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614. J. W. Bruhl: Apparat zur f rac t ion i r ten  Destillation 
im Vacuum. 

(Eingegangen am 28. November.) 
Unter den bisher bcschriebcnen Vorrichtungen ziir continuirlichen, 

fractionirten Destillation bei vcrmindertem Druck leideri die meisten 
an zwci Uebelstanden. Gewohnlich bat das Destillat einen durch- 
bohrten Glashahn zu passiren, welcher ohne Schmiermittel nicht hin- 
reichend gedichtet werden kann. Ferner findet man in  der Regel 
die lastige Einrichtung, dass wahrend der Destillatiori die zii weehseln- 
den Vorlagen von dem haltenden Stopferi abzunehmen, beziehungsweise 
luftdicht a n  densclbcn anzuschlicsscn sind. Diesc Nachtheile werden 
vermieden, wenn man sich eines z u  evacuirenden Gefasses bedient, 
welches slmmtliche Recipienten erithalt, die durch irgend eine Vor- 
richtung sich an dem Destillationsrohr vorbei bewegen lasscn. Der 
von K o r i o w a l o w l )  angegebene und der v o n G o r b o f f  u n d K e s s l e r 2 )  
modificirte , sowie der kiirzlich von U i 11 e t e r 3,  beschriebene 
Apparat suchen diesen Gedanken zu verwirklichen. Seit einiger Zcit 
ist in meinem Laboratorium ein von mir construirter Apparat ini 
Gebrauch, der  , auf demselben Princip beruhend, durch vielfache Er- 
fahrung als wirklich zweckentsprechend befunden worden ist. Fig. I 
stellt ein Exemplar in l/2 der natiirlicheri Griisse dar. 

D e r  bei a zu cvacuirende, cinerseits offene und mit abgeschliffenem 
Rande vcrschene Glascylinder A ist durch den aufgeschliffenen 
Deckel B verschliessbar. In  den seitlichen Tubulus b desselben ist 
mittelst Kantschukstopfens das Destillationsrohr c eingepresst. Der  
centrale Tubulus d wird von den1 mit Griff versehenen Glasstabe e 
durchsetzt, dessen Dichtung ebenfalls mittelst eines Kautschukstopfens 
geschieht. Dieser Glasstab rcicht fast bis zum Boden des Cylinders A 
und ist in einiger Entfernung vom unteren Ende durchbohrt. I n  die 
Bohrung ist ein Stift eingelassen , an wclchen mittelst Hslyonnette- 
verschlusscs der Recipientenhalter arigehangt werden kann. Dieser, 
aus Ebomit angefertigt, besteht aus einer Hiilse f ,  an welcher die 
Scheiben g und h befestigt sind. I n  die kreisfiirmigeii Ausschnitte 
werden die als Ilecipienten dienendcn Probirgllser eingesetzt. 

D e r  Bayonnettcverschluss , bestehend aus oben eingeschlitzter 
Hulse f uiid mit Stift i versehenem Glasstab e ist in  Fig. I1 besonders 
und in  natiirlicher Griisse dargestellt. 

Nachdem der Recipientenhalter mit den Eprouvctten versehen ist, 
wird der Glasstab, a n  welchcm der Deckel B sammt Destillations- 

l) D. Konowalow, diese Berichtc 1584, XVII, 1535. 
2, A. Gorboff  und A. KessIer ,  a. a. 0. 1S85, XVIII, 1363. 
3) 0. B i l l e t e r ,  Bullet. SOC. scien. natur. Keuchhtel ISSS, t.XV1. 
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rohr befestigt ist,  bis zum Stift in die Hiilse eingesenkt und durch 
eine leichte Drehung derselben die Verbindung der Apparatentheile 
hergestellt. Alsdann fiihrt man diese Vorrichtung in den Cylinder A 
ein und driickt die abgeschliffenen und gut eingefetteten Riinder des 
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Deckels und Cylinders fest a n  einander. Als Dichtungsmittel dient 
eine Mischung aus gleichen Theilen Wachs und Schweineschmalz. 

Nachdem das Siedegefass luftdicht angeschlossen ist , lasst sich 
der Apparat mittelst einer guten Wasserstrahlpumpe in  einigen 



Minuten bis zur jeweiligen Wassertension evacuiren und bleibt beliebig 
lange vollkommen dicht. 

Das Wechseln der Vorlagen geschieht durch Drehung des einge- 
olten Glasstabes. Ein Auf- und Abziehen desselben , welches leicht 
zu Undichtigkeit Veranlassung geben wiirde, ist nicht nothwendig. 

Nach beeiidigter nestillation wird zrierst der Siedekolben abge- 
nommen und alsdann der Deckel R sammt Glasstab und Recipienten- 
halter aus dem Cylinder herausgehoben. Durch cine Drehiing des 

J1. 
Bayonnettverschluk in naturl, Griike 

Recipientenhalters wird der Bayonnetteverschluss geiiffnet und der 
daran hangende Deckel entfernt. 

Der Handlichkeit wegen empfiehlt es sich die Destillationsriihre 
in der Regel nicht mit einem Liebig’schen Kuhler zu umgeben, 
sondern einfach durch Auftropfen von Wasser kalt zu halten. Fiir 
leicht erstarrende Kiirper benutzt man ein kurzes kupfernes Destil- 
lationsrohr und erwiirmt dasselbe nach Bedarf. 

Der beschriebene Apparat, von der hiesigen Firma C .  D e s a g a  
in verschiedenen Griissen zu beziehen , gestattet es eine fractionirte 
Destillation in vacuo mit gleicher Leichtigkeit und in derselbcn Zeit 
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als eine solche unter Luftdruck auszufiihren. Natiirlich kann er 
auch zu Destillationen in irgend welchen Gasatmospharen verwendet 
werden. Er zeichnet sich nicht nur durch guten Schluss, sondern 
auch durch die Dauerhaftigkeit desselben aus , wobei erwahnt sei, 
dass die einmal fest eingepressten Kautschukstopfen nicht aus ihrer 
Lage verriickt oder abgenommen werden sollten, was in der That 
nnnothig ist. Uebrigens kann fiir den Fall, dass eine Erneuerung des 

den Glasstab bmfangenden Stopfens 
mit der Zeit erforderlich werden sollte, 
der in den Glasstab mit gelinder Rei- 
bung eingelassene Stift des Bayonnette- 
verschlusses herausgezogen werden. 

Zu bemerken ware noch, dass man 
sich zu allen Destillationen rnit Vor- 
theil eines Luftbades bedienen kann, 
welches aus einer halbkugelfarmigen 
Metallschale besteht, in die das Siede- 
gefass o h n e  d e n  B o d e n  zu  ber i ih-  
r e n  eingehangt wird. Man stiilpt als- 
dann eine kreisfijrmige Asbestplatte, 
die einen centralen Ausschnitt und 
&en radialen Schlitz enthalt, iiber 
den Kolben und driickt alsdann diese 
Scheibe zu einem je nach 13edarf mehr 
oder weniger hohen Trichter zusammen, 
der eventuell mit Draht zusammen ge- 
halten wird. Bei hiiheren Tempera- 

turen ist es zweckmiissig auf die Bunsenlampe eine Asbestscheibe 
zu setzen, welche die von der Metallschale nach unten gesandten 
Warmestrahlen reflectirt. In einem so hergerichteten Thermostaten, 
Fig. 111, lassen sich Destillationen bei niederen und hohen und bei 
ebenso constant bleibenden Tcmperaturen als bei Anwendung der 
minder bequemen Wasser-, Oel- und anderen flussigen Rader aus- 
fiihren. 
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H e i d e l b e r g ,  im November 1888. 


