in der folgenden Abhandlung, da wir mit ihm aufler der voll-
kommenen Destillation des Zinns auch noch weitere interessante
Untersuchungen ausfithren konnten. Wir haben deshalb vorliufig
auch von genaueren Temperaturbestimmungen abgesehen und werden
erst im Laufe der mit dem neuen Apparat ausgefiihrten Versuche
darauf zuriickkommen.

Zusammenfassung.

1. Die bisherigen, in der Literatur beschriebenen Versuche zur Destillation
des Zions im Vakuum wurden kurz besprochen.

2. An Haud einer Abbildung wurde ein Apparat beschricben, der es erst-
malig ermdglichte, in einwandireier Weise Zinn im Vakuum zu destillieren.
Hierbei befand sich der lleizkdrper im Vakuum innerhalb des Destillations-
rohres, welches von auBen durch flieBendes Wasser gekihlt wurde.

3. Die eigentdmlichen, von Verunreinigungen aller kiullichen Zinnsorten
herriithrenden Produkte der Destillation, die sich stets vor der Destillation
des Zinns selbst niederschlugen, wurden beschrieben und niher in ihren
Reaktionen untersucht. Selbst hergestelltes, ganz reines Zinn wurde ebenfalls
destilliert. Dabei traten die ersterwihnten Beschlige nicht mehr auf.

Berlin, im Mirz 1911,

228. Franz Fischer und BErich Tied‘e: Ein fiir chemische
Zwecke geeigneter elektrischer Wolfram-Widerstandsofen,

[Aus dem Chemischen Institut der Universitit Berlin.]
(Eingegangen am 10. Mai 1911.)

In der voranstehenden Mitteilung iiber »Die Destillation des
Zinps im Vakuum« batten wir eine Versuchsanordnung beschrieben,
die es zum ersten Mal ermdglichte, Zinnmetall in reinster Weise im
Vakuum zu destillieren, Der bei diesem Apparate als Heizmittel
verwendete Platindrabt legierte sich aber bei WeiBglut gelegentlich
mit destillierendem Zinndampf und schmolz sodann nach kurzem Ge-
brauche durch. Dadurch waren dauernd kostspielige und langwierige
Reparaturen nétig. Wir gingen deshalb nach eingehenden Versuchen
unter Beibebaltung prinzipieller Teile des alten Ofens zu einer Neu-
kounstruktion iiber, die sich nicht nur fiir die Zinndestillation, sondern
auch fiir viele andere Zwecke als recht praktisch erwies. Wir wollen
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in vorliegender Mitteilung nur diese Apparatur beschreiben, iiber spe-
zielle Anwendungen aber erst spiter berichten?).

Fiir den frither gebrauchten Platindraht suchten wir ein anderes,
moglichst hoch schmelzendes Material als Heizkorper. Wir wollten
unser bei den friilheren Versuchen wohlbewihrtes Verfahren, die Heiz-
quelle im Vakuum im Inneren des Destillationsraumes anzuordnen,
beibehalten und ebenso das Destillationsrobr, welches aus gewdhnlichem
Glas gelertigt war, auch fernerhin auBlen durch flieBendes Wasser
kiihlen.

]

Die Zeichnung stellt im Quersehnitt unseren Apparat dar. Von einem
Niederspannungs-Transformator, der von cinem Einanker-Umformer gespeist
wurde, fihren starke Kupferkabel den Strom den beiden Polen a zu. Der
Transformator war so gebaut, dall er je nach Bedarl drei verschiedene Span-
nungen zu entnchmen gestattete, und zwar, bei voller Ausnutzung, 8 Volt
und 450 Amp. oder 4 Volt uud 850 Amp. oder 2 Volt und 1700 Amp. Um
den bei diesen grollen Stromstirken notwendigen Querschnitt der Leitungen
zu haben, bestanden diesclben aus mehreren Kupferkabeln. In der Zeich-
nung ist nur je eines zu sehen. Die auf einem eichenen Grundbrett befestigten
Trager ¢ endigten oben in Kupferbarren, an die mit starken Mutlerschrauben
die Stromzuleitungskabel angeschraubt waren. Je eine entsprechend ausge-
hhlte Kupferplatte f wurde aufgeschraubt und prefte zwischen Platte und
Stitze dig eigentlichen Pole 4 mit gutem Kontakt fest. Sie waren durch
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KABELL zum TRANSFORMATOR . T

1) Vakuum-Widerstandsdfen ahnlicher Form, aber mit Kohle oder dem
teuren Iridium als Heizkdrper sind, wie wir erst nachtréglich gefunden haben,
schon frither von Pring und Hutton (Soc. 89, 1591 [1906]) beschrieben
worden, auf die sich auch Greenwood (Soc. 93, 1483 [1908]) bezieht. In
der in FuBnote 1 anf S. 1719 zitierten Arbeit sind diese Ofen nicht erwihut.




Ausbohren von Rundstiben aus Kupfer erhalten. Die Bohrung von einem
Ende her war tief, die vom anderen her nur kurz. Die beiden duBeren Boh-
rungen dienten, wie aus der Figur leicht ersichtlich ist, zur Einfihrung je
zweier Messingrohre, durch die das Kupferrobr innen durch flieBendes Wasscr
stark gekihlt werden konnte. Die beiden inneren zylindrischen Vertiefungen
waren dazu bestimmt, das zum Heizkérper bestimmte Material aufzunehmen.
Uber die Kupferrohre konute eine zweilach tubulierte Glaskugel ¢ beliebigen
Durckmessers geschoben werden. Sie wurde dann mit eingefetteten Gummi-
schliuchen vakuumdicht an den Kupferrohren befestigt. Vermittels eines seit-
lich an die Kugel angeschmolzenen Glasrohres geschah die Verbindung mit
einer rotierenden Gaedeschen Kapselpumpe. Die Kugel selbst wurde wih-
rend der Versuche von Wasser, genau der Zeichnung entsprechend, iiber-
flossen.

Als eigentlichen Heizkdrper d benutzten wir Rohre aus verschie-
denem Material.

Anfinglich versuchten wir es auch bier mit Platin als Heizma-
terial, indem wir ca. 8 cm lange, 4 cm breite, diinne Platinbleche halb-
zylindrisch bogen und zwischen die Kuplerpole steckten. Durch ge-
eignete Stromstirke brachten wir das Blech dann im Vakuum zur
Weillglut.

Fiir Versuche wesentlich ubnterhalb des Schmelzpunkts des Platins
ersetzten wir das Platinblech durch woblfeilere Eisenblechzylinder,
die wir aus Elektrolyteisen (Schmp. 1600°), welches nach dem Ver-
fahren des einen von uns hergestellt war, uns passend formten. Diese
koonten wir bei Anwendung entsprechender Stromstirken in kurzer
Zeit im Vakuum zur Verdampfung bringen, so daB die Glaskugel
nach kurzer Zeit mit einem so starken Eisenspiegel bedeckt wurde,
daBl man das innen weiBgliihende Rohr nicht mehr durchsehen konnte.
Da die lebhafte Verdampfung von Zinn im Vakuum erst kurz vor
dem Schmelzpunkt des Platins beginnt, stellten wir fir die Zinnde-
stillation ein Rohr aus dem erst bei 3000° schmelzenden Wolfram her.
Wir preflten uns selbst aus Wolframpulver ein kleines Rohr, indem
wir nach den Angaben v. Wartenbergs') in seiner Arbeit itber
»Thoriume¢ verfuhren. Nachdem wir die Herstellung kleiner Robre
gelernt hatten, gingen wir dazu iiber, grofe Wolframrobre zu verfer-
tigen, und es gelang uns auch die Herstellung eines 8 em langen,
1.6 em im Durchmesser betragenden Rohres von 3 mm Wandstarke.

') Z. EL. Ch. 15, 867 [1909]). Hr. Dr. v. Wartenberg war so liebens-
wiirdig, uns bei den ersten Versuchen, solche kleinen Wollramrohre herzu-
stellen, zu helfen, wofiir wir ibm auch an dieser Stelle unseren besten Dank
sagen. Die Anfertigung groBer Rohre gelang uns dann selbst.



In dieses Robr bobrten wir nun in die Mitte des dulleren Mantels
eine Héhlung hinein, in die wir Tiegelchen aus Magnesia zur Auf-
nahme der zu destillierenden Substanzen setzen konnten. Das Robr
selbst (d) wurde zwischen die Kupferrohre b gespannt, und zwar war
es so geuunu gearbeitet, dall es mit leichter Reibung gewissermaflen
als Stempel in die gepau zylindrisch gebohrten Vertiefungen palite.
Wir konaten mit Befriedigung konstatieren, dafl durch das bloBe Aul-
liegen des Wolframrohres in beiden Kupferbobrungen geniigend guter
Kontakt erreicht wurde. Dabei batte das Woliramrohr noch geniigend
Spielraum, um sich bei der Erhitzung noch in der Linge ausdehnen
zu koonen.

Mit dieser Vorrichtung gelang es uns nun, 1.5 g Zion in firi
Minuten quantitativ vom Boden des Magnesia-Tiegels wegzudestillieren.
Die Hauptmenge des destillierten Metalls setzte sich dabei in kleinen
silberweiflen Kiigelchen oder auch in lockerer, grauer, scbwammiger
Masse auf den Rand des Magnesiatiegels, withrend sich an der inneren
Wandung der wasserumflossenen Glaskugel ein reichlicher schwarzer
Metallspiegel von fein verteiltem destilliertem Zinn niederschlug. Die
Strablung des bis nahe zum Verdampfen erhitzten Woltramrohres war
so stark, daB man erst, nachdem das Wolframrohr bis auf Rotglut
abgekiihlt war, das Vorhandensein eines dichten schwarzen Metall-
spiegels aut der Glaswand bemerkte. Auch war die Wirmestrahlung
s0 groB, dal man die Hand nur kurze Zeit vor die wasserumflossene
Glaskugel halten konnte. (enane Temperaturmessungen werden wir
bei den Versuchen bringen, die wir mit unserem Apparat auszufiithren
begonnen haben.

Zusammenfassung,
1. Es wird ein fiir chemische Zwecke geeigneter elektrischer Woltram-
Widerstandsofen zur Erzielung extremer Temperaturen im Vakuum beschrieben.
2. Mit seiner Hilfe gelang die Destillation relativ groBer Mengen Zinns
in kurzer Zeit.

Berlin, im Mirz 1911.





