ist. Die Fliissig-
keit wird hier zwischen zwei keilf6rmige, tibereinander gelegte Prismen
in paralleler Schicht eingebracht und durch einen seitlichen Hebel
die Grenze der Totalreflexion in ein Fadenkreuz eingestellt; der
seitliche Hebel ist an einer Skala bewegbar, auf der direkt die
Brechungsquotienten ablesbar sind. (Vgl. die aus einem Katalog der
Zeisswerke entnommene Fig. 45.) '

\
|
{

Fig. 44

Handelt es sich darum, in einem Diinnschliff die Lichtbrechung
eines Kornchens zu bestimmen, das man nicht isolieren kann und
das auflerdem an keiner Stelle hinsichtiich der Lichtbrechung mit
einem Minerale bekannter Lichtbrechung verglichen werden kann,
so kann man anndhernd einen Wert durch die Bestimmung der
scheinbaren Dicke und durch Vergleich mit der scheinbaren Dicke
eines Minerales mit bekanntem Brechungsquotienten ermitteln, unter
der Voraussetzung, dafi in dem Schliff die verglichenen Kérner gleich
dick sind. Da namlich die wirkliche Dicke gleich ist der schein-
baren Dicke mal dem Brechungsquotienten, so sind die scheinbaren
Dicken zweier Minerale umgekehrt proportional den zugehdrigen
Brechungsquotienten. Es gilt also die Beziehung: '

dll - dl2 51009111
wenn d’; und dy’ die scheinbaren Dicken und n; und ny die Brechungs-

quotienten der beiden Minerale sind. Der eine Brechungsquotient
148t sich demnach berechnen.
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Fig. 45
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Bei der Betrachtung von Pulverprdparaten liafit sich, wenn die
Einbettungsfliissigkeit so gewihlt wird, daf ihr Brechungsquotient
mit einem Gemengteil iibereinstimmt, sehr leicht und rasch iiber-
priifen, ob das Prdparat homogen ist oder nicht, da dann alle von
dem ersten Gemengteil verschiedenen Kérner in der Fliissigkeit deut-
liche Umrisse zeigen.

Messung der Doppelbrechung.

Ohne hier auf die Frage einzugehen, welche Schnitte zur Messung
des Grades der Doppelbrechung im Hinblick auf die diagnostische
Bedeutung dieser Gréfle zu verwenden sein werden, soll hier kurz
eine Methode besprochen werden, welche die Differenz zweier
Brechungsquotienten zu bestimmen erlaubt: es ist dies die Bestimmung
der Grole der Doppelbrechung mit Hilfe des Babinet'schen Kom-
pensators. Dieser Kompensator besteht aus zwei entgegengesetzt
orientierten, iibereinander gelegten Keilen und einem Fadenkreuz,
die mit Hilfe einer Mikrometerschraube gegeneinander verschoben
werden konnen. Der Kompensator wird unter 45° zu den Rich-
tungen des Fadenkreuzes aufgesetzt, der Tubusanalysator entfernt
und ein Aufsatzanalysator gekreuzt aufgesetzt. Der Mineraldurch-
schnitt wird unter dem auf Ruhelage eingestellten Kompensator (das
Fadenkreuz und der schwarze Kompensationsstreifen decken sich
genau) so eingeschoben, dafl seine Schwingungsrichtungen unter 45°
zu den Richtungen des Fadenkreuzes verlaufen. Dadurch tritt eine
Verschiebung des schwarzen Kompensationsstreifens ein; die Groéfle
der Verschiebung kann ermittelt werden, indem durch die Mikrometer-
schraube der Kompensationsstreifen wiederum mit dem Fadenkreuz
zur Deckung gebracht werden kann. Eine Verschiebung des Kompen-
sationsstreifens mufl deshalb erfolgen, weil das eingeschobene doppel-
brechende Plattchen gewissermafien jenen Keil, mit welchem es
gleichsinnig orientiert ist, verstdarkt, so dafl jetzt der Kompensations-
streifen nicht mehr an jener Stelle auftritt, an welcher beide Keile
gleich stark sind, sondern sich gegen eine stirkere Stelle des ent-
gegengesetzt orientierten Keiles verschiebt. Statt die Verschiebung /
des Kompensationsstreifens aus der Ruhelage zu messen, empfiehit
es sich, die Verschiebung in zwei um 90° verschiedenen Stellungen
des Minerals zu messen. Dadurch erhilt man den doppelten Be-
trag 2/. Es ist notig, um den toten Gang der Schraube auszu-
schalten, die beiden Einstellungen durch Drehen der Schraube im
gleichen Sinne zu erreichen.
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Eine Messung von 2/ wire demnach folgendermafien durch-
zufiihren: Mineral und Kompensator miissen sich in der 450-Stellung
befinden. Nun stellt man den Kompensationsstreifen auf die Mitte
des Fadenkreuzes ein. Man erreicht dies beispielsweise durch Drehen
der Mikrometerschraube im Uhrzeigersinne. Nun verwendet man
nicht diese Einstellung, um den Stand der Trommel der Mikrometer-
schraube abzulesen, sondern dreht im Uhrzeigersinne ein Stiickchen
weiter, dreht dann entgegengesetzt dem Uhrzeigersinne zuriick, bis
der Kompensationsstreifen wieder in die Mitte des Fadenkreuzes
kommt. Nunmehr liest man ab, bringt den Mineraldurchschnitt in
die um 90° verwendete Stellung und kann jetzt die Verschiebung 2/
des Kompensationsstreifens durch Drehen der Mikrometerschraube
entgegengesetzt dem Sinne des Uhrzeigers messen, indem der Kom-
pensationsstreifen jetzt durch diese Drehung in die Mitte des Faden-
kreuzes gebracht werden kann. Diese Einstellung liest man wieder ab,
die Differenz zwischen den beiden letzten Ablesungen gibt direkt
die Grofle 2/, ausgedriickt in Schraubenumdrehungen. Nun dreht
man wieder im gleichen Sinne (entgegen dem Uhrzeiger) weiter,
dreht dann wieder im Uhrzeigersinne zuriick, bis der Streifen im
Fadenkreuz steht, liest ab, verdreht den Mineraldurchschnitt um
909, dreht im Uhrzeigersinne, bis der Streifen im Fadenkreuz steht,
liest ab, dreht weiter, dreht wieder zuriick, liest ab, verdreht das
Mineral usw. Derartige Messungen der Grofie 2/ miissen mindestens
zehn ausgefiihrt werden, der Mittelwert wird dann notiert.

Weiter ist die Dicke d der Platte zu bestimmen. Wie dies zu
geschehen hat, ist schon erértert worden; die Dicke wird nicht an
dem Mineralkorn gemessen, das zur Doppelbrechungsmessung diente,
sondern man bestimmt sie zweckmifiig an mehreren in der Um-
gebung gelegenen Mineralkérnern mit moglichst schwacher Licht-
brechung. Die Vorsichtsmafiregeln seien hier wiederholt: es ist ein
moglichst starkes Objektiv oder Immersionssystem zu verwenden.
Die Einstellung auf Ober- und Unterseite mufi immer so erfolgen,
dal man dabei gleichzeitig das Fadenkreuz scharf sieht, um eine ver-
schieden starke Kriimmung der Augenlinse moéglichst zu vermeiden.
Kommt ein Immersionssystem in Anwendung, so ist das Produkt:
Hohe der Tubusverschiebung mal Brechungsquotient des Minerals
noch durch den Brechungsquotienten der Immersionsfliissigkeit zu
dividieren, um den wahren Wert der Dicke zu erhalten; die Mikro-
meterschraube ist an verschiedenen Stellen zu beniitzen.
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Aufler diesen beiden Groflen / und d miissen wir aber auch
noch eine Grofle kennen, welche fiir jeden Apparat konstant bleibt
und die wir (nach F. Becke) mit C bezeichnen wollen. Die Be-
deutung dieser Konstanten ist in der zitierten Arbeit von Prof.
F.Becke!') eingehend dargelegt; sie wird gefunden, wenn man in
einer Lichtsorte von bekannter Wellenlidnge die Distanz zweier dunkler
Streifen mifit. Diese Distanz ausgedriickt in Umdrehungen der
Mikrometerschraube sei 0. Wenn die Wellenlinge des verwendeten

Lichtes 2 ist, so gibt —;— die Grofle der Konstanten C.

Da 1 der Gangunterschied ist, welcher 0 Umdrehungen der
Mikrometerschraube entspricht, ist die Gréfie C jener Gangunter-
schied, welcher einer Umdrehung der Mikrometerschraube entspricht.

Der Gangunterschied im Mineral ist nun gegeben durch (y —e)d,
und gleich dem Produkte aus der Konstanten C und der Anzahl
der Umdrehungen /. Nach der Gleichung

(y—w)d=!{.C
o {[.C .
1468t sich also poe= finden.

Die Methode, die zur Messung der Dispersion der Doppel-
brechung von F. Becke (l. c. 62) angegeben wird, moége im Bedarfs-
falle in der Originalarbeit eingesehen werden.

Eine Methode, welche zu anniahernden Werten fithrt, die aber
haufig fiir die Unterscheidung dhnlicher Minerale von groiem Werte
sind, ist die Methode Michel-Lévy's?); man mufl hierzu die
Dicke des Priparates kennen und mufl die Interferenzfarbe des
Minerales aufsuchen, welche der maximalen Doppelbrechung ent-
spricht. In einem Koordinatensystem sind auf der Ordinate die
Dicken, auf der Abszisse die Gangunterschiede und die zuge-
horigen Interferenzfarben aufgetragen. Vom Schnittpunkt der Ko-
ordinatenachsen aus durchziehen schrige Linien das Koordinaten-
feld, von denen jede einem bestimmten Werte der Doppelbrechung
entspricht und jene Gangunterschiede miteinander verbindet, welche
fiir die verschiedenen Dicken diesem Doppelbrechungsvermégen ent-
sprechen. Man sucht also auf der Ordinatenachse die Schliffdicke,
auf der Abszissenachse die Interferenzfarbe, die schrige Linie, die
durch den Schnittpunkt von Ordinate und Abszisse geht, ist dem

'} F. Becke, Denkschr. d. Wiener Akad. 75, I, 5 (1913).
2) A.Michel-Lévy, Minéraux des roches (1888), 64.
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gesuchten Wert der Doppelbrechung zugeordnet. Dadurch, daB diese
schragen Linien in ihrem weiteren Verlaufe direkt zu Rubriken hin-
fiihren, in denen aufler dem Werte fiir die Differenz der Brechungs-
quotienten die in Betracht kommenden Minerale aufgefithrt sind,
wird die Brauchbarkeit bedeutend erhéht. Derartige Tabellen finden
sich z. B.in Rosenbusch-Wiilfing, Mikrosk. Physiographie, ], 1,
Tafel I1I, sowie inE.Weinschenk, Die gesteinsbildenden Mineralien,
Tabellen.

Beobachtung von Absorptionsunterschieden.

Gewisse Minerale zeigen auffilligen Wechsel der Farbe, wenn
man sie in verschiedener Richtung betrachtet. Bei der mikro-
skopischen Priifung duflert sich das darin, da ohne oberen Nicol
beim Drehen des Tisches das Priparat seine Farbe wechselt. Um
diese Erscheinung exakt beschreiben zu kénnen, miissen wir wissen,
in welcher Ebene das aus dem Polarisator austretende Licht schwingt.
Da bei Dunkelstellung die Schwingungsrichtungen des Polarisators
und Analysators aufeinander senkrecht stehen, ist die Kenntnis der
Schwingungsrichtung des Analysators gleichbedeutend; nur 148t sich
der Analysator leichter entfernen und wieder einsetzen. Man nimmt
also den Analysator aus dem Tubus und blickt durch ihn auf eine
mattgldnzende, reflektierende Fliche. Metallglinzende Flachen diirfen
nicht verwendet werden. In einer Stellung erscheint die Fliche am
hellsten; in dieser Stellung wird die Schwingungsrichtung des Nicols
durch die auf der Einfallsebene senkrechte Gerade angezeigt. Man
setzt nun den Nicol wieder ein und konstatiert, dafl beispielsweise
die Schwingungsebene des Analysators von vorn nach riickwirts
verlaufe, demnach die Schwingungsebene des Polarisators von rechts
nach links.

Nunmehr bringen wir die beiden Schwingungsrichtungen, die
wir vorher mit ¢ und ¥ nach den angegebenen Methoden bezeichnet
haben (hiufig wird hier die Methode Stark’s anzuwenden sein),
in die Schwingungsrichtung des Polarisators und notieren die auf-
tretenden Farbentone, aufilerdem den Grad der Absorption.

Die Eigenschaft der Minerale, derart verschiedene Absorption
in verschiedenen Richtungen zu zeigen, wird als ,Pleochroismus*
bezeichnet.
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2. Kapitel

B. Beobachtungen und Messungen im konvergenten
polarisierten Licht.

(Konoskopische Untersuchung.)

Aufier der Betrachtungsweise im parallelen polarisierten Lichte
steht uns noch die Beobachtung im konvergenten Lichte zur
Verfiigung. Das konvergente Licht wird dadurch erzeugt, dafi iiber
dem Polarisator unter dem Priparat eine starke Konvexlinse ein-
geschaltet wird und daB man gleichzeitig zu starker Vergréferung
itbergeht. Das Licht, welches nunmehr die Platte durchsetzt, besteht
aus einer Reihe von Strahlenbiindeln, welche in ihrer Gesamtheit
Kegelmintel bilden. Jedes derartige Strahlenbiindel vereinigt sich
in der hinteren Brennebene, und bei Betrachtung dieser hinteren
Brennebene durch den Analysator beobachten wir die sogenannten
Interferenzbilder. Diese Interferenzbilder sind der Ausdruck der fiir
die verschiedenen Richtungen im Kristall herrschenden optischen
Verhiltnisse; wir sehen nicht mehr den Mineraldurchschnitt selbst,
sondern erkennen nebeneinander in der hinteren Brennebene aus
den Interferenzerscheinungen, die an einem jeden einzelnen Punkte
der Brennebene zu beobachten sind, ob die diesem Punkte ent-
sprechenden Strahlen im Kristall ausgeldscht oder doppelt gebrochen
werden, ob die Doppelbrechung in dieser Richtung gréfier oder
kleiner ist als in einer anderen Richtung, wie sich die Doppel-
brechung mit der Richtung andert und wie die Ausléschungs-
richtungen im Kristall fiir die verschiedenen Richtungen gelegen sind.
Es ersetzt also diese Beobachtungsweise in gewissem Grade eine
unendliche Anzahl von Beobachtungen der Platte im parallelen
polarisierten Licht, bei denen jedesmal die Platte in eine andere
Stellung gebracht werden miiite, entsprechend den verschieden schrig
geneigten Strahlenbiindeln des konvergenten Lichtes. Einen zu
Beobachtungen im konvergenten Licht geeigneten Apparat nennen
wir ein Konoskop; das Mikroskop 148t sich leicht mit Hilfe der
oben genannten Handgriffe zu einem (Mikro-) Konoskop um-
gestaiten.

Die Beobachtung der Interferenzbilder erfolgt entweder ohne
Okular direkt oder aber mit Hilfe einer im Tubus verschiebbar an-
gebrachten Lupe, der Bertrand’schen Linse und dem zugehorigen
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Okular. Diese Bertrand’sche Lupe wirkt in Verbindung mit dem
Okular als Hilfsmikroskop vergrofiernd, allerdings sind die Bilder oft
weniger scharf. Im ersteren Falle setzt man an Stelle des Okulars.
eine mit kleiner Oeffnung versehene Blende auf den Tubus, wo-
durch die Interferenzbilder schirfer erscheinen. AuBerordentlich
brauchbar ist das sogenannte Czapskiokular, welches eine Iris-
blende besitzt, mit Hilfe derer man aus einem Schliff noch sehr
kleine Kérnchen von ihrer Umgebung abblenden kann, so dafi die
Interferenzerscheinungen rein zur Geltung kommen und die stérenden
Einfliisse der nebenliegenden Substanzen ausgeschaltet werden.

Bevor wir zur Besprechung der bei dieser Betrachtungsweise-
auftretenden Erscheinungen iibergehen, wollen wir uns daran erinnern,
dafl bei den dem trigonalen, tetragonalen und hexago-
nalen System angehdrigen Kiristallen nur eine Richtung beobachtet
wird, in der einfache Brechung des Lichtes statifindet; es ist dies
die Richtung der optischen Achse. Schriag zu dieser Richtung, die
fiir alle Farben und alle Temperaturen mit der kristallographischen
Hauptachse zusammenfillt, findet Doppelbrechung statt, es wird ein
Lichtstrahl in zwei zerlegt, von denen der eine immer in einer Ebene,
die durch die Fortpflanzungsrichtung des Strahles und die optische
Achse gegeben ist und Hauptschnitt genannt wird, senkrecht zur
Fortpflanzungsrichtung schwingt, wihrend der andere senkrecht zu
jener Ebene schwingt. Der erstere Strahl ist der auflerordentliche,
der letztere der ordentliche. Im Schnitt parallel der optischen Achse-
ist der Unterschied der Brechungsquotienten des auflerordentlichen
und des ordentlichen Strahles (¢, ®) am grofiten.

Bei zweiachsigen Kristallen beobachtet man zwei Richtungen,
welche der optischen Achse der einachsigen Kristalle analog sind
und in denen keine Doppelbrechung auftritt. (Von den merk-
wiirdigen Erscheinungen der inneren und &dufieren konischen
Refraktion wollen wir hier absehen.) Diese Richtungen sind da-
durch zu erkennen, dafl im parallelen Lichte ein Schnitt senkrecht
dazu immer dunkel bleibt, ebenso wie ein Schnitt senkrecht zur
optischen Achse eines einachsigen Kiristalls. Diese beiden Richtungen
bezeichnet man als optische Achsen, die Ebene, die durch sie ge-
legt wird, ist die optische Achsenebene; die Halbierende des spitzen
Winkels der optischen Achsen nennt man erste Mittellinie, die
Halbierende des stumpfen Winkels zweite Mittellinie. Die Senkrechte
auf diese beiden Richtungen ist die optische Normale, alle drei
Richtungen bezeichnet man als Hauptschwingungsrichtungen, und
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zwar ergeben sich fiir die Richtungen der ersten und zweiten
Mittellinie die beiden extremen Werte der Brechungsquotienten,
zwischen denen die fiir die anderen Richtungen des Minerals geltenden
Brechungsquotienten schwanken. In der Richtung der optischen
Normalen, senkrecht zur Achsenebene, sowie in den Richtungen der
optischen Achsen ergibt sich ein mittlerer Wert g.

Es ist von Wichtigkeit, die Lage dieser bevorzugten Richtungen
gegeniiber bestimmten Richtungen im Kristall zu kennen; wir miissen
die ,optische Orientierung* des Minerals ermitteln. Dadurch,
dafl wir nun beispielsweise die Richtung der ersten Mittellinie oder
der optischen Achsen mit Hilfe der Interferenzbilder zu erkennen
vermogen, ist diese Aufgabe 16sbar. Gleichzeitig gewinnen wir aber
durch die Beobachtung der Interferenzerscheinungen eine Fiille von
Unterscheidungsmerkmalen.

Fiir das Verstindnis der Interferenzerscheinungen im konver-
genten Licht empfiehlt es sich, eine Betrachtungsweise anzuwenden,
die Prof. F. Becke eingefithrt hat und welche die Erscheinungen
auBlerordentlich leicht und iiberzeugend erklart.

Denkt man sich auf einer aus einem Kristall geschnittenen Kugel
auf jedem Punkt der Oberfliche die Ausldschungsrichtungen fiir die
beiden Strahlen, die durch Doppelbrechung entstehen und den
Kristall vom Mittelpunkt aus zur Oberfliche durchsetzen, ein-
getragen und fihrt dies fiir bestimmte Winkelabstinde durch, so
erhdlt man ein Kurvensystem, das die optischen Verhiltnisse fiir
al]le Richtungen in dem Kiristall zu iiberblicken erlaubt. Diese Kurven
wurden als Skiodromen bezeichnet.

Die Skiodromen.

Fir einen einachsigen Kristall haben die Skiodromen den in
Fig. 46 dargestellten Verlauf. Die Figur stellt die Projektion einer
mit Skiodromen fiir Winkelabstinde von 15¢ versehenen Kugel
normal zur optischen Achse dar. Die eine Ausldschungsrichtung
verlauft im Hauptschnitt, die andere senkrecht darauf; die Aus-
l16schungsrichtungen der auflerordentlichen Strahlen wollen wir nach
Prof. F. Becke als Meridianskiodromen bezeichnen, die Aus-
l6schungsrichtungen fiir den ordentlichen Strahl als Aequatorial-
skiodromen.

Bei zweiachsigen Kiristallen haben die Skiodromen nicht mehr
Kreisform, sondern es sind Kugelellipsen, wie die Fig. 47 zeigt. Diese
Figur ist die Projektion senkrecht zur ersten Mittellinie eines zwei-
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achsigen Kiristalls mit einem Achsenwinkel von 60° Auch hier kann
man jene Ellipsen, welche die beiden optischen Achsen in der Figur
ganz einschlieBen, als Aequatorialskiodromen bezeichnen; sie um-
ziehen den spitzen Winkel der optischen Achsen. Die darauf senk-

P
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Fig. 46 Fig. 47

rechten Ellipsen umschlieBen den stumpfen Winkel der optischen
Achsen und stellen in diesem Falle die Meridianskiodromen dar.
Man erhilt diese zwei Systeme von Kugelellipsen durch Anwendung
der Konstruktion von A. Fresnel; man legt durch die Richtung,
fiir welche die Schwingungsrichtung bestimmt werden soll, und die
beiden optischen Achsen je eine Ebene. Die Halbierungslinien
der Winkel dieser beiden Groflkreise sind die Ausléschungs-
richtungen.

Die Interferenzbilder sind nun an der Hand dieser Skiodromen-
projektionen leicht abzuleiten.

Interferenzbilder einachsiger Kristalle.
a) Senkrecht zur optischen Achse.

Denkt man sich iiber die Projektion Fig. 46 ein rechtwinkeliges
Netz gelegt, dessen Richtungen den Schwingungsrichtungen der
beiden Nicols entsprechen, so kann man ohne weiteres jene
Stellen auffinden, in denen die Schwingungsrichtungen im Mineral
mit denen der Nicols iibereinstimmen. An diesen Stellen muf8 Dunkel-
heit herrschen; sind die Nicols so gestellt, wie die aufierhalb der
Projektion gezeichneten parallelen Linien, die mit P und A bezeichnet
sind, angeben, so muf ein schwarzes Kreuz auitreten, dessen Aeste

8

Dittler, Mineralsynthetisches Praktikum
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von vorn nach riickwérts und von rechts nach links verlaufen. In
den dazwischen liegenden Quadranten muff Helligkeit herrschen; da
nun die Doppelbrechung zunimmt, je mehr wir uns von der Richtung
der Hauptachse und gleichzeitig der optischen Achse entfernen und
da weiter der Weg bei zunehmender Neigung der Strahlen gegen
die Achse immer lianger wird, miissen auf den den verschieden schrag
zur optischen Achse verlaufenden Richtungen entsprechenden Punkten
des Interferenzbildes die Farben von innen nach aufien steigen. Da
weiter alle Hauptschnitte einander gleichwertig sind, miissen an allen
Punkten, welche gleich stark gegen die optische Achse geneigten
Strahlen entsprechen, die gleichen Erscheinungen auftreten; bei Ver-
wendung von einfarbigem Lichte werden helle und schwarze kon-
zentrische Ringe um den Mittelpunkt des Kreuzes verlaufen. Bei
Anwendung von weiflem Lichte werden wir genau die gleichen
Interferenzfarben erhalten miissen wie in einem Keile bei Beob-
achtung im parallelen Lichte; es mufl sich beispielsweise das Rot der
l. Ordnung in einem Kreise rings um die optiseche Achse zeigen,
ebenso alle anderen Interferenzfarben. Wir erhalten so konzentrische
Farbenringe, welche von einem schwarzen Kreuz durchsetzt sind.
Die Weite der Ringe hidngt von zwei Umstinden ab; einmal ist sie
von der Dicke der Platte abhingig — je dicker die Platte ist, bei
desto geringerer Neigung wird der Gangunterschied von 12 erreicht
werden —, zweitens von dem Doppelbrechungsvermégen, welches
einen gleichsinnigen Einfluf hervorruft.

Drehen wir die Skiodromenprojektion unter unserem Nicolgitter,
so sehen wir, dal in allen Stellungen die gleichen Erscheinungen
wiederkehren miissen. Derartige Interferenzfigurer sind in jedem
Lehrbuch der Mineralogie abgebildet.

b) Schief zur optischen Achse.

Fig. 48 zeigt die Projektion des Skiodromenmodells eines ein-
achsigen Kristalles auf eine Ebene schief zur optischen Achse; wir
konnen daran die Verhiltnisse iiberblicken, die in einem schief zur
optischen Achse gefithrten Schnitt eines einachsigen Kristalles auf-
treten miissen. Bei geringer Schiefe verschiebt sich das nunmehr
exzentrische schwarze Kreuz bei Drehung des Tisches derart, daf
die Arme des Kreuzes sich parallel und auch parallel den Nicol-
hauptschnitten bleiben. Ist jedoch der Schnitt mehr gegen die optische
Achse geneigt, so ist kein Kreuz mehr zu beobachten, sondern nur
mehr eine schwarze Barre oder Isogyre (nach F. Becke).



INTERFERENZBILDER EINACHSIGER KRISTALLE 115

Kennzeichnend fiir diese Isogyre, die beim Drehen des Tisches ihre
Lage wechselt, ist das, dafi sie 1. einem Nicolhauptschnitt parallel
geht, 2. gestreckt gerade verlduft und das Gesichtsfeld symme-
trisch halbiert, sofern man die Isogyre so einstellt, daf sie durch
den Mittelpunkt des Gesichtsfeldes lduft. Man wird also, falls kein
Kreuz, sondern nur ein schwarzer Balken zu beobachten ist, zunichst
die zentrale Lage des Balkens einzustellen suchen und priifen, ob
die oben angefiihrten zwei Bedingungen erfiillt sind. Beim Drehen

p

Fig. 48 Fig. 49

des Tisches wandert, wie erwdhnt,§der schwarze Balken und kriimmt
sich in schiefen Schnitten ganz betrichtlich; er scheint hin- und
herzupendeln.

An diesem schwarzen Balken sind die beiden Enden verschieden;
bei der Drehung des Tisches wandert das eine Ende im gleichen
Sinne mit, verhilt sich ,homodrom*, das andere Ende wandert
entgegengesetzt der Drehung des Tisches, verhiit sich ,antidrom*.
Das homodrome Ende der Isogyre ist der optischen Achse zu-
gekehrt.

c) Parallel zur optischen Achse.

Fig. 49 stellt den Verlauf der Skiodromen eines einachsigen
Kristalls parallel der optischen Achse dar. Man erkennt ohne weiteres,
daB fiir den Fall, als die Schwingungsrichtungen der beiden Nicols
so verlaufen, wie die aufierhalb der Figur gezeichneten Linien an-
geben, ein schwarzes Kreuz mit ungemein verwaschenen Balken
auftreten mufl. Beim Drehen des Tisches 16st sich das breite Kreuz

8*
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rasch in zwei Hyperbeln auf, welche grau sind und sehr rasch an
Intensitat verlieren, wenn der Tisch weitergedreht wird. In der
Diagonalstellung sind isochromatische Kurven zu beobachten, und
zwar in zwei Quadranten mit von innen nach auflen sinkender Inter-
ferenzfarbe, in zwei mit steigender. Die Achsenrichtung verlduft
durch die beiden Quadranten mit sinkenden Farben. Bei diesen
Erscheinungen spielt vielfach elliptisch polarisiertes Licht eine Rolle,
namentlich in den Randpartien.

Die Achsenrichtung 148t sich weiters auch so ermitteln, da8
man den Tisch um weniges nach beiden Seiten dreht; die Enden
des der Achse entsprechenden Balkens verhalten sich beim Ueber-
gang des Kreuzes zu den Hyperbeln homodrom.

Interferenzbilder zweiachsiger: Kristalle.
a) Senkrecht zur ersten Mittellinie.

In Fig. 47 ist der Verlauf der Skiodromen bei einem senkrecht
zur ersten Mittellinie geschnittenen Kristalle dargestellt. Legt man
sich wiederum ein Nicolgitter dariiber, wie es randlich durch die
Liniensysteme P und A markiert ist, so ist zu erkennen, dafi ein
ziemlich breiter, verwaschener Balken von oben nach unten, sowie
ein schmailerer, schirfer begrenzter Balken von links nach rechts
verlaufen mufl; ersterer ist der Mittelbalken, letzterer der Achsen-
balken. Die Farbenerscheinungen sind hier etwas komplizierter.
Es treten zunichst (in der Regel) einige farbige Ringe auf, welche
je eine optische Achse umschlieen, die folgenden Ringe umziehen
dann lemniskatenférmig beide optischen Achsen; die Interferenzfarben
steigen von innen nach auflen.

Dreht man das Priaparat und die Skiodromenprojektion um 459,
so lost sich, wie aus der Figur ersichtlich ist, das Kreuz in zwei
Hyperbeln auf, die durch die Orle der optischen Achsen verlaufen.
Die farbigen Ringsysteme bleiben erhalten, in der Mitte des Gesichts-
feldes herrscht jetzt Helligkeit. Die beiden Enden der Hyperbel-Aeste,
welche dem Achsenbalken entsprechen, verhalten sich homodrom.

b) Senkrecht zur zweiten Mittellinie.

Die Schnitte unterscheiden sich von den zuerst genannten da-
durch, daf die Achsenpole meist nicht mehr im Gesichtsfelde liegen,
daBl der Mittelbalken des schwarzen Kreuzes sehr stark verwaschen ist,
daf das schwarze Kreuz sich rascher 6ffnet. Den Verlauf der Skio-
dromen zeigt Fig. 50.
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Fig. 50

c) Parallel der Achsenebene.

In gleicher Weise wie bei den einachsigen Kristallen tritt hier
ein stark verwaschenes Kreuz auf; die Skiodromenprojektion ist der
entsprechenden der einachsigen Kristalle sehr dhnlich. Dieses Kreuz
16st sich gleichfalls in zwei Hyperbel-Aeste auf; die homodromen Enden
der Hyperbel-Aeste zeigen die Lage jenes Kreuzbalkens an, der der
ersten Mittellinie entspricht. Diese Richtung liegt in gleicher Weise
wie bei den einachsigen Kristallen in der Diagonalstellung in jenen
beiden Quadranten, welche sinkende Farben zeigen.

d) Normal zur optischen Achse.

Schnitte normal zur optischen Achse zeigen, wie man leicht
aus den Skiodromen ableiten kann, einen einzigen, schirfer be-
grenzten Balken, der bei Drehung des Tisches stets im Gesichts-
feld verbleibt. Der Achsenort ist bei stirker doppelbrechenden oder
dickeren Platten von farbigen Ringen umgeben; die Richtung der
Achsenebene ist durch die Isogyre gegeben, wenn diese gerade ge-
streckt und parallel einem Nicolhauptschnitt eingestellt wird. Beide
Enden derselben sind antidrom, die Isogyre ist bei einer Drehung
um 3600 viermal gerade gestreckt und dann einem Nicolhauptschnitt
parallel, in den vier Zwischenstellungen ist sie gekriimmt, und zwar
ist ihre konvexe Seite der ersten Mittellinie zugewandt. Je mehr
sich der Wert fiir 2V dem Betrag von 90° nihert, desto flacher
wird die Kriimmung der Hyperbel. Im Grenzfalle ist die Isogyre
vollig gerade gestreckt in der Diagonalstellung.
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e) Normal zur Achsenebene.

Diese Kategorie von Schnitten liefert, wie aus den Skiodromen
ersichtlich, dieselbe Erscheinung wie schiefe Schnitte eines ein-
achsigen Kiristalls, jedoch geht die Isogyre nur dann gestreckt und
einem Nicolhauptschnitt parallel durch die Mitte des Gesichtsfeldes,
wenn der Schnitt sehr genau senkrecht zur optischen Achsenebene
gefiihrt ist. Das antidrome Ende pendelt etwas stirker hin und her
als bei den einachsigen Kristallen.

Die Schnitte senkrecht zu den Hauptschnitten, die durch die
optische Normale und erste oder zweite Mittellinie bestimmt sind,
liefern stark verwaschene, breite Balken, aus denen man nur bei
grofer Uebung Details zu entnehmen vermag.

fy Schiefe Schnitte.

Von der groBten Wichtigkeit sind schiefe Schnitte, da sie weit-
aus haufiger zu beobachten sind als jene bevorzugten Schnittlagen,
die bis jetzt besprochen wurden. Nun hat F. Becke schon
vor lingerer Zeit auf ein ausgezeichnetes diagnostisches Merkmal in
der Lage der Isogyren dieser Schnitte aufmerksam gemacht, das
leider anscheinend noch zu wenig beachtet wird und daher hier naher
ausgefiihrt werden soll. Der giitigen Erlaubnis des Herrn Prof.

=0 <45 =45 >45 P=90

Fig. 51
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F. Becke verdanke ich zudem noch die Originalabbildung, zu der
ich der diesbeziiglichen Mitteilung!) wdrtlich folgendes entnehme:

»In der Horizontalreihe I liegt die optische Achsenebene noch
innerhalb des ersten Drittels des Gesichtsfeldradius. In der Reihe II
ist die Achsenebene und die Achse von der Mitte des Gesichtsfeldes
weiter gegen den Rand verschoben. In der Reihe III liegt die Achse
schon auferhalb des Gesichtsfeldes und die Achsenebene schneidet
knapp noch den &uflersten Rand davon. In der ersten Vertikal-
kolumne (¢ =00) ist die Trasse der Achsenebene parallel dem
einen, in der fiinften (p=90°) parallel dem zweiten Nicolhaupt-
schnitt. In beiden Fiéllen hat man eine gerade Isogyre parallel
zum Nicolhauptschnitt, sie geht aber nicht durch das Zentrum des
Gesichtsfeldes.

Die {ibrigen Bilder (¢ < 459, ¢ =459 ¢>459 zeigen die Folge
von Verdnderungen, die am Interferenzbild bei Drehung des Objekt-
tisches im Uhrzeigersinne zu beobachten sind.

Bei ¢ > 450 passiert die Isogyre, die nicht gerade gestreckt,
sondern etwas gekriimmt ist, das Mittelfeld des Gesichtsfeldes; die
zentrale Isogyre bildet mit dem Nicolhauptschnitt
einen Winkel. Dies ist die fiir zweiachsige Kristalle charakteri-
stische Erscheinung, die bei einachsigen Kristallen nicht zustande
kommen kann.*

Es sei hier daran erinnert, da§ bei einachsigen Kristallen stets
die zentrale Isogyre, (die durch den Mittelpunkt des Gesichtsfeldes
verlaufende Isogyre), einem Nicolhauptschnitt parallel ist.

Dieses verschiedene Verhalten schiefer Schnitte einachsiger und
zweiachsiger Kristalle ermoglicht also stets eine Unterscheidung, auch
wenn nur wenige und nicht besonders orientierte Schnitte vorliegen.

Dispersionserscheinungen.

Die optischen Achsen, sowie die Hauptschwingungsrichtungen
miissen nicht in allen Faillen fiir alle Teile des Spektrums die gleiche
Richtung innerhalb des Kristalles einnehmen. Wohl mufi dies bei
einachsigen Kristallen der Fall sein, dagegen sind bei den zwei-
achsigen Kiristallen die einzelnen Kiristallsysteme durch verschiedene
Dispersionserscheinungen unterschieden. Aus Symmetriegriinden
miissen im rhombischen Systeme die drei Hauptschwingungsrich-
tungen fiir alle Farben mit den kristallographischen Achsen zu-

1) F. Becke, Tschermak's Min.-Petr. Mitt. 27, 177 (1908).

™~
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sammenfallen; dagegen ist die GroéBe des Achsenwinkels und im
Zusammenhang damit der Wert der Brechungsquotienten fiir ver-
schiedene Farben verschieden. Es sind also die Interferenzbilder
rhombischer Kristalle immer disymmetrisch.

Die Dispersionserscheinungen bei Betrachtung im weilen Lichte
werden nun so anzugeben sein, dafl die Grofie des Achsenwinkels
fiir rotes und blaues Licht miteinander zu vergleichen ist; in der
Diagonalstellung treten bei Mineralien mit starkerer Dispersion statt
der schwarzen Hyperbeln an den Orten der optischen Achsen bunt
gesdumte Hyperbeln auf. Nach der Farbenverteilung wird nun an-
gegeben: Dispersion der Achsen um die Mittellinie y beispielsweise
o>v, was heiflen soll, dafi der Achsenwinkel fiir rotes Licht gréfer
ist als fiir blaues Licht. Erkenntlich ist dieser Fall daran, dafl im
konkaven Teil der Hyperbel ein blauer Saum auftreten miifite, weil
hier die Achse fiir das rote Licht austritt, also fiir das rote Licht
Dunkelheit herrscht, wihrend auf der konvexen Seite, gegen den
Ort der Mittellinie zu, ein roter Saum auftreten miifite. Die Dis-
persion beider Achsen muf natiirlich gleich sein.

Beim monoklinen System mufl lediglich eine der Haupt-
schwingungsrichtungen mit der kristallographischen b -Achse iiber-
einanderfallen. Das hat zur Folge, daB die Interferenzbilder nur
monosymmetrisch oder auch dimetrisch sein miissen. Die Dispersion
um die Achsen kann verschieden sein, weil jetzt auch Mittellinien-
dispersion auftritt. Diese Dispersion der Mittellinien hat wiederum
zur Folge, dafl Schnitte, welche parallel den Mittellinien gefiihrt
sind, Dispersion der Ausloschungsschiefe zeigen konnen, fiir ver-
schiedene Farben also verschiedene Ausléschungsschiefen ergeben,
wie das beispielsweise haufig bei Augiten und Hornblenden zu
beobachten ist. Es mufi also hier die Dispersion fiir jede Achse
separat bestimmt werden und auflerdem wire festzustellen, ob das
Achsenbild nach der Achsenebene oder nach dem Mittelbalken sym-
metrisch oder ob es dimetrisch ist; im ersten Falle sprechen wir
von geneigter Dispersion, im zweiten Falle von horizontaler- Dis-
persion, im dritten von gekreuzter Dispersion. ’

Im triklinen Systeme ist die Lage der optischen Achsen und der
Hauptschwingungsrichtungen fiir die verschiedenen Farben an keinerlei
kristallographische Symmetrie gebunden, es tritt Achsendispersion wie
Mittelliniendispersion auf, die Dispersion beider Achsen kann ver-
schieden sein, das Interferenzbild im weilen Licht ist asymmetrisch.
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Auswahl der Schnitte fiir die Bestimmung der Brechungs-
quotienten.

Es wird in den meisten Fillen die Ermittlung der extremen
Werte fiir die Brechungsquotienten angestrebt werden. Schnitte,
welche die beiden extremen Werte, also ¢ und o bei einachsigen,
« und y bei zweiachsigen Mineralen fiir ihre beiden Schwingungs-
richtungen zeigen sollen, miissen die hochsten Interferenzfarben haben
und parallel der optischen Achse bei einachsigen, parallel der Achsen-
ebene bei zweiachsigen Kiristallen gefiihrt sein. Die Lage des
Schnittes wird stets durch die Beobachtung des Interferenzbildes zu
iiberpriifen sein, bevor die Bestimmung fiir jede der beiden
Schwingungsrichtungen durchgefiithrt wird. Derartige Schnitte sind
gleichzeitig die fiir die Bestimmung der Doppelbrechung (¢ — w, y — «)
geeigneten. Fiir die Ermittlung des mittleren Brechungsquotienten
sind Schnitte senkrecht zur ersten oder zweiten Mittellinie heran-
zuziehen, ebenso zur Bestimmung der Doppelbrechung 3 —e« oder

7—8.
Bestimmung des optischen Charakters.

Bei einachsigen wie bei zweiachsigen Kristallen lassen sich
zwei Typen von Kiristallen unterscheiden, die wir mit Hilfe der bei
der Betrachtung der Skiodromen eingefiihrten Begriffe auseinander-
halten wollen. Wir haben Meridian- und Aequatorialskiodromen
unterschieden, die den Ausléschungsrichtungen der auBerordentlichen
und ordentlichen Strahlen bei einachsigen Kristallen entsprachen;
es konnen nun die Meridianskiodromen die Ausléschungsrichtungen
der rascheren Strahlen mit den kleineren Brechungsquotienten vor-
stellen oder aber die der langsameren Strahlen mit den gréfieren
Brechungsquotienten. Im ersteren Falle wiirde also fiir einachsige
Kristalle die Beziehung gelten <, im letzteren Falle ¢ >®, wenn
¢ und o die Brechungsquotienten des auflerordentlichen und des
ordentlichen Strahles vorstellen. Da wir den kleinsten Brechungs-
quotienten mit o, den gréfiten Brechungsquotienten mit y bezeichnen
wollen, kénnen wir kurz sagen: in ersterem Falle sind die Meridian-
skiodromen die «-Skiodromen, im zweiten Falle die y- Skiodromen.
Wir sprechen von optisch-negativen und optisch-positiven
Kristallen.. Genau das gleiche gilt fiir die zweiachsigen Kiristalle
beziiglich der Skiodromen im Schnitt senkrecht zur ersten Mittel-
linie, so daff wir allgemein sagen konnen:
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Bei negativen Kiristallen sind die Meridianskiodromen die «o-
Skiodromen,

bei positiven Kristallen sind die Meridianskiodromen die ;-
Skiodromen.

Bei einachsigen Kristallen entspricht das Vorzeichen der Meridian-
skiodromen dem Brechungsquotienten fiir die Richtung der optischen
Achse, bei zweiachsigen dem fiir die Richtung der ersten Mittellinie.

Es ist nun mit Hilfe eines Gipsblittchens mit dem Rot der
I. Ordnung oder eines Gipskeiles festzustellen, ob ein Kristall optisch
positiv oder negativ ist. Wir wollen dies fiir die verschiedenen
moglichen Schnitte gesondert besprechen.

Einachsige Kristalle.

Schnitt senkrecht zur optischen Achse. Die Be-
trachtung der Skiodromenprojektion ergibt, daB, wenn ein negativer
Kristall vorliegt, die Schwingungsrichtungen im linken hinteren und
rechten vorderen Quadranten mit den Schwingungen unseres schon
bekannten Gipsblittchens iibereinstimmt, falls wir dasselbe so ein-
schalten, dafl seine Schwingungsrichtung « von links hinten nach
rechts vorne verlduft. Diese Stellung des Gipsblittchens (Gipskeiles)
wollen wir nach F. Becke als Regelstellung bezeichnen.
Die Folge dieser Uebereinstimmung ist die, dafi in diesen beiden
Quadranten die Farben um eine ganze Ordnung steigen miissen;
es wird das schwarze Kreuz mit dem Rot der 1. Ordnung erscheinen,
an Stelle des Grau tritt Blau II. Ordnung, des Gelb I. Ordnung Gelb
IIl. Ordnung, das Rot I. Ordnung wird in ein Rot II. Ordnung ver-
wandelt. Von Wichtigkeit ist das Auftreten intensiver blauer Flecken
(Blau II. Ordnung) im innersten Winkel des roten Kreuzes. In den
beiden anderen Quadranten sind dagegen die Schwingungsrichtungen
in der Platte und dem Gipsblittchen entgegengesetzt gerichtet, es
tritt ein Fallen der Interferenzfarben um eine Ordnung ein. An
Stelle des Grau tritt nun Gelb der I. Ordnung auf, darauf folgt ein
weiler Ton, dann weiter nach auBlen Grau; an Stelle des Rot der
I. Ordnung entsteht ein schwarzer Ring. Im weiteren Verlauf treten
von diesem schwarzen Ring an nach aufien zu die Interferenzfarben
in gewohnlicher Anordnung auf. Wichtig ist das Erscheinen von
Gelb I. Ordnung im Winkel des Kreuzes.

Bei positiven Kristallen herrscht in dem rechten hinteren und
linken vorderen Quadranten Uebereinstimmung der Schwingungs-
richtungen, es ist also jetzt in diesen beiden Quadranten ein Steigen
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der Farben wahrzunehmen, wihrend nun fiir den linken hinteren
und rechten vorderen das Fallen der Farben eintritt. Da sich das
Steigen der Farben durch das Auftreten eines blauen Tones, das
Fallen durch das Auftreten eines gelben Tones im Winkel des roten
Kreuzes zu erkennen gibt, gilt als Schema fiir diese Bestimmung
bei Einschaltung des Gipsblittchens in Regelstellung:

(—) links hinten, rechts vorn — Steigen der Farben, blauer Ton,
rechts hinten, links vorn — Fallen der Farben, gelber Ton,
(+) rechts hinten, links vorn — Steigen der Farben, blauer Ton,
links hinten, rechts vorn — Fallen der Farben, gelber Ton.

Lafit sich das Fallen und Steigen der Farben nicht feststellen,
sei es, dafl die Ringe zu eng aufeinanderfolgen, oder daB infolge
von Absorption die Farben undeutlich sind, so bedient man sich
eines Gipskeiles von derselben Orientierung wie das Gipsblitichen
sie besitzt (e« Lingsrichtung), ebenfalls in Regelstellung. In den
beiden Quadranten, in denen die Schwingungsrichtungen iiberein-
stimmen, wandern beim Einschieben des Keiles die farbigen Ringe
zum Zentrum des Kreuzes, weil ja die Farben steigen. In den beiden
anderen Quadranten wandern dagegen die Ringe nach aufien, wenn
wir von der Verinderung innerhalb des ersten Ringes bis zum Rot
der I Ordnung absehen. Wir hitten also folgendes Schema auf-
zustellen (ftir die Regelstellung des Gipskeiles):

(—) links hinten, rechts vorn — Wandern der Ringe zum Zentrum,
rechts hinten, links vorn — Wandern der Ringe vom Zentrum,
(+) rechts hinten, links vorn — Wandern der Ringe zum Zentrum,
links hinten, rechts vorn — Wandern der Ringe vom Zentrum.

Schnitt schief zur optischen Achse. Wir wollen die
Isogyre so einstellen, daf sie von vorn nach riickwirts verlauft und
da das homodrome Ende riickwirts liegt; dann entspricht der Teil
rechts von der Isogyre dem rechten vorderen Quadranten, der Teil
links dem linken vorderen Quadranten, es muf} also die Interferenzfarbe
bei negativen Kristallen rechts steigen, bei positiven Kristallen links
steigen. Wir hatten fiir diese Stellung der Isogyre und Regelstellung
des Gipsblittchens das Schema:

(—) rechts von der Isogyre — Steigen der Interferenzfarben,
links von der Isogyre — Fallen der Interferenzfarben,

(+) links von der Isogyre — Steigen der Interferenzfarben,
rechts von der Isogyre — Fallen der Interferenzfarben.
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Schnitt parallel der optischen Achse. In diesem Falle
ist zundchst festzustellen, in welcher Richtung die optische Achse
im Prdparat verlduft. Es ist dies entweder daran zu erkennen, daff
von den beiden Balken des Kreuzes, welches sich bei Drehung des
Tisches zu zwei Hyperbeln auflost, sich der der Achsenrichtung ent-
sprechende Balken homodrom verhilt, oder ist die Achsenrichtung
durch Beobachtung der Interferenzfarben in der Diagonalstellung zu
erkennen; sie geht durch die beiden Quadranten mit fallenden
Farben. Wenn diese Richtung so eingestellt wird, daB sie von links
hinten nach rechts vorn verlduft, so steigt bei negativen Kristallen
bei Beobachtung im parallelen Licht und bei Einschaltung des Gips-
blattchens in Regelstellung die Interferenzfarbe, bei positiven Kristallen
fallt sie. Man geht, um dies zu beobachten, nachdem die Richtung
der Achse ermittelt und in die angegebene Richtung gebracht wurde,
zur Beobachtung im parallelen Lichte iber. Fiir die angegebenen
Stellungen des Priparates und des Gipsblittchens ergibt sich also
das Schema:

(—) Steigen der Interferenzfarbe (im parallelen Lichte),

(+) Fallen der Interferenzfarbe (im parallelen Lichte).

Zweiachsige Kristalle.

Schnitt senkrecht zur ersten Mittellinie. Da bei
diesen Interferenzbildern die farbigen Ringe um jede optische Achse
angeordnet sind und zumeist erst Ringe mit hoéheren Farben den
Ort der Mittellinie und beide Achsen lemniskateniérmig umschlieBen,
ist das Augenmerk zunichst auf die Ringe um die beiden Achsen
zu lenken. Im Prinzip gilt hier genau das gleiche Schema; wie die
Betrachtung der Skiodromenprojektion lehrt, stimmen auch hier im
linken hinteren und rechten vorderen Quadranten die Schwingungs-
richtungen negativer Kristalle mit denen des Gipsblattchens in Regel-
stellung iiberein. Es wird also ein Steigen der Farben in diesen
Quadranten eintreten, das namentlich in dem Bereich zwischen dem
Achsenbalken und dem ersten farbigen Ring gut zu beobachten sein
wird. Auch hier wird sich das Steigen der Farben in dem Auf-
treten des Blau der Il Ordnung an Stelle des Grau I. Ordnung
duBlern, wéahrend in den beiden anderen Quadranten ein gelber Ton
an die Stelle des Grau der I. Ordnung tritt und an Stelle des Halb-
ringes mit dem Rot der 1. Ordnung nunmehr ein schwarzer Ring
auftritt. Fiir diese Art von Schnitten 148t sich also genau das gleiche
Schema aufstellen, wie fiir einachsige Kristalle, nur treten die Farben
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blofl in diinnen Platten im Winkel des schwarzen Kreuzes auf, sonst
sind sie rings um den Achsenort zu beobachten:

(—) links hinten, rechts vorn — Steigen der Interferenzfarben,
rechts hinten, links vorn — Fallen der Interferenzfarben,

(+) rechts hinten, links vorn — Steigen der Interferenzfarben,
links hinten, rechts vorn — Fallen der Interferenzfarben.

Ist die Farbenanderung in der Stellung nicht zu erkennen, in
der das schwarze Kreuz geschlossen erscheint, dann kann man auch
in der Diagonalstellung die Beobachtung vornehmen, und zwar
wollen wir die Verhiltnisse fiir jene Diagonalstellung in Betracht
ziehen, in der die Richtung der Achsenebene (die Verbindung der
Hyperbelscheitel) von links hinten nach rechts vorn verlauft. Wenn
wir die Skiodromenprojektion zu Rate ziehen, sehen wir, dafl bei
positiven Kristallen in dieser Stellung die Schwingungsrichtungen in
der Mitte des Gesichtsfeldes (ohne Riicksicht auf die Quadranten-
teilung), mit den Schwingungsrichtungen des Gipsblittchens in Regel-
stellung iibereinstimmen. Es muf also ein Steigen der in der Mitte
des Gesichtsfeldes anftretenden Interferenzfarbe zu beobachten sein.
Bei negativen Kristallen muf§ umgekehrt Fallen der Farben eintreten.
Es gilt also fiir die angegebene Steliung des Priparates das Schema:

(+) Steigen der Interferenzfarbe in der Mitte des Gesichtsfeldes;
(—) Fallen der Interferenzfarbe in der Mitte des Gesichtsfeldes.

Bei starken Dispersions- oder Absorptionserscheinungen, bei sehr
starker Doppelbrechung oder gréflerer Dicke des Pridparates ist ein
Farbenunterschied haufig schwer festzustellen. In diesen Fillen kann
man sich wiederum eines Gipskeiles bedienen. Wir wollen den
Gipskeil in Regelstellung einschieben und die Richtung der Achsen-
ebene in jene Diagonalstellung bringen, in der dieselbe von links
hinten nach rechts vorne verlduft. Wir ersehen aus der Skiodromen-
projektion, dafl in dieser Stellung bei positiven Kristallen Ueberein-
stimmung der Schwingungsrichtungen im Priparat und Gipskeil
fir denjenigen Teil des Gesichtsfeldes herrscht, der zwischen den
beiden Hyperbelscheiteln, den Orten der optischen Achsen, liegt.
Demnach werden daselbst beim Einschieben des Gipskeiles die
Farben allmahlich steigen, d. h. die in diesem Teile des Gesichts-
feldes liegenden Teile der dufleren Ringe wandern nach innen gegen
die Achsen zu, die Ringe um die Achse werden enger und wandern
zur Achse, die lemniskatenférmigen Ringsysteme schniiren sich starker
ein, schlieBlich trennt sich ein solches lemniskatenformiges Band, der
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rechte und linke Teil bildet je einen geschlossenen Halbring, der sich
bei weiterem Einschieben des Keiles naher zur Achse bewegt.

Bei negativen Kristallen ist gerade das Entgegengesetzte wahr-
zunehmen; die Halbringe um die Achsen werden beim Einschieben des
Keiles weiter, wandern von den Achsen weg, schliellich vereinigen
sie sich zu einer Linie und diese wandert dann noch mehr nach
aufilen. Infolge der sukzessiven Vermehrung des Gangunterschiedes
verschieben sich die Orte gleichen Gangunterschiedes stetig in der an-
gegebenen Weise. Wir hitten als Schema fiir diese Erscheinungen
bei Einhaltung der angefiihrten Stellung der Achsenebene und Regel-
stellung des Gipskeiles im QGesichtsfelde zwischen den Achsenpolen:

(—) Wandern der Ringe von den Achsen,
(+) Wandern der Ringe zu den Achsen
zu verzeichnen.

Schnitt senkrecht zur zweiten Mittellinie. Fiir diese
Kategorie von Schnitten gilt das gleiche, nur wird es schwer sein,
den Ort der optischen Achse noch im Gesichtsfelde zu beobachten,
dadurch wird die Beobachtung der Verinderungen innerhalb der
intensiven Farben der niederen Ordnungen oft unmdglich. Ein
sicheres Urteil iiber den optischen Charakter des Minerales kann
man nur dann erlangen, wenn man mit Sicherheit die Gréfle des
Achsenwinkels kennt.

Schnittsenkrecht zuroptischen Achse. Diese Schnitte
geben, wie F. Becke gezeigt hat, stets eine eindeutige Aus-
kunft {iber den optischen Charakter eines Minerales und sind daher
fir diesen Zweck die brauchbarsten. Wenn die Isogyre in einem
solchen Schnitt gerade gestreckt und parallel einem Nicolhauptschnitt
verlduft, gibt sie die Richtung der Achsenebene an. Man hat nun
derart um 45° zu drehen, dafl die Richtung der Achsenebene von
links hinten nach rechts vorne verlauft und das Gipsblittchen in
Regelstellung einzuschalten. Dann stimmen innerhalb der Hyperbel-
kriimmung die Schwingungsrichtungen fiir einen negativen Kristall
mit denen des Gipsblatichens iiberein, wie sich aus der Skiodromen-
projektion ergibt, wahrend aufierhalb der Hohlung der Hyperbel die
Schwingungsrichtungen entgegengesetzt verlaufen. Es werden also
in dem von der konkaven Seite der Hyperbel umschlossenen Teile
die Interferenzfarben in diesem Falle steigen, auf der konvexen Seite
der Hyperbel fallen. Fiir positive Kristalle kehrt sich das Verhalten
um, so daf wir das Schema fiir die angegebenen Stellungen zu
verzeichnen hitten:
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(=) Steigen der Interferenzfarbe in dem von der Hyperbel um-
schlossenen Felde,

(4+) Fallen der Interferenzfarbe in dem von der Hyperbel umschlos-
senen Felde.

Wenn der Achsenwinkel sich dem Werte 2V =900 .ndhert, ist
die Entscheidung {iber den Sinn der Kriimmung bisweilen schwierig,
in den tibrigen Fillen ist diese Bestimmung des optischen Charakters
sehr empfindlich und auch deshalb zu empfiehlen, weil damit gleich-
zeitig ein Urteil iiber die Gré8e des Achsenwinkels erlangt wird.

Auch in diesem Schnitt kann man sich eines |Gipskeiles zur
Feststellung des optischen Charakters bedienen. Die Achsenebene
soll von links hinten nach rechts vorn verlaufen, der Gipskeil wird
in Regelstellung eingeschoben. Da bei positiven Kristallen im kon-
kaven Teil der Hyperbel die Schwingungsrichtungen im Praparat und
in der Platte entgegengesetzt liegen (vergleiche die Skiodromen-
projektion), wird hier ein Fallen der Farben eintreten, die Ringe
werden innerhalb des konkaven Teiles vom Achsenorte weg nach
auflen gegen den Rand des Gesichtsfeldes wandern. Dagegen sind
auf der konvexen Seite der Hyperbel die Schwingungsrichtungen
gleichsinnig gelagert, hier wandern die Ringe zum Achsenorte, das
ist, da der Achsenort in der Mitte des Gesichtsfeldes liegt, in der
gleichen Richtung wie im konkaven Teil der Hyperbel. Bei einem
negativen Kristall wandern dagegen die Ringe im konkaven Teil
zum Achsenort und im konvexen Teil vom Achsenort weg. Als
Schema wére zu vermerken (fiir die angegebenen Stellungen):

(—) Wandern der Ringe im konkaven Teil der Hyperbel zum Achsenort,
(+) Wandern der Ringe im konkaven Teil der Hyperbel vom Achsenort.

In dem der konvexen Seite der Hyperbel zugekehrten Felde
wandern die Ringe zwar hinsichtlich des Achsenortes im entgegen-
gesetzten Sinne, absolut genommen jedoch in der gleichen Richtung.

Schnitte parallel der Achsenebene. Fiir diese Schnitte
gilt dasselbe wie fiir Schnitte einachsiger Mineralien; es entspricht
die Richtung der optischen Achse der einachsigen Kristalle hier der
Richtung der ersten Mittellinie. Durch Kombination der konosko-
pischen Betrachtung mit der im parallelen Licht wird der optische
Charakter ermittelt.

Schnitte senkrecht zur Achsenebene. Nur nebenbei
sei hier erwihnt, wie man an einem solchen Schnitt feststellt, nach
welcher Seite der Isogyre die Mittellinie «, nach welcher y geneigt
ist. Zur Ermittlung der optischen Orientierung ist diese Kenntnis
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oft von Vorteil, wenn auch nicht unmittelbar daraus der optische
Charakter erschlossen werden kann. Wird die Isogyre von rechts
nach links gerade gestreckt eingestellt und steigt bei Einschaltung
des Gipsblittchens in Regelstellung die Interferenzfarbe oberhalb der
Isogyre, wihrend unterhalb ein Fallen zu beobachten ist, dann liegt
die Mittellinie « rechts, die Mittellinie y links. Sind Steigen und
Fallen umgekehrt zu beobachten, kehrt sich auch die Lage von «
und y um.

Schiefe Schnitte. Fiir diese Schnitte hat F. Becke
eine Wahrscheinlichkeitsbestimmung angegeben, die auf der Ermitte-
lung der sogenannten optischen Reaktion fufit. Stellt man die Isogyre
so ein, dafi sie dem Nicolhauptschnitt von vorn nach riickwérts parallel
geht oder mit ihm einen Winkel einschliefit, der kleiner als 459 ist
und liegt weiter das homodrome Ende der Isogyre riickwirts, dann
steigt bei negativer Reaktion die Interferenzfarbe rechts von der Isogyre,
wéhrend sie bei positiver Reaktion links steigt; auf der anderen Seite
der Isogyre findet dann ein Fallen der Interferenzfarbe statt.

Ist die optische Reaktion fiir alle Durchschnitte gleich gefunden,
so ist mit grofer Wahrscheinlichkeit der optische Charakter derselbe
wie die optische Reaktion.

Messungen im konvergenten Lichte.

Wenn uns auch die blofie Betrachtung der Interferenzbilder eine
Reihe von Daten an die Hand gibt, die zur Unterscheidung und Er-
kennung der Produkte fithren, so muff doch das Bestreben darauf
gerichtet sein, die Erscheinungen nicht blofi qualitativ, sondern auch
quantitativ zu verfolgen. Auch in dieser Hinsicht hat F. Becke?)
im Verlaufe ldngerer Zeit Methoden ausgearbeitet, deren Fehlergrenze
bei genauer Durchfiihrung sehr gering ist und die zufolge ihrer um-
fassenden Verwendbarkeit, ihrer leichten Durchfiihrbarkeit und der
geringen dazu nétigen Apparatur allen anderen Methoden weitaus
iiberlegen sind. Es 148t sich nach diesen Methoden nicht nur beispiels-
weise die Gréfle des Achsenwinkels ermitteln, sondern es ldfit sich
jede beliebige Richtung innerhalb des Gesichtsfeldes genau nach
Azimut und Zentraldistanz, also eindeutig festlegen. So haben diese
Methoden zum Beispiel bei der Feldspatbestimmung einen durch-
gehenden Erfolg zu verzeichnen gehabt, weil es méglich wurde, den
Winkel verschiedener optischer Achsen in den einzelnen Zwillings-

Yy F. Becke, Tschermak's Min.-Petr. Mitt. 14, 415, 563 (1894), 16, 180, 26,
509, sowie Denkschriften der Wiener Akad. 75, I, 88 ff., 108.
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lamellen gegeneinander zu messen, weiter auch die Winkel zwischen
den Richtungen der Achsenebene zu messen. Weiter ergibt sich bei
Anwendung dieser Methoden eine grofie Fiille von Nebenbeob-
achtungen.

Ausmessung von Achsenbildern nach der Methode von F. Becke.

Die konoskopischen Methoden beruhen auf dem Prinzip, die Inter-
ferenzbilder mittels einer Camera lucida aui einem Zeichenblitichen
abzubilden, das in gleichem Sinne und um gleiche Betrige wie das
Praparat wihrend der Messung gedreht wird. Zu diesem Zwecke
verwendet F. Becke einen Zeichenapparat mit Abbe’schen
Wiirfel, sowie einen neben dem Mikroskop auf gemeinsamer Unter-
lage anzubringenden drehbaren Zeichentisch in der Anordnung, wie
dies Fig. 52 zeigt, die ich der Firma C. Reichert in Wien ver-
danke. Der Zeichenapparat besteht im wesentlichen aus einem unter

Dittler, Mineralsynthetisches Praktikum
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459 gestellten Spiegel, der an einem entsprechend langen Arm be-
festigt ist, und einem iiber dem Okular aufsetzbaren Abbe’schen
Wiirfel. Dieser Wiirfel ist nach der Diagonalebene durchschnitten, auf
dieser Flache versilbert und hat in der Mitte eine kreisférmige kleine
Ausnehmung in der Versilberung. Man erblickt durch diese Oeff-
nung im Belage das Interferenzbild und gleichzeitig den Zeichentisch.

Um nun beispielsweise den Ort einer Achse einzutragen und im
Raume festzulegen, verfihrt man folgendermafien:

Zunichst wird Objekttisch, Objektiv und Ausnehmung des Glas-
wiirfels genauest zentriert; zu dieser Zentrierung stehen uns die
Zentrierschrauben des Mikroskoptubus zur Verfiigung, aulerdem ist
aber der Abbe’sche Wiirfel mit Hilfe kleiner Schrauben zentrierbar.
Die Zentrierung erfolgt derart, daf {iber dem Glaswiirfel ein Ramsden-
Okular (eine aplanatische Lupe) aufgesetzt wird, mit welcher man
durch die Ausnehmung im Belage des Wiirfels das Priparat ein-
stellen kann. Ist diese Zentrierung erfolgt, so wird der Zeichentisch
zentriert. Es mufi der Mittelpunkt des Gesichtsfeldes im Mikroskop
(bei eingeschaltetem Analysator und entferntem Okular, wenn das
Interferenzbild direkt beobachtet wird) mit der Mitte des Zeichen-
tisches iibereinstimmen. Die rohe Zentrierung ist schon beim Auf-
setzen der Camera lucida mit Hilfe der Stellschrauben, welche den
Zeichenapparat halten, erfolgt. Die genaue Zentrierung wird nun
durch die Stellschrauben des Zeichentisches bewirkt. Die Mitte des
Zeichentisches ist mit konzentrischen Kreisen umgeben, die zweck-
méiflig licht gefarbt sind und die man durch Bewegung der Stell-
schrauben so einstellt, daf} sie bei Drehung des Zeichentisches immer
konzentrisch zu der Umgrenzung des Gesichtsfeldes verlaufen. Die
Armlinge des Spiegels muff so gewéhlt sein, dafl der Spiegel unter
45° zu stehen kommt.

Um Fehler zu vermeiden, blickt man stets in gleicher Weise in
das Mikroskop; das l4fit sich dadurch erreichen, daft man beispiels-
weise ein Stiick Kreide so neben den Apparat legt, dafl es gerade
an eine Ecke des vom Spiegel gelieferten Bildes zu liegen kommt.
Nun ist immer derart die Beobachtung vorzunehmen, dafl die Lage
dieses Gegenstandes die gleiche bleibt. (M. Stark.) '

Die auftretende Parallaxe vermag keine nennenswerten Fehler
hervorzurufen. Zumeist werden die Interferenzbilder direkt ohne
Zuhilfenahme der Bertrand’schen Lupe beobachtet.

Ist nun alles zentriert, so kann die Uebertragung des Achsen-
bildes erfolgen; diese erfolgt auf einen matten, schwarzen Karton
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mit Hilfe von hellen Oelkreidestiften. Zunichst bringt man den
Achsenbalken in die Stellung parallel einem Nicolhauptschnitt. In
dieser Stellung ist der Balken gerade gestreckt; meist geniigt die
bloBie Einstellung anf den gerade gestreckten Balken, um die Parallel-
stellung zu einem Nicolhauptschnitt zu erreichen. Erleichtert wird
diese Einstellung noch dadurch, dafl die Umrisse des Analysators
vielfach zu sehen sind und bei den meisten Mikroskopen Nicol’sche
Prismen mit rechtwinkeliger Umgrenzung als Analysator verwendet
werden. Ist die Einstellung auf diese Weise nicht scharf genug zu
erreichen, dann verfihrt man nach Prof. F. Becke folgendermafien:
Auf den Zeichentisch wird ein mit einem System paralleler Linien
versehenes Blattchen gebracht, sodann das Okular eingeschaltet und
nun mit Hilfe des Zeichenapparates dieses Liniensystem parallel
einem der Faden des Fadenkreuzes eingestellt. Sodann entfernt man
das Okular, stellt das Interferenzbild ein und kann nun die Isogyre
ganz genau auf die Richtung des Liniensystems einstellen. Das
Blattchen wird nun durch jenes ersetzt, auf welchem die Zeithnung
gemacht werden soll, die Stellung der Isogyre am Nonius des Objekt-
tisches abgelesen. Man kann auch das erste Blittchen zur Zeichnung
verwenden, dann zieht man nur eine Linie auf demselben, und zwar,
indem man das Okular einschaltet und sodann die Richiung des einen
Fadens durch ein weifles Kartonlineal (Visitkarte) auf das Blittchen
iibertrdgt. Nun entfernt man das Okular und stelit den Balken dieser
festgelegten Richtung parallel. Man liest sodann die Stellung des
Objekttisches ab, stellt den Zeichentisch auf die gleiche Gradzahl
ein und beginnt mit der Uebertragung des Interferenzbildes auf den
Zeichenkarton.

Man fiahrt dem Balken moglichst zentral nach, sodann dreht
man Obijekttisch wie Zeichentisch um den Betrag von 30° und zieht
auch in dieser Stellung die Isogyre nach; nun kehrt man zur Aus-
gangsstellung zurtick und dreht im entgegengesetzten Sinne Priparat
und Zeichentisch um 309, zieht abermals die Isogyre nach. Da der
Ort der Achse der einzige Punkt der Isogyre ist, der beim Drehen
des Durchschnitts seinen Ort nicht wechselt, so miissen sich die drei
Linien in einem Punkte, dem Orte der optischen Achse, schneiden.
Ist dies nicht der Fall, sondern entsteht ein Fehlerdreieck, so ist dafiir
die mangelnde Zentrierung verantwortlich zu machen.

Nun wiederholt man die gleiche Prozedur fiir eine um 180°
gedrehte Stellung des Zeichentisches, wihrend man den Objekt-
tisch wie bei der ersten Eintragung dreht. Immer miissen aber Objekt-

9=i=
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tisch und Zeichentisch im gleichen Sinne und um gleiche Betrige
gedreht werden. In der Mitte der Verbindungsgeraden der beiden so
erhaltenen Punkte fiir die optische Achse liegt der Mittelpunkt des
Gesichtsfeldes. Aus dem Linearabstande des Ortes der optischen
Achse 148t sich, wie wir unten sehen werden, die Zentraldistanz im
Winkelwert ermitteln. Wenn man nun noch eine Zwillingslamelle,
einen Spaltriff, eine Umgrenzungslinie etwa als Bezugsrichtung auf
das Zeichenblittchen iibertrigt, so kann man den Ort der Achse
auch nach dem Azimut und damit eindeutig im Prdparat festlegen.
Man fiigt zu diesem Zweck das Okular ein und iibertragt bei gleicher
Stellung des Objekttisches und Zeichentisches die Bezugsrichtung mit
Hilfe eines weilen Kartonlineales. Nunmehr eriibrigt nur noch die
Auswertung des Zeichenblittchens. Die Orte der optischen Achse
sowie der Mittelpunkt des Bliattchens werden durch feine Nadelstiche
bezeichnet und der Azimutwinkel mit einem Transporteur abgelesen,
der Zentralabstand mit einem Prizisionsmafistab gemessen.

Dieser Linearabstand ist nun proportional dem Sinus jenes
Winkels, den die Achsenrichtung mit der Mikroskopachse einschlieft,

und zwar gilt fiir die Abhingigkeit beider Werte voneinander die
Beziehung

S5 —sing,

4

worin d den linearen Abstand, # den mittleren Brechungsquotienten,
¢ den wahren Wert des Winkels der Achsenrichtung mit der Mikro-
skopachse bedeutet; k ist ein Proportionalititsfaktor und ist vom
Instrument abhingig. Der Wert fiir k wird auf folgende Weise ge-
funden: Fiir den scheinbaren Winkel einer Richtung mit der
Mikroskopachse gilt die Beziehung

dk =sinE.

Wenn man an einem Blittchen senkrecht zur I Mittellinie mit
bekanntem scheinbaren Achsenwinkel mit der Zeichentischmethode
den Abstand der Achsenorte bestimmt, erhilt man, da jetzt die
Werte 2d und 2E bekannt sind, ohne weiteres die Grofle k.
Da man weiters den Brechungsquotienten g ermitteln kann oder aber
einen Wert aus den Tabellen der petrographischen Bestimmungs-
biicher entnehmen kann, sind nunmehr alle Gréflen in dem Ausdruck

d—ﬂk— bekannt und damit auch der Winkel ¢ gefunden.

Um nicht in jedem einzelnen Falle eine Rechnung vornehmen
zu miissen, kann man nach F. Becke fiir die Beziehung



AUSMESSUNG VON ACHSENBILDERN 133

dk =sinE
und ebenso fiir die Beziehung

=sing

2
v

Kurven konstruieren. Es werden auf der Abszissenachse eines recht-
winkeligen Koordinatensystemes die Werte fiir d von Millimeter zu Milli-
meter aufgetragen; die zugehdrigen Werte fiir ¢, die auf der Ordinaten-
achse aufgetragen werden, erhidlt man, wenn man die einzelnen

Werte von d mit --:} multipliziert und fiir diesen Wert, der den Sinus

des Winkels ¢ darstellt, in den Tabellen den Wert fiir ¢ aufsucht.
Zweckmiflig konstruiert man ibereinander Kurven fiir die Werte
3=15, #=1,6, 8=1,7 und kann dann je nach dem Werte von 8
im konkreten Falle interpolieren. Die Kurve fiir den zugehérigen
scheinbaren Winkel kann man gleichfalls konstruieren, es entfallt
die Division durch 3.

Der Wert k ist der reziproke Wert der sogenannten Mallard-
schen Konstante des Mikroskopes. E. Mallard schreibt die Be-
ziehung zwischen der linearen Entfernung eines Punktes des Inter-
ferenzbildes und dem entsprechenden scheinbaren Winkel der zu-
gehorigen Richtung mit der Mikroskopachse

d==«sinE.

Nach E. A. Wiilfing ist die Grofle k fiir verschiedene Winkel-
werte verschieden. (Rosenbusch-Wiilfing I, 1, 330.) Die grofien
Unterschiede, welche E. A. Wiilfing bei der Priifung einer «- Monobrom-
naphthalin-Immersion nach Voigt und Hochgesang fand, treffen fiir
das vonF.Becke!) gepriifte Trockensystem sowie Wasser-Immersions-
system (mit bedeutend kleinerer Apertur als das von E. A. Wiilfing
untersuchte System) nicht zu; die Unterschiede sind hier viel
kleiner. Und zwar wird bei dem Trockensystem die Gréfie k von
innen nach auflen kleiner, bei dem Immersionssystem dagegen gréfier.
Die Abweichung ist so grofl, 3—5 Proz., daffi sie bei genauen
Messungen beriicksichtigt werden mufl; dagegen iibersteigen bei
gewdhnlichen Messungen die Fehler dieser Messungen die Ver-
inderlichkeit der GroBe k, so daBl in diesen Fillen k als konstant
angesehen werden kann. F. E. Wright ist zu dhnlichen Ergeb-
nissen wie F. Becke gekommen 2).

1) F. Becke, Tschermak’s Min.-Petr. Mitt. 26, 509 (1907).
2) Am. Journ. of Science 24, 328 (1907).
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Um den Wert fiir k zu ermitteln, wird also ein Bldttchen mit
bekanntem Achsenwinkel ausgemessen; es ist stets der Mittelwert
einer grofleren Anzahl moglichst sorgfaltiger Bestimmungen fiir die
Berechnung der Gréie k zu verwenden; auflerdem mufl die Mittel-
linie moglichst gut mit der Mikroskopachse iibereinstimmen. Zu
diesem Zwecke wird der Achsenbalken wie der Mittelbalken ge-
zeichnet, der Schnittpunkt beider muff in den beiden um 180° ver-
wendeten Stellungen iibereinanderfallen. Diese Bedingungen erfillt
am besten ein Spaltblattchen von Muskovit, mit welchem man
zweckmaflig die Messungen vornimmt.

Wenn beide Achsen in einem Durchschnitt im Gesichtsfelde zu
beobachten sind, so erfihrt man unmittelbar den Wert fiir 2V.
Zumeist wird dies nicht der Fall sein und man wird nur die Mittel-
linie und die eine Achse im Gesichtsfelde beobachten. Man zeichnet
den Ort der Mittellinie als Kreuzungspunkt der Isogyren in der
Normalstellung sowie den Achsenort in zwei um 180° verwendeten
Stellungen ein, wertet das Blattchen aus; wenn der Ort der Mittel-
linie nicht mit dem Mittelpunkte des Gesichtsfeldes iibereinstimmt,
was im allgemeinen der Fall
sein  wird, so ist mnach
F. Becke eine Korrektur
P —— fiir den Wert V vorzuneh-

\.\ men, und zwar witd dieser
\

60

50

~—~—— Wert‘ entsprechend dem
scheinbaren Abstand der
Mittellinie vom Mittelpunkte
40  des Gesichtsfeldes zu dndern
sein. Es ist nidmlich die
T Eintragung des Ortes der
30 Mittellinie mit Fehlern be-
20 haftet, und zwar ist der
— 20  wirkliche Wert V. vom Ach-
senortekleiner als der schein-
70 : bare, in der Zeichnung er-
T 7 mittelte Wert.
A

40

30

F.Becke hat fiir diese
Korrektur  eine  Kurven-
4 0 20 30 4 figur konstruiert, die in
JScheinbarer Abstand der M/_'lt‘e///h/e Fig. 53 wiedergegeben ist.

Fig. 53 Auf der Abszisse ist der
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Wert fiir die Abweichung der Mittellinie vom Mittelpunkte des Ge-
sichtsfeldes aufgetragen. Hier geht man auf der zugehérigen Ordi-
nate bis zu jener Kurve aufwirts, welche dem gefundenen Wert von
V entspricht (die fehlenden Kurven sind leicht zwischen die ein-
getragenen zu interpolieren) und liest dann links den zu dem ge-
fundenen Punkt gehérigen Wert auf der Ordinatenachse ab. Diese
Tabelle gilt streng nur fiir den Fall, daf} die Achsenebene durch den
Mittelpunkt des Gesichtsfeldes verlduft, doch in grofier Anniherung
auch fiir allgemein schiefe Schnitte.

Bei dieser Korrektur ist immer festzuhalten, daB der Ort der
Mittellinie zu korrigieren ist; wenn man beispielsweise mit den aus
dem Blittchen erhaltenen Werten in die stereographische Projektion
eingeht, die uns eine weitergehende Ausniitzung der ermittelten
Werte gestattet und deren Kenntnis allgemein vorausgesetzt werden
darf, so ist stets der Ort der Achse der richtig eingetragene Punkt.
Das Eingehen in die stereographische Projektion wird namentlich
dann notig, wenn die Messungen an verschiedenen Lamellen von
Zwillingen ausgefithrt wurden und nun die einzelnen Messungen
miteinander in Verbindung gebracht werden sollen; so ist bei Feld-
spatbestimmungen mit den ermittelten Werten stets eine stereo-
graphische Projektion zu zeichnen, aus der dann eine ganze Reihe
von Werten und Nebenbeobachtungen genauer abzulesen sind, als
es das blofie Ausmessen des Blattchens erlaubt.

In den weitaus meisten Fallen wird die oben angegebene Er-
mittlung des zu einem linearen Abstande gehdrigen Winkelwertes
genau genug sein. Fiir ganz genaue Messungen hat F. Becke!)
eine Konstruktion angegeben, beziiglich deren Einzelheiten auf das
Original verwiesen wird. Diese Konstruktion korrigiert den Fehler,
den man dadurch begeht, dafl man den linearen Abstand der Achsen-
orte in der Zeichnung als genau gleichlang annimmt wie den linearen
Abstand der Punkte im Interferenzbild. Doch wird diese Konstruktion
fiir die Zwecke des Bestimmens von Mineralen iiberfliissig.

Der Achsenwinkel 148t sich auch dann ermittein, wenn nur die
optische Achse im Gesichtsfelde erscheint; F. Becke hat eine
Methode angegeben, bei welcher aus der Krimmung der Hyperbel
bei der Tischdrehung mit einer verhiltnismafig kleinen Fehlergrenze
die Grole des Achsenwinkels ermittelt wird. (Einzelheiten in der
Originalarbeit, Tschermak’s Min.-Petr. Mitt. 24, 35 [1905].)

1) F. Becke, Tschermak’s Min.-Petr. Mitt. 16, 180 (1897).
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Man kann mit diesen Methoden nicht nur Achsenwinkel messen,
sondern, wie schon mehrfach erwéhnt, auch in verschiedenen Zwillings-
lamellen, beispielsweise von Feldspaten, von Hornblenden, die Rich-
tungen von Mittellinien und Achsen gegeneinander festlegen und
so gewisse Werte ermitleln, die zur genauen Bestimmung von
grofitem Werte sind. Es wird zu diesem Zweck zunichst das Inter-
ferenzbild der einen Zwillingslamelle gezeichnet, dann mit Hilfe des
Schlittentisches die andere Lamelle eingestellt und nun auf dem
gleichen Zeichenblattchen auch das Interferenzbild der zweiten Lamelle
verzeichnet; auflerdem wird eine Ausgangsrichtung, etwa die Trasse
der Zwillingsebene, eingezeichnet, dann das Blattchen ausgewertet
und diese Werte in einer stereographischen Projektion verwendet.

Bei Mineralien, welche verschiedene Zonen erkennen lassen, ist
hdufig durch Einzeichnung der Interferenzbilder der einzelnen Zonen
der allmahliche oder sprunghafte Wechsel in der optischen Orien-
tierung zu verfolgen. Durch Kombinierung von Beobachtungen im
parallelen Lichte mit diesen Messungsresultaten gelingt es oit, Werte
zu ermitteln, die sonst nicht gefunden worden wiren. Kennt man
beispielsweise die verschiedene Ausléschungsschiefe derartiger Zonen
und Anwachspyramiden und kann man in geeigneten Schnitten die
gegenseitige Verschiebung der Achsenorte messen, so ergibt sich,
wenn fiir ein Glied der Achsenwinkel bekannt ist, daraus fiir alle
anderen Glieder der Achsenwinkel; umgekehrt 148t sich durch die
gegenseitige Verschiebung der Orte der Mittellinien die Ausléschungs-
schiefe in gewissen Zonen ermitteln.

Fir die Feldspatbestimmungen hat F. Becke') genau aus-
gearbeitete Verwendungsmoglichkeiten seiner Methoden gegeben.
Aber auch in allen anderen Gruppen von Mineralien sind diese
Methoden gleich brauchbar.

Die Klein’sche Lupe mit Mikrometer.

Zur Ausmessung von Achsenbildern empfahl F. Becke?)
vor Einfithrung der Zeichentischmethoden eine von ihm als Klein-
sche Lupe mit Mikrometer benannte Kombination, die in Ver-
bindung mit dem Czapskiokular gebraucht wird. Es wird iiber das
Czapskiokular ein Rohrenstutzen geschoben, der oben eine verschieb-
bare aplanatische Lupe, in der Mitte ein verstellbares Okularmikro-

1) F. Becke, Denkschriften der Wiener Akad. 75, I.
?) F. Becke, Tschermak’'s Min.-Petr. Mitt. 14, 375 (1895).
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meter trdgt. Man stellt mit dem Czapskiokular die Stelle scharf
ein, so zwar, dafl das Fadenkreuz scharf zu sehen ist, setzt dann
die Klein'sche Lupe auf und verschiebt die Lupe so lange, bis das
Objektivdiaphragma scharf gesehen wird, dann ist das Interferenz-
bild auch scharf sichtbar. Die Skala mufi ebenfalls so eingestell
werden, da sie scharf und ohne Parallaxe gegen das Interferenzbild
zu zeigen, gesehen wird. Nunmehr erfolgt die Ablesung der Teil-
striche zwischen den Punkten beispielsweise der optischen Achsen
oder der Mittellinie und einer Achse. Ebenso wie bei den Zeichen-
tischmethoden mufl auch hier die Konstante k empirisch bestimmt
werden, indem man in die Formel
k.d=sinE

die Werte d und sinE, die man an einer Platte ermittelt hat, ein-
setzt. Dann kann man in gleicher Weise fiir die verschiedenen
Anzahlen von Teilstrichen| und fiir verschiedene Brechungsquotienten
Kurven konstruieren, welche unmittelbar das Ablesen des zu einer
Teilstrichanzahl gehdrigen wahren Wertes des Winkels gestatten.

Mikrometer- und Schraubenmikrometer-Okulare.

Auch mit Hilfe der Schraubenmikrometerokulare oder einfacher
Mikrometerokulare 148t sich der Winkel der zwei Punkten des Inter-
ferenzbildes entsprechenden Richtungen messen, indem entweder
der Abstand direkt abgelesen wird oder die Verschiebung eines
Fadenkreuzes an der Trommel einer Mikrometerschraube abgelesen
wird. In allen Féllen mufi fiir das entsprechende Instrumenten-
system die Skala auf die angegebene Weise mit Hilfe einer vorher
ausgemessenen Platte aus-
gewertet werden. Fig. 54
zeigt ein derartiges Schrau-
benmikrometerokular, von
der Firma C. Reichert
angefertigt.

F.E.Wright?) hat ein
Doppelschrauben - Mikro-
meter konstruiert, dessen
Anwendungsmoglichkeit be-
deutend gréfler ist als die

) F. E. Wright, Tscher-

mak’s Min.-Petr. Mitt. 27, 293
(1908).




138 BEOBACHTUNGEN USW. IM KONVERGENTEN POLARISIERTEN LICHT

des einfachen Schraubenmikrometerokulares. Der tote Gang der
Schrauben ist auch bei diesen Messungen durch Einstellen im gleichen
Drehungssinn auszuschalten.

M.Schwarzmann') hat zur Ermittlung der zu den linearen
Entfernungen gehé6rigen Winkelwerte eine nach dem Prinzipe des
logarithmischen Rechenschiebers gezeichnete doppelte Skala vor-
geschlagen; auf der einen Teilung sind die Werte fiir 2E auf-
getragen, auf der zweiten Teilung die Mikrometerteilzahl. Es wird nun
an einer Platte mit bekanntem 2E die Anzahl der zugehérigen
Mikrometerteile ermittelt und die beiden Teilungen so untereinander-
gelegt, daf iiber der Mikrometerteilanzahl der entsprechende Wert
2E zu liegen kommt; dann entsprechen sich alle iibrigen Teilstriche
beider Skalen. E. A. Wiilfing?) hat darauf hingewiesen, dafi diese
Art der Auswertung so lange richtig ist, als man k als Konstante
betrachtet; inwieweit dies der Fall ist, ist oben erortert worden.
Durch diese Schwarzmann’sche Achsenwinkelskala ist aber nur
der Wert 2E gegeben, es muBl jetzt erst der wahre Wert des Winkels
berechnet werden. In dieser Hinsicht sind die von F.Becke
vorgeschlagenen Kurven praktischer, weil dort alle Rechenoperationen
ein- fiir allemal im voraus erledigt werden konnen und man die fiir
die verschiedenen Werte der Brechungsquotienten geltenden Kurven
iibereinander auf demselben Blatte eintragen kann. AuBerdem ist
hier noch die Kurve fir 2E einzutragen.

Ueber Achsenwinkelapparate und die damit auszufiihrenden
Messungen soll hier nichts gesagt werden, da in den meisten Fillen
bei Mineralsynthesen nur mikroskopisch auswertbare Individuen er-
halten werden; es sind deshalb bei Abfassung dieser kurzen Ueber-
sicht in erster Linie die mikroskopischen Untersuchungsmethoden
behandelt worden. Beziiglich der anderen optischen Methoden muf
auf die einschlagigen Lehr- und Handbiicher verwiesen werden, wie
denn auch dieser Abrifi nur eine Einfiihrung in die mikroskopischen
Untersuchungsmethoden darstellt. Eine eingehendere Beschiftigung
mit den hier erwidhnten Methoden wird automatisch zum Studium der
Originalarbeiten und der grofien Hand- und Lehrbiicher fiihren.

1) M. Schwarzmann, Neues Jahrb. f. Min. usw. 1896, I, 52.
?) Rosenbusch-Wiilfing, Mikrosk. Phys. I, 1. Hilfte, 330 (1904).
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Ueberblick.

Wenn wir also kurz zusammenfassen, so hitten wir bei optisch
isotropen Mineralen unser Augenmerk auf Spaltbarkeit, Umrisse,
Orientierung von Einschliissen, sowie namentlich auf die Licht-
brechung zu lenken, und festzustellen, ob es sich um amorphe
Produkte oder tesseral kristallisierende Substanzen handelt. Bei an-
isotropen Mineralen ergibt sich ein ganz ungleich weiteres Feld;
die Lichtbrechung mufl in orientierten Schnitten gemessen werden,
so dafl die extremen Werte der Brechungsquotienten bestimmt werden,
ebenso ist der Betrag der Doppelbrechung in orientierten Schnitten
zu bestimmen, und das gleiche gilt fiir Ermittlung der Schwingungs-
richtungen und Ausloschungswinkel. Es ist die Entscheidung zu
treffen, ob ein einachsiges oder zweiachsiges Mineral vorliegi, ebenso
ist der optische Charakter zu bestimmen; kennt man den optischen
Charakter, so ist dadurch die optische Orientierung fiir einachsige
Kristalle gegeben. Fiir zweiachsige Kristalle jedoch mufi die optische
Orientierung, das ist die Lage der in optischer Hinsicht bevorzugten
Richtungen, die Lage derHauptschwingungsrichtungen, diederoptischen
Achsen und der Achsenebene gegeniiber den kristallographischen
Achsen bestimmt werden.

Mit Hilfe der Beobachtungen im konvergenten Lichte, der Er-
mittlung der Ausléschungsrichtungen in Schnitten, in denen die Lage
der kristallographischen Richtungen bekannt ist, gelingt uns die Fest-
stellung, wie beide Arten von Richtungen gegeneinander gelagert
sind. Dadurch, sowie durch die Beobachtung der Dispersions-
erscheinungen wird man auf ein bestimmtes Kristallsystem gefiihrt;
bei einachsigen Kristallen ist die Ermittlung des Kristallsystems nur
durch Beobachtung von Spaltbarkeit, Umrissen usw. méglich. Auch
bei zweiachsigen Kristallen wird die Beobachtung dieser Eigenschaften
unser Urteil unierstiitzen. Die Absorptionsverhiltnisse sind bei ein-
achsigen wie bei zweiachsigen Mineralen zu beobachten und haben
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haufig groBen diagnostischen Wert; bei zweiachsigen Kristallen ist
schliefilich noch die Grofle des Achsenwinkels zu ermitteln.

Das Gesagte 148t sich in folgender Tabelle darstellen:

Optisches |  Kristall- Differenzierende | .
Verhalten ! system Merkmale ’ Zu bestimmende Konstanten
{
I |
5 ; amorph !
Re) — ‘o
2= | Kristallumrisse . Lichtbrechung
o.4 tesseral Spaltrisse
‘ Einschliisse |
| wo || trigonal Lichtbrechung
z - .——!1 Kristallumrisse | Doppelbrechung
9 | tetragonal | Spaltbarkeit Pleochroismus
. } £ Einschliisse Optischer Charakter
° ¢ | hexagonal |
3 = —
2 | rhombisch | disymmetrische | Lichtbrechung
o | Dispersion Doppelbrechung
s e [ || Ausloéschungsrichtungen
g 7 | | - . N
2| 2 1 mc;n_osl}]/mme(:j Optische Orientierung
a. I3} klin ‘ I'_ISC e_ oder .
o & || mono dimetrische || Pleochroismus
I ' Dispersi Optischer Charakter
S . ‘ 1spersion Achsenwinkel
L1 } asymmetrische | Dispersionserscheinungen
, triklin Di :
1 | ispersion

In einer Reihe ausgezeichneter Lehr- und Handbiicher sind die
Daten zusammengetragen, welche fiir die einzelnen Mineralarten
charakteristisch sind. Die Identifizierung eines untersuchten Produktes,
das einem bekannten Mineral entsprechen soll, mit diesem Mineral
gelingt um so leichter, mit je groferer Sorgfalt die Konstanten er-
mittelt werden, die fiir dieses Mineral bezeichnend sind; auf Grund
qualitativer Beobachtungen ist eine Identifizierung nur duflerst selten
verldfllich. Ich mochte auch an diese Stelle einen Satz F. E. Wright’s?)
stellen: ,Die Qualitdt unserer quantitativen Arbeit ist weit wichtiger
als die Quantitit unserer qualitativen Arbeit.*

) F.E. Wright, Neues Jahrb. {. Min. usw., Beil.-Bd. 35, 758 (1913).
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Bestrahlungsversuche.

C. Doelter hat systematische!) Bestrahlungsversuche an Mine-
ralien durchgefiihrt, um das Wesen der firbenden Substanzen der
Mineralien festzustellen.

Neben den Radiumstrahlen kommen Réntgen-, Kathoden-
strahlen und ultraviolettes Licht in Betracht.

Bei Radiumbestrahlungen werden die Priaparate, die moglichst
flach sein sollen, in unmittelbarste Nihe des Radiumpriparates
gelegt und dort durch Wochen oder Monate belassen; 0,5—1 g
Radiumchlorid geniigen meist zur Bestrahlung.

Von Interesse ist es, die verschiedenen Sirahlungsgattungen
gesondert auf Mineralkdrper einwirken zu lassen. Die drei
Strahlenarten (o, @ und ;-Strahlen) sind unter anderem durch ihr
verschiedenes Durchdringungsvermégen charakterisiert. Die e-Strahlen
werden schon durch etwa 0,0005 cm Aluminiumblech zur Hilfte ab-
sorbiert, die #-Strahlen durch 0,05 cm, die ;-Strahlen durch 8 cm?).
Besteht das absorbierende Medium aus einem anderen Stoife, so gilt
das Niherungsgesetz, dafi die zur Absorption einer beliebigen Strahlen-
art erforderlichen Dicken sich umgekehrt verhalten wie die spezifischen
Gewichte.

Um die Wirkung der verschiedenen Strahlen allein zu studieren,
beniitzten C. Doelter und H. Sirk?3) folgende Methode: Nach einem
von Meyer und v. Schweidler4) angegebenen Verfahren wird auf
Platin aus einer Lésung von Radiobleiazetat das nur e-strahlende
Polonium niedergeschlagen, das nun allein «-Strahlen aussendet.

) C. Doelter, Das Radium und die Farben (Dresden 1912).

2) E.Rutherford, Die Radioaktivitit, deutsch von Aschkinaf (Berlin 1907).

3) C.Doelter und H.Sirk, Sitz.-Ber. der Kais. Akad. d. Wissensch. in Wien,
Mathem.- naturw. Klasse [Ila], 119 (1910).

4) St. Meyer und v.Schweidler, Sitz.-Ber. derjKais. Akad. d. Wissensch.
in Wien [Ila], 115 (1906).
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Beziiglich der 8- und j;-Strahlen gibt die verschiedene Durch-
dringungsfahigkeit eine Handhabe dafiir, um welche der beiden
Strahlengattungen es sich jeweilig handelt.

Um die Einwirkung ultravioletten Lichtes auf die Mineralien
zu studieren, verwendet man zweckmaflig eine Quecksilberlampe.

i3

Buarzglas-Buechsilber-
Lampe o
avf Dreifufs

e
"

L
u

Fig. 55

An der Quecksilberlampe?) (Fig. 55) unterscheidet man das
Leuchtrohr L, das Anodengefd8 A und das Kathoden-
gefiB K. Die Stromzufithrung geschieht durch die in schrager
Richtung am linken und rechten Ende aufwartsfiihrenden Rohr-
ansitze.

Die Lampe ist auf einem Gestell befestigt, auf dem sie hoéher
und tiefer gestellt und zur Ziindung gekippt werden kann. In der
Ruhelage soll die Lampe eine geringe (ca. 5°) Neigung nach dem

1) Zuvt)}:ziehen durch die Firma W. C. Heraeus (Hanau).
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positiven Polgefai hin haben, so dafl nach dem Kippen -einerseits
das negative Polgefafi bis in die zylindrische Verjiingung hinein mit
Quecksilber gefiillt bleibt und andererseits der Ueberschufi an Queck-
silber zum positiven Pol zuriickflieBt. Vor der Zindung soll
das negative Polgefdafl vollkommen, d. h. bis in die
zylindrische Verjiingung hinein mit Quecksilber ge-
fitllt sein. Unsere Lampe vermag bei 220 Volt Netzspannung
dauernd zu brennen bei einer Elektrodenspannung von ca. 25 Volt
und ebensowohl bei einer solchen von 180 Volt; bei Akkumulatoren-
strom auch bis zu 140 oder 200 Volt. Um in diesen Grenzen die
Lampe bei jeder beliebigen Spannung brennen lassen zu kénnen,
muf} ein regulierbarer Vorschalt -Widerstand von insgesamt ca. 70 bis
75 Ohm zur Verfiigung stehen, der eine Belastung von 2—2,5 Ampere
dauernd und voriibergehende Belastungen bis zu 5—6 Ampere
vertrigt.

Die Ziindung der Lampe erfolgt in der Weise, dal man den
Hebel (siehe Fig. 556) aus der Lage 1 in die Lage 2 bringt;
hierbei fliefit ein zusammenhingender Faden vom positiven Pol
zum negativen. Beim Zerreiflen dieses Fadens entsteht der Licht-
bogen, worauf man die Lampe wieder in horizontale Lage versetzt,
indem man den Hebel in die Lage 1 bringt. Dabei flieBt das {iber-
gelaufene Quecksilber zum positiven Pol zuriick. Die Klemmschraube
dient zur Befestigung des ganzen drehbaren Teiles. Will man die
Lampe in vertikaler Lage brennen lassen, so dreht man, nachdem
die Lampe den stationidren Zustand erreicht hat, den Hebel in die
Lage 3 und befestigt wieder in dieser Lage mit der Klemm-
schraube s. Es empfiehlt sich, vor dem Ziinden diese Bewegung
auszufithren, ohne dafl die Stromquelle angelegt ist, um sich zu
iiberzeugen, dafl der Mechanismus richtig funktioniert. Es mufi vor
allem vermieden werden, dafl beim Kippen so viel Quecksilber vom
positiven zum negativen Pol iiberflieit, daB- das vordere Ende der
in das Quecksilber tauchenden metallischen Zuleitung beim Heben
oder Zuriicksenken in die Ruhelage aus dem Quecksilber heraus-
ragt, andernfalls wiirde der Lichtbogen an dieser Zuleitung anfassen
und diese zum Schmelzen bringen, oder es wiirde doch wenigstens
das Vakuum der Lampe durch die aus dem Drahte freiwerdenden
Gase verschlechtert werden.

Das Leuchtrohr soll vor jedesmaligem Ingangsetzen der Lampe
mit Alkohol gereinigt werden. Andernfalls brennen die auf dem
Rohr befindlichen Staubteile und Fingerabdriicke fest und be-
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eintrichtigen die Durchsichtigkeit des Glases. Man setze die Lampe
niemals in Gang und nihere sich der brennenden Lampe niemals,
ohne die Augen durch eine Brille zu schiitzen.

Die kriftige ultraviolette Strahlung der Lampe erzeugt auch bei
kiirzester Einwirkung eine schmerzhafte Augenentziindung. Auch
die Wirkung auf die tbrige Haut ist sehr intensiv; man schalte
deshalb am besten ein schwarzes Tuch zwischen Lampe und
Beobachter.

Um die erloschene Lampe von neuem ziinden zu koénnen,
mufl man das Rohr erst kurze Zeit (ein bis zwei Minuten) abkiihlen
lassen. Man versdume nicht, vor erneuter Ziindung den Vorschalt-
widerstand geniigend zuriickzuschalten.

Ueber die ndheren Details bei der Behandlung der Lampe siehe
die von W. C. Heraeus jeder Lampe mitgegebene Anleitung?).

H. Lehmann? hat fiir die Beobachtung von Lumineszenz-
erscheinungen im ultravioletten Lichte eine Versuchsanordnung an-
gegeben, welche es gestattet, auf das Priaparat nur die ultravioletten
Strahlen mit Ausschluf aller anderen im sichtbaren Spektralgebiet
liegenden Strahlen einwirken zu lassen. Zu diesem Zwecke 'ver-
wendet er eine Filterkiivette aus Blau-Uviolglas, welche mit Kupfer-
sulfatldsung gefiillt wird, sowie eine an der Aulenwand der Kiivette
aufgetragene Schicht von Gelatine, in welcher Nitrosodimethylanilin
gelost ist.  Da diese Schicht empfindlich ist, so kann sie durch eine
dritte Blau-Uviolglasplatte geschiitzt werden; es ist das Nitrosodi-
methylanilin auch in wisseriger Losung verwendbar, dann gebraucht
man eine zweiteilige Kiivette mit Zwischenwand.

Als Lichtquelle verwendet man entweder die schon erwihnte
»Quarzlampe* von Heraeus, oder aber eine Bogenlampe mit ,Kohlen-
stiben fiir Eisenlicht (von Gebriider Siemens). Als Kondensorlinse
wird eine plankonvexe Quarzlinse gebraucht; in einiger Entfernung
von dieser Linse ist das Filter aufgestellt. Will man kleine Flichen
bestrahlen, so sammelt man die Strahlen durch eine Quarzlinse und
bringt im Vereinigungspunkt die zu beobachtende Substanz auf einem
Tischchen an. Eine derartige Versuchsanordnung hat H. Lehmann
abgebildet, sie ist in Fig. 56 wiedergegeben.

Auf dieser Abbildung ist zu sehen, wie der ganze Raum zwischen
Bogenlampe und Filter lichtdicht abgedeckt ist; weiter wird hier die

1906 1) Entnommen aus R. Kiich und T. Retschinsky, Ann. d. Physik 20, 563
( )-

2) H. Lehmann, Verh. d. Deutschen Physik. Ges. 12, 890 (1910).
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Kupfersulfatlosung als Kiihlfliissigkeit verwendet, falls die Lampe mit
mehr als 5 Ampére beniitzt wird.

Mit dieser Versuchsanordnung hat E. Engelhardt?) systematische
Versuche angestellt; bereits frither hat A. v. Loehr?) Edelsteine und
Perlen auf diese Weise untersucht.

Fig. 56

Weiter sind auch mit Kathodenstrahlen éhnliche Versuche
angestellt worden. Die Substanz wird am besten auf ein Tischchen
in die Réhre nahe der Kathode eingebracht und die Rohre sodann
auf der Luftpumpe evakuiert. A.Pochettino?3) hat umfassende
Versuche an Kristallen ausgefiihrt, wobei er die zu priifenden
Kristalle an einem das der Kathode gegeniiberliegende Ende ver-
schlieBenden Glasstopsel derart befestigte, daf8 der Reihe nach ver-
schiedene Kristallflichen getroffen werden konnten. Durch eine
seitlich eingesetzte planparallele Glasplatte wurde das austretende
Lumineszenzlicht durch ein Polarisationsspektrophotometer auf
Polarisationsgrad und auf seine Beschaffenheit untersucht. Diese
Versuche sind namentlich dann wichtig, wenn es sich um den Ver-
gleich von Fiarbemitteln in natiirlichen und kiinstlichen Mineralien
handelt. C.Doelter4) hat frither Versuche mit Kathodenstrahlen
angestellt und namentlich die Farbenveranderungen unter dem Ein-
flusse der Kathodenstrahlen studiert.

1) E.Engelhardt, Dissertation (Jena 1912).

%) A.v.Loehr, Tschermak’s Min.-Petr. Mitt. 31, 35 (1912).
3) A.Pochettino, Zeitschr. f. Krist. 51, 125 (1912).

4) C.Doelter, Sitzber. d. Wiener Akad. 120, I, 73 (1911).
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Ebenso hat C. Doelter') den EinfluB der Rontgenstrahlen auf
die Mineralfarbungen untersucht; dabei wurden die Minerale durch
verschieden lange Zeit mit Rontgenstrahlen behandelt und besonders
die Farbenverinderungen beobachtet. Beim Vergleiche mit den
Wirkungen der ;-Strahlen bei der Bestrahlung mit Radium ergab
sich, dafl zumeist die y-Radiumstrahlen eine stirkere Wirkung aus-
iiben. Die Wirkung der Rontgenstrahlen ist verschieden, je nachdem
verschieden harte oder weiche Roéhren angewendet werden. Bei
derartigen Versuchen wiren weiter die Lumineszenzerscheinungen
genau zu verfolgen und namentlich wiren auch Versuche mit
solchen Ro6hren zu machen, in denen die Rontgenstrahlen im
Vakuum auf die Minerale zu wirken vermoégen, wie dies durch Be-
festigung der Minerale an einem eingeschliffenen Glasstopsel, ahnlich
wie bei den Versuchen von A. Pochettino mit Kathodenstrahlen,
leicht zu erreichen wire.

Alle diese Bestrahlungsversuche koénnen, wie schon erwihnt,
mit groflem Vorteil zur Identifizierung von firbenden Zusitzen bei
nattirlichen und kiinstlichen Mineralien angewendet werden.

1) C.Doelter, Sitzber. d. Wiener Akad. 117, [, 819 (1908).
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