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i n  der Folgenden Abhandlung, da  wir mit ihm auISer der voll- 
konimenen Destillation des Zinns auch noch weitere interessante 
Untersuchungen ausfuhren konnteii. Wir haben deshalb vorlaufig 
nuch Ton gennueren Temperaturbestimmungen abgesehen und werderi 
erst in i  LauFe der rnit dem neiien Apparnt nusgefiihrten Versuche 
d n ra 11 f z u r ii ck k om rn e . 

Z u  sam m e n  f ass  u n  g. 
1. IJie bishcrigen, i n  der Literatur beschriebenen Vcrsuche zur  Destillntiou 

tles %inns i t n  Vakuutn wurden kurz besprocben. 
2. An Halid einer Abbildung wurde ein Appnrat beschrieben, der es erst- 

malig ermogliclite, in  einwandtreier Weise Zinn im Cakuum zu dcstillicren. 
Hierbei betand sich tler 1 leizkihper im Yaltuum innerhalb des Dcstillatinns- 
rohres, wclchcs von aul3en durch fliel3endes Wasser gekiihlt wurde. 

3. Die eigenttimlichen, ron Verunreinigungen allcr kiuFlichcn Zinnsorten 
herriilirendcn Produkte der Destillation, die sich stetx vor cler Destillation 
des Zinns selbst niederschlugen, wurden beschricbcn und niihor i n  iliren 
Reaktionen untermcht. Selbst hergestelltes, ganz reines Zinn wurde ebcnfnlls 
tlestillicrt. Dabei trnten die crsterwtihnten Beschligc niclit mehr nul. 

B e r l i n ,  ini Miirz 1!)11. 

228. Franz Fischer und Elrich Tiede: Ein Wr chemische 
Zwecke geeigneter elektrischer Wolfram-Wideretandsofen. 

[Aus dem Cheniischcn Institut der Universitiit Berlin.] 

(Eingegangen am 10. Mai 1911.) 

In  der vornnstehenden Mitteilung uber ))Die Destillation des 
Zinns im Vakuurw hatten wir eine Versuchsnnordnung beschrieben, 
die es zum ersten Ma1 ermoglichtc, Zinnmetall in reinster Weise im 
Vakuum zu destillieren. Der bei diesem Apparnte als Heizmittel 
verwendete Platindraht legierte sich nber bei WeiBglut gelegentlich 
niit destillierendem Zinndampf und schmolz sodann nach kurzem Ge- 
hrauche durch. Dadurch waren dauernd kostspielige und langwierige 
Reparaturen notig. Wir  gingen deshalb nach eingehenden Versuchen 
unter Beibehaltung prinzipieller Teile des alten Ofens zi i  einer Neu- 
konstruktion uber, die sich nicht nur fur die Zinndestillation, sondern 
auch fur viele andere Zwecke a19 recht praktisch erwies. Wir  wollen 
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in vorliegender Mitteilung n u r  diese Apparatur beschreiben, iiber spe- 
zielle Anwendungen aber erst spLter berichten '). 

Fur den friiher gebrauchten Platindraht mchten wir ein anderes, 
miiglichst hoch schmelzendes Material als Heizkorper. Wir wollten 
iinser bei den fruheren Versuchen wohlbewahrtes Verfahren, die Heiz- 
quelle im Vakuum irn Inneren des Destillationsraumes anzuordnen, 
beibehalten und ebenso das  Destillationsrohr, welches aus gewohnlicheni 
Glas gefertigt war, auch fernerhin aul3en durch flielbendes Wasser 
kiihlen. 

&=- 

Die Zeichnung stellt im  Querschnitt unscren Apparat dar. Von eineni 
Niederspannungs-Transfor~tor, der von cincm Einanker-Umiormer gespeist 
nurde, fiihren starke Kupfcrkabel den Stroni den beiden Polen a zu. Der 
Transformator war so gebaut, daI3 er ie nach BedrrE drei verschiedene Span- 
nungen zu cntnchmen gestattete, und mar ,  bei voller Ausnutzung, 8 Volt 
und 450 Amp. oder 4 Volt uud 850 Amp. oder 2 Volt und 1700 Amp. Uni 
den bei diesen groWen Stromstarken notwendigen Querschnitt der Leitungeii 
zii habcn, bestanden diesclben aus m e h r e r e n  Kupferkabeln. In dcr Zeich- 
nung ist nur je eines z u  sehen. Die auf einem eichenen Grundbrett befestigten 
lrager a endigten oben in IhpEerbarren, an die mit starken Muttcrschrauben 
die Stronizuleitungskabel angeschraubt waren. Je  eine entsprechend ausgc- 
hBhlte Kupferplatte f wurde aufgeachraubt und preBte zwischen Platte untl 
Ptiitze die eigentlichen Pole 6 mit gutcm Kontakt fest. Sie waren dnrcli 

I .  - 

I) Vakuum-WiderstandsBfen ahnlicher Form, aber mit Kohle oder dem 
teuren Iridium als Heizk6rper sind, wie wir erst nachtrgglich gefunden haben, 
schon friiher von P r i n g  und H u t t o n  (SOC. 89, 1591 [1906]) beschrieben 
worden, auf die sich auch Greenwood (SOC. 93, 1483 [1908]) bezieht. I n  
der in FuSnote 1 auf S. 1719 zitierten Arbeit sind diese Ofen nicht erwshut. 
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Ausbohren von Kundstaben aus Iiupfer erhalten. Die Bohrung von einoni 
Ende her war tief, die vom anderen her nur kurz. Die beiden auoeren Boh- 
rungen dienten, wie aus der Figur leicht ersichtlich ist, zur Einfiihrung je 
zmeier Messingrohre, durch die das Kupferrohr innen durch flieBendes Wasscr 
stark gekiihlt werden konnte. Die beiden inneren zylindrischeu Vcrtiefungen 
waren dazu bestimmt, das zum Heizkorper bestimmte Material aufzunehmen. 
Uber die Kupferrohre konnte eine xweifach tubulierte Glaskugel c beliebigen 
Durchrnessers geschoben werden. Sie wurde d a m  mit eingefetteten Gummi- 
schlauchen vakuumdicht an den Kupferrohren befestigt. Vermittels eines seit- 
lich an die Kugel angeechmolzenen Glasrohres geschah die Vorbindung mit 
einer rotierenden Gaedeschen Kapselpumpe. Die Kugel selbst wurde wih- 
rand der Versuche von Wasser, gcnau der Zeichnung entsprechend, uber- 
f lossen. 

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

Anfanglich versuchten wir es auch hie, mit Platin als Heizma- 
terial, indem wir ca. 8 cm lange, 4 cm breite, diinne Platinbleche halb- 
zylindrisch bogen und zwischen die Kupferpole steckten. Durch ge- 
eignete Stromstjrke brachten wir das Blech dann im Vakuum zur 
WeiBglut. 

Fiir Versuche wesentlich uaterhalb des Schmelzpunkts des Platins 
ersetzten wir das  Plntinblech durch wohlleilere Eisenblechzylinder, 
die  wir aus Elektrolyteisen (Schmp. 16OO0), welches nach dem Ver- 
fahren des einen von uns hergestellt war, uns passend forrnten. Diese 
konnten wir bei Anwendung entsprechender Stromstiirken in kurzer 
Zeit irn Vakuum zur Verdampfung bringen, so daB die Glaskugel 
nach kurzer Zeit mit einern so starken Eisenspiegel bedeckt wurde, 
da13 nran das iunen weiagluhende Rohr nicht mehr durchsehen konnte. 
n a  die lebhafte Verdampfung von Zinn irn Vakuum erst kurz vor 
dem Schmelzpunkt des Platins beginut, stellten wir fur die Zinnde- 
stillation ein Rohr aus dem erst bei 3OOO0 schmelzenden .Wolfram her. 
V i r  preBten uns selbst aus  Wolframpulver ein k l e i n e s  Rohr, indem 
u i r  nach den Angaben v. W a r t e n b e r g s ' )  i n  seiner Arbeit tiber 
%Thorium* verfuhren. Nnchdem wir .die Herstellung kleiner Rohre 
gelernt hatten, gingen wir dazu iiber, g r o  We Wolframrohre zu verfer- 
tigen, und es gelang uns auch die Herstellung eines 8 crn langen, 
1.6 crn im Durchmesser betragenden Rohres von 3 mm Wandstiirke. 

.__. 

') Z. El. Ch 15, 867 [1909]. Hr. Dr. v. W a r t e n b e r g  war so liebens- 
nhrdig, tins bei den ersten Versuchen, solche kleinen Wolframrohre henu- 
stellen, zu helfen, woftr wir ihm auch an dieser Stelle iinseren besten Dank 
angen. Die Anfertigung groBer Rohre gelang uns dann selbst. 



I n  dieses Hohr bohrten \sir nun in die Mitte des 6uWeren blnntels 
eine Hijhlung hinein, i n  die mir Tiegelchen aus Magnesia zur Auf- 
nnhnre der zii destillierenden Substanzen setzen lionnten. Das h h r  
eelbst (d )  wurde zwischen die Kupferrohre 0 gespannt, und zwar war 
es so geu:tu gearbeitet, dal3 es mit leichter Reibung gewissermafleii 
:ils Sternpel in die genau zyliodriscli gehohrten Vertiefungen pul3te. 
M'ir koonten niit BeEriedigling konstatiereu, da13 durcb das bloWe A u f -  
!iegen tles Wolfranirohres in beiden Kupferbohrungen geniigend guter 
Kontakt erreicht wurde. Dabei hatte das Wolframrohr noch genugencl 
Spielrxum, um sich bei cler Erhitzuiig noch in der I h g e  ausdehneo 
z u  kiioncn. 

Ylit tlieser Yorrichtoog gelang es  LIDS nun, 1.5 g Zinn in fiidf 
11 inuten qiinntitativ vom Boden des Maguesia-Tiegels wegzudestilliereu. 
I)ie Hauptrnenge des destillierten Rletalls set,zte sich dabei i n  kleinen 
silberweifien Kugelchen oder auch i n  lockerer, grauer, scbw,:ininiiger 
Nasse nuf den Rand des Magnesintiegels, wshrend sich an der i r inere~  
IVnnduug der wasserumflossenen Glnskrigel ein reichlicher schwarzer 
Metallspiegel vou fein verteilteni destilliertem %inn niederschlug. Die 
Strnhlung des bis nahe zum Yerdanipfen erhitzten Wolfranirohres war 
so stark, dn13 mnu erst, nachdem das Wolfranirohr bis auF Rotglut 
nbgekiihlt war, das Vorhandensein eiues dichten schwarzen hletall- 
spiegels auf der Glaswnnd hemerkte. Auch war die Wiirniestrahlung 
so grol3, daW man die Hand nur kurze Zeit vor die wasserumflossene 
Glnskugel halten konnte. Genane Ternpera.turmessungeti werden wir 
bei den Versnchen bringen, die n i r  iiiit ~ i i i~erc tn  Appcirat nuszufcihreo 
begonnen haben. 

Z 11 s a in ni e n f as  s u n g. 
1. Es wirtl ein fiir cliemische Zaeckc gceigoctcr elektrisclier Wolfram- 

W%lwatandsofcn Z U P  Erzielung ertrenier Tenlperaturen in1 I'aknum beschriebell. 
1. Mit seiner Hilfe gelang die Destillntion relativ gruller Nengen %inns 

ill kurzer Zeit.. 
B e r l i n ,  irn Miirz 1911. 




