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Glimmentladungslampe
fiir spektralanalytische Routinemessungen
W. GrRIMM

Laboratorium der Vacuumschmelze GmbH, Hanau

Mit dieser kombinierten Glimm- und Hohlkathoden-Ent-
ladungslampe fiir die Emissionsspektralanalyse konnen schei-
benférmige Proben und Bander noch in hohen Konzentra-
tionen in weniger als 2 min analysiert werden.

Wie Fig. 1 zeigt, reicht der mit einem Rohrstutzen versehene
Anodenkdrper bis auf 0,2 mm an die scheibenférmige Probe.
Die Probe, die elektrisch leitend sein muf}, wird gegen den
wassergekiihlten Kathodenkérper gepret. Eine Teflon-
Scheibe isoliert Anoden- und Kathodenkérper gegeneinander.
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Fig. 1. Glimmentladungslampe mit Hohlkathodenaufsatz

Der Zwischenraum wird von der Vakuumpumpe I so gut
evakuiert, dal keine Glimmentladung entstehen kann. Der
Arbeitsdruck wird durch das kontinuierlich strémende Trager-
gas mit der Vakuumpumpe II aufrechterhalten. Ein Quarz-
Fenster schlieft die Lampe zum Spektrographen hin ab. Alle
Metallteile sind aus einer Kupfer-Beryllium-Legierung (Cu-2Be
der VAC GmbH, Hanau) gefertigt*. Bei einem Arbeitsdruck
zwischen 6 und 15 Torr und Stromstarken bis 0,4 Ampere (die
Spannung kann dann 3000 V betragen) bildet sich tiber der
auf Kathodenpotential liegenden Probe ein Kathodenglimm-
licht hoher Lichtstdrke aus, das durch die Bohrung des
Amnodenstutzens begrenzt wird. Quantitative Vollanalysen
von Ni-Fe-Proben mit Argon als Trigergas ergaben auf einem
Spektrometer** fiir beide Hauptbestandteile eine relative
Standardabweichung von 0,7 %. Enthaltenes Silicium konnte
bis herab zu 20 ppm erfafit werden. Die Einbrennzeit betrug
30 sec und die Integrationszeit 20 sec. Die Entladungspara-
meter waren 12 Torr und 0,2 Ampere.

Soll die Glimmentladungslampe als Hohlkathodenlampe be-
nutzt werden, so wird an Stelle der Probe der Hohlkathoden-
aufsatz auf den Kathodenkorper geschraubt. Pulver und
Spine werden in einem tépfchenférmigen Einsatz analysiert.
Die Riickseite bildet das vakuumdichte AbschluBstiick. Far
scheibenformige Proben und Bander werden an Stelle der
Toépfchen Rohrchen verwendet; den AbschluB bildet dann die
zu analysierende Probe. Die Hohlkathodenlampe kann mit
einem gut wirmeleitenden Einsatz bis 2 A belastet werdemn.
Die relative Standardabweichung liegt mit fiber 2% schlechter
als bei der Glimmentladungslampe. Die Ursachen dfirften in
leicht variierendem R&hrchenmaterial zu suchen sein.

Eingegangen am 2. August 1967
#* Die Firma RSV-PrizisionsmeBgerite GmbH in Hechendorf hat

die Herstellung der Lampen ibernommen. — ** 1,5 m-Gitter-
Spektrometer der Fa. RSV.

Erzeugung von Konzentrationszonen
in hochviskosen Losungen polymerer Stoffe

‘W. SCHAAFFS

Technische Universitat, Fak. 1T, Abt. Physik, und Fak. IX,
Institut fir technische Akustik, Berlin 12

In drei kurzen [I] und drei ausfithrlichen Darstellungen [2]
wurde gezeigt, daB die Uberlagerung eines durch Diffusion
hergestellten monotonen Konzentrationsgefilles mit einem
Wirmegefille zur Bildung rhythmisch aufeinander folgender
Zonen erhéhter und verminderter Konzentration und Dichte
fithrt. Dieser ,,Konzentrationszoneneffekt' 148t sich in be-
sonders einfacher Weise an hochviskosen und hochpolymeren
Flussigkeiten studieren.
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Fig. 1. a) Erzeugung des Effekts durch Reibung; Seitenansicht,
b) Erzeugung des Effekts durch Warmestrémung; Aufsicht

Fig. 2. Effekt in einer Diffusionsstrecke von Polyglykol 20000 in
Chloroform

Man stelle sich in einer Glasréhre Gl von 25 cm Lange und
4,5 cm Weite durch Diffusion ein Konzentrationsgefille her,
beispielsweise von Polyglykol des Molekulargewichts 20000 in
Chloroform und projiziere Gl in der bekanuten Weise auf den
Schirm S. Das Konzentrationsgefille stellt man sich am
schnellsten dadurch her, daB man nach Uberschichtung der
beiden Substanzen den mittleren Bereich mit einem Rithrer
durchwirbelt und abwartet, bis das Gefille durch Diffusion
monoton geworden ist. Es ist zweckmifBig, aber nicht not-
wendig, daB oben und unten noch reiner Substanzanteil vor-
handen ist. Dann reibt man (Fig. 1a) etwa 3 min die Glasrohre
lose mit einem seidenen Tuch oder setzt sie (Fig. 1b) dem
schwachen Luftstrom eines Wirmefachers W aus, der ihre
Umgebungstemperatur um 1—2 °C erhoht. Dadurch wird an
der Innenwand der Glasrohre eine zunichst laminare Stro-
mung ausgeldst, welche durch die Instabilitit des Konzen-
trationsgefalles gegeniiber Bewegungen sofort in Turbulenz
umschligt. Diese Turbulenz fuhrt zur Bildung rhythmisch
aufeinander folgender und senkrecht zur Réhrenachse liegen-
der Grenzschichten des Konzentrationszoneneffekts. Fig. 2
zeigt als Beispiel den nach der Methodik Fig. 1b innerhalb
von 10 min in einer Diffusionsstrecke von Polyglykol 20000
erzielten Effekt. Voraussetzung fir das gute Gelingen des Ver-
suches ist ein kleines Wirmeleitvermogen von Glas und Flits-
sigkeit. Fiir die Ausbildung der Konzentrationszonen sind an
der Innenwand von Gl nur einige Zehntel Grade erforderlich.
Diese Versuche sind, besonders in der Form nach Fig. 1a,
zur Demonstration in einer Vorlesung gut geeignet.

Fiir die Deutung und Beurteilung biologischer und bioklima-
tischer Vorginge, auf die temperierte Windstromungen sowie
tageszeitliche und jahreszeitliche Wirmeschwankungen einen



