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Zum Schlusse sei noch erwahnt, daB sich fast zu derselben Zeit,
wo die Anfangsversuche dieser Arbeit angestellt wurden, die Firma
E. Schering'P rotol- Abteilung, Berlin, mit dhnlichen Untersuchungen
befafite, die ebenfalls ergaben, daB die Jodidmethode bei Gegenwart
von Trimethylenglykol nicht brauchbar sei.

Hro. Prof. Lenze, Abteilungsvorstand im Militirversuchsamt
Berlin, bin ich fiir seine Anregung und Férderung sebr zu Dank ver-
pilichtet.

Frankfurt a. M., 8. Mai 1919.

161. J. Houben: Uber Hochvakuum-Destillation.
[Aus dem Technolog. Institut der Universitit Berlin.]
(Eingegangen am 11. April 1919.)

Erdmann?) hat ein Verfahren angegeben, mit einer gewihnlichen
Wasserstrahlpumpe Hochvakuum zu erzeugen, indem man den Destil-
lationsapparat mit Kohlensiure fiillt und diese durch flissige Luft in
einer Vorlage niederschligt. Man erreicht so leicht Drucke von
0.2—0.3 mm Quecksilber, und der niedrigste von Erdmann erzielte
Druck betrug sogar nicht mehr als 0.026 mm, welches also als Héchst-
zahl der Kohlendioxyd-Tension bei —190° angesehen werden mus.

Das Verfahren ist dem von Fischer und Harries? beschrie-
benen, das einer stark wirkenden Olpumpe bedarf, in seiner Einfach-
heit beziiglich aller Stoffe iiberlegen, die bei der Destillation keine
permanenten (Gase oder leichtfliichtigen Substanzen entwickeln. Die
von Krafft®) vorgeschlagene Absorption des Kohlendioxyds durch
Kalilauge unter Ersatz der flissigen Luft durch Ather-Kohlensiure
erscheint bei dem heutigen Verhiltnis in der Zuginglichkeit beider
Kiihlmittel und der Bequemlichkeit ihrer Verwendung kaum als Ver-
einfachung der Erdmannschen Arbeitsweise, und die von Wohl4)
oder Schroeter empfohlene Benutzung der Blutkohle — die auch
wieder mit flissiger Luft gekiihlt werden muBl — dient mehr zur
Erzeugung eines Kathoden-Vakuums.

Ein Ubelstand bei dem Erdmannschen Verfahren ist die Nicht-
verhinderung des Siedeverzugs. Denn Tonstiickchen und dgl. wirken
im Vakuum nicht lange, und die Einschaltung einer Capillare

" E. Erdmann, B. 36, 3456 (1903].
3) E. Fischer und C. Harries, B. 85, 2158 [1902).
5 F.Kratft, B. 37, 95 (1904]. 4 A.Wohl, B. 38, 4149 [1905]
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zum Durchsaugen von Kohlendioxyd-Blischen durch das
Destillandum — Luft kommt nach Lage der Sache nicht in Frage —
st von Erdmann nicht vorgesehen, vielleicht aus der Apsicht heraus,
es sei dies dem Hochvakuum abtriglich. Wenn jedoch bei der
gewbhnlichen Vakuum-Destillation das Durchsaugen eines ganz feinen
Luftstroms keiné wesentliche Druckverinderung mit sich bringt, so
sollte ein Durchsaugen von Kohlensdure im Hochvakuum noch weniger
schiidlich sein. Denn der groBeren Empfindlichkeit des Hochvakuums
steht der Umstand gegeniiber, daB die eingesaugte Kohlensiure im
Kondensator mit groBer Schnelligkeit niedergeschlagen wird, wie man
dem augenblicklichen Sturz der Manometersiule beim Zubringen der
flissigen Luft entnehmen kann, Eine derartige Fortnahme des Ca-
pillarstroms fallt bei der gewdhnlichen Vakuum-Destillation fort.

Konnte hiernach die Anwendung einer Capillare beim Erdmann-
schen Verfahren grundsitzlich als nicht schiidlich angesehen werden,
so bestand praktisch die Schwierigkeit, die Luft vollig aus der Capil-
lare, bezw. dem weiteren, an sie anschlieBenden Robre, zu entfernen.
Das Absaugen durch die feine Capillare dauert viel zu lange, um in
Betracht zu kommen, zumal das Rohr drei- bis viermal mit Kohlen-
dioxyd gefiillt werden mufl.

2y Manomeler und
Hosserstrah/-Fumpe R
=

—
Zum Koblensdure-
J Entwichler

Um das in die Capillare miindende Rohr rasch und miihelos
evakuieren und mit Kohlensiure fiillen zu k&nnen, habe ich die aus
der Abbildung ersichtliche Anordnueg 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 Glashihnen eingeschaltet und letzteres an das Capillarrohr an-
geschlossen. Der Kondensator steht durch ein Gabelrohr auch mit der Destil-
lationsvorlage in Verbindung. Der Capillare und Entwickler verbindende
Hahn wird geschlossen, der zum Kondensator fihrende geiifnet und durch
Anstellen der Pumpe evakuiert. Da die Luft vom weiten Teil des Capillar--
rohrs aus abgesogen wird, vollzieht sich die Evakuierung des Rohrs mit der-
selben Schuelligkeit wie die des ganzen Apparats. Nun wird die Pumpe ab-
gesperrt, der zum Entwickler fiihrende Hahn des T-Rohrs gedffnet und Kohlen-
saure eingelassen. Nach dreimaliger Wiederholung ist alle Luft verdringt.
Der zum Kondensator filhrende Hahn wird geschiossen, der zum Entwickler
Jahrende bleibt geoifnet, und sobald der Kondensator durch Zubringen der
flussigen Luft in Tétigkeit tritt, begiont ein gleichmiBiger Kohlensdurestrom
durch die Flassigkeit im Destillationskolben zu perlen, ohne daB das Hoch-
vakuum sich auch nur im allergeringsten verschlechtert. Ist die
Capillare micht von der nétigen Feinheit, so daB die Fliissigkeit zu stark
geschleudert wird — das Hochvakuum bleibt auch in diesem Falle géanzlich
uobeeintrichtigt —, so kann der Dioxydstrom durch einen Schraubenquetsch-
hahn an der Schlauchverbindung zwischen Capillar- and T-Rohr gedrosselt
werden.

Die bendtigte Kohlensiiure wird zweckméBig in einem Kippschen Apparat
aus geschmolzenem luftfreiem Kalium-Natrium-Carbonat und konz. Schwofecl-
sdure entwickelt. Zum Abdichten der Schlauchverschliisse erwies sich als
weitaus bestes Mittel Gummilésung. Als Kondensator benutze ich neuerdings
ein gewohnliches Ozon-Rohr, dessen Einleitungsrohr gegabelt ist und einen
Gummistopfen bicht erfordert. Es wurden so mit Leichtigkeit Drucke von
0.12 mm Quecksilber erreicht.

Die Vorlagen sind iibereinander angeordnet und bilden ein durch
zwei oder drei Einengungen abgeteiltes Rohr mit T-férmigem Ver-
bindungsstiick. Nach Aufnabme des Destillats — das weder mit
Kautschok, noch mit Luft in Beriibrung kommt — wird die betreffende
Abteilung an der epgsten, moglichst diinnwandigen Stelle zu- oder
abgeschmolzen. Infolge des Hochvakuums [illt.das Glas beim Er-
wirmen leicht zusammen. Soll wihrend des Abschmelzens die De-
stillation picht unterbrochen werden, so empfiehit sich die Anwendung
der besonders skizzierten Vorlagenform (oben rechts in der Zeichnung).
Ein Neigen des Kolbens (durch Drehen der Klammer in der Muffel)
erlaubt dann, die folgende Fraktion in der benachbarten Abteilung
festzuhalten, wihrend die vorhergehende abgeschmolzen wird, was
immerhin vorsichtig unter Anwérmung und mittels kleiner Stichflamme
zu geschehen hat.





