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Zum Schlusse sei noch erwihnt, daB sich fast zu derselben Zeit, 
wo die Anfaogsversuche dieser Arbeit angestellt wurden, die Firma 
E. S c h e r i n g  P r o t o l -  Abteilung, Berlin, rnit ahnlichen Untersuchungen 
befaflte, die ebenfalls ergaben, daS die Jodidmethode bei Gegenwart 
von Trimethylenglykol nicht brauchbar sei. 

Hrn. Prof. L e n z e ,  Abteilungsvorstand im Militarversuchsamt 
Berlin, bin ich fur seine Anregung und Forderung sehr zu Dmk ver- 
pflichtet. 

F r a n k f u r t  a.M., 8. Mai 1919. 

181. J. Houben: l%er Hochvakuum-Destillation. 
[Aue dem Technolog. Institut der Universitlt Berlin.] 

(Eingegangen am 11. April 1919.) 
E r d m  a n n  ') hat  ein Verfahren angegeben, mit einer gewohnlichen 

Wasserstrahlpumpe Hochvakuum zu erzeugen, indem man den Destil- 
lationsapparat mit Kohlensaure fiillt und diese durch fliissige Luft in 
einer Vorlage niederschlagt. Man erreicht so leicht Drucke von 
0.2-0.3 mm Quecksilber, und der  niedrigste vou E r d m a n n  erzielte 
Druck betrug sogar nicht mehr a h  0.026 mm, welches also als Hijchst- 
zahl der Kohlendioxyd-Tension bei - 190° angesehen werden mu& 

Das Verfahren ist dem von F i s c h e r  und H a r r i e s 3  beschrie- 
benen, das  einer stark wirkenden Olpumpe bedarf, in seiner Einfach- 
heit beziiglich aller StofEe iiberlegen, die bei der  Destillation keine 
permanenten Gase oder leichtfluchtigen Substanzen ent wickeln. Die 
von K r a f  f t  a) vorgeschlagene Absorption des Kohlendioxyds durch 
Kalilauge unter Ersatz der  flussigen Luft durch Ather-Kohlensiiure 
erscheint bei dem heutigen Verhaltnis in der Zuganglichkeit beider 
Kiihlrnittel und der  Bequemlichkeit ihrer Verwendung kaum als Ver- 
einfachung der E r d m a n n s c h e n  Arbeitsweise, und die von Woh14) 
oder S c h r o e t e r  empfohlene Benutzung der Blutkohle - die auch 
wieder mit flussiger Luft gekiihlt werden mu13 - dient mehr zur 
Erzeugung eines Kathoden-Vakuums. 

Ein Ubelstand bei dem E r d m a n n s c h e n  Verfahren ist die Nicht- 
verhinderung des Siedeverzugs. Denn Tonstuckchen und dgl. wirken 
im Vakuum nicht lange, und die E i n s c h a l t u n g  e i n e r  C a p i l l a r e  

') E. Erdrnann,  B. 36, 3456 [1903]. 
%) E. F i s c h e r  und C. H a r r i e s ,  B. 35, 2158 [1902]. 
a) F. K r a f f t ,  B. 37, 95 [1904]. 4) A.Woh1, B. 98, 4149 [1905]. 
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e u m  D u r c h s a u g e n  von Kohlendioxyd-Blssschen  d u r c h  dog  
D e s t i l l a n d u m  - Luft kommt nach Lage der Sache nicht in Frage - 
st von E r d m  a n u .  nicht vorgesehen, vielleicht aus der Ansicht heraus, 
es sei dies dem Hochvakuum abtriiglich. Wenn jedoch bei der 
iewiihnlichen Vakuum-Destillation das Durchsaugen eines ganz feinen 
Luftstroms keine wesentliche Druckoeranderung mit sich bringt, so 
sollte ein Durchsaugen von Koblensiiure im Hachvakuum noch weniger 
schadlich sein. Denn der groderen Emplindlichkeit des Hochvakuums 
steht der Umstand gegeniiber, dad die eingesaugte Kohlensiiure im 
Kondensator mit groBer Schnelligkeit niedergeschlagen wird, wie man 
dem augenblicklichen Sturz der Manometersiiule beim Zubringen der 
fliissgen Luft entoehmen kann. Eine derartige Fortnahme des Ca- 
gillarstroms Gllt bei der gewohnlichen Vakuum-Destillation fort. 

Konnte hiernach die Anwendung einer Capillare beim E r d m a n n  - 
schen Verfahren grundsatzlich als nicht schadlich angesehen werden, 
so bestand praktisch die Schwierigkeit, die Luft viillig aus der Capil- 
(are, bezw. dem weitereu, an sie anschliedenden Rohre, zu entiernen. 
Das Absaugen durch die feine Capillare dauert vie1 zu lange, urn in 
Betracht zu kommen, aumal dae Rohr drei- bis viermal mit Kohlen- 
dioxyd gefiillt werden mu8. 

ZU Munometer und 

U L 7 

Um das in die Capillare mundende Rohr rasch und miiheloe 
evahuieren und mit Kohlensiiure fullen zu kiinnen, habe ich die aus 
der Abbildung ersichtliche Anordnung getroffen. 
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In eine, Kohlensiure-Entwickler und -Kondensator unmittelbar verbin- 
dende Schlauchleitung ist ein T-Rohr mit zwei beiderseits des Ansatzrohrs 
angebrachten Glashlhnen eingeschaltet und letzteres an das Capillarrohr an- 
geschlossen. Der Kondensator steht durch ein Gabelrohr auch mit der Destil- 
lationsvorlage in Verbindung. Der Capillare und Entwicklet verbindende 
Hahn wird geschlossen, der zum Kondensator fiihrende geotfnet und durch 
Anstellen der Pumpe evakuiert. Da die Luft vom weiten Teil des Capillar- 
rohrs aus abgesogen wird, vollzieht sich die Evakuierung des Rohrs mi t  der- 
selben Schnelligkeit wie die des ganzen Apparats. Nun wird die Pumpe ab- 
gesperrt, der zum Entwicklcr fiihrende Hahn des T-Rohrs geoffnet uud Kohlen- 
sinre eingelassen. Nach dreimaliger Wiederholung ilit alle Luft verdrangt. 
Der zum Kondensator fiihrende Hahn wird geschlossen, der zum Entwickler 
Jithrende bleibt getiffnet, und sobald der Kondensator durch Zobringen der 
fliissigen Lnft in TIitigkeit tritt, begiunt ein gleichmaBiger Kohlensgurestrom 
durch die Fliissigkeit im Destillationskolben zu perlen, ohne  daB d a s  Boch- 
vakuum s ich  a u c h  n u r  im a l l e r g e r i n g s t e n  verschlechter t .  1st die 
Capillare nicht von der nBtigen Fejnheit, so daB die Flussigkeit zu stark 
geschleudert wird - das Hochvakuum bleibt auch in diesem Falle girnzlich 
unbeeintriichtigt -, so kann der Dioxydstrom durch einen Schraubenquetsch- 
hahn an der Schlauchverbindunp zwischen Capillar: iind T-Rohr gedrosselt 
werden. 

Die benotigte Kohlensiiure wird zweckmaBig in einem Kippschen Apparat 
aus geschmolzenem luftfreiem Kalium-Natrium-Carbonat und konz. Schwafel- 
siure entwickelt. Zum Abdichtcn der Schlauchverschliisse erwies sich als 
weitaus bester Mittel Gurnmil6snng. Als Kondensator benutze ich neuerdings 
ein gew6hnliches Ozon-Rohr, dessen Einleitungsrohr gegabelt ist und einen 
Gummistopfen nicht erfordert. Es wurden so mit Leichtigkeit Drucke von 
0.12 mm Quecksilber erreicht. 

Die VorlageD sind ubereinander angeordnet und bilden ein durch 
zwei oder drei Einengungen abgeteiltes Rohr  mit T-fiSrmigem Ver- 
binduugsstuck. Nach Aufnahme des Destillats - das weder mit  
Kautschnk, noch mit Luft in Beruhrung kommt - wird die betreflende 
Abteilung a n  der engsten, moglichst diinnwandigen Stelle z u -  oder 
abgeschmolzen. Infolge des Ilochvakuums fallt. das  Glas beim Er- 
warmen leicht zusammen. Sol1 w8hrend des Abschmelzens die De- 
stillation nicht unterbrwhen werden, so empfiehlt sich die Anwendung 
der besonders skizzierten Vorlagenform (oben rechts in  der Zeichnung). 
Ein Neigen des Holbens (durch Drehen der  Hlammer in  der Muffel) 
erlaubt d a m ,  die folgende Fraktion in  der benachbarten Abteilung 
festzuhalten , wahrend die vorhergehende abgeschmolzen wird, was 
immerhin vorsichtig uoter Anwirmung und mittels kleiner Stichflamme 
zu geschehen hat. 




