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Apparatar zur Entgasung von Fliissigkeiten
{Kurze Mitteilung)
Von
H. Volk, A. Neckel und F. Kohler*
Aus dem I. Chemischen Laboratorium der Universitit Wien
Mit 1 Abbildung
{ Hingelangt om 18. Jaruar 1956)

Da die Bearbeitung vieler wissenschaftlicher Probleme die Ver-
wendung von grofieren Mengen luft- bzw. gasfreien Substanzen erfordert,
erscheint es gerechtfertigt, kurz iiber eine von uns entwickelte Anordnung
zu berichten, die eine verhiltnisméBig rasche Entgasung auch gréBerer
Fliissigkeitsmengen erlaubt. Das Ergebunis der Entgasung kann nach
der von A. Smits' angegebenen Methode unmittelbar dberpriift werden.

Obwohl die Loslichkeiten der in Frage kommenden Gase in Flitssig-
keiten sehr klein sind und daher in solchen Fillen eine vollstdndige
Entgasung als leicht durchfithrbar erscheinen konnte, erfolgt die Gleich-
gewichtseinstellung jedoch im allgemeinen auflerordentlich langsam. Sie
hingt im wesentlichen von der Geschwindigkeit der Erneuerung der
Grenzflichen zwischen Flissigkeit und Dampf ab.

In der Literatur findet man folgende Vorschlige zur Entgasung von
Flissigkeiten. W. Biliz und Mitarbeiter? sowie M. Hoppner wund
4. v. Antropoff® empfehlen, auf Grund der bekannten sichtbaren Ent-
bindung von Luftblischen beim Auftauen im Hochvakuum, ein so lange
wiederholtes abwechselndes Auftaven und Erstarrenlassen im Hoch-
vakuum, bis keine Luftblischen mehr auftreten. Doch ist schon nach
den Erfahrungen von 4. Smits und Mitarbeitern! eine derartige Methode
als vollkommen unzureichend anzusehen, was auch wir feststellen muften.
Rin einmaliges kurzes Abpumpen des Dampfes, wie es bei den Messungen
des Sattigungsdruckes nach A.Smith und 4. W.C. Menzies* erfolgt,
schafft nur im Augenblick eine gasfreie Oberfliche und ist wegen der
Nachdiffusion der Gase aus dem Fliissigkeitsinneren ebenfalls vollkommen
ungeniigend. Wirksamer ist das von K. Drucker und E. Moles® und
L. Riccoboni® empfohlene Verfahren, die Flissigkeit lingere Zeit im
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Vakuum auszukochen und den Dampf mit den in ihm enthaltenen Gasen
von Zeit zu Zeit abzupumpen. Wir selbst beniitzten bisher das von
A. Smits und Mitarbeitern! angegebene Verfahren. Vollstindige Ent-
gasung wird hier dadurch erreicht, dafl man, nach mehrmaligem Aui-
tauen und Erstarrenlassen unter zeitweiligem Abpumpen der Diampfe,
etwa zwei Drittel der zu entgasenden Flissigkeit langsam in ein abzu-
schmelzendes Gefdfi iiberdestilliert; die gelésten (Gase sind in den iiber-
destillierten Anteilen enthalten. Diese Methode lefert jedoch nur geringe
Mengen (20 bis 60 ml} gasfreier Fiussigkeit. Wesentlich gréllere Mengen
entgaster Fliissigkeit lassen sich nach dem Verfahren von R. K. Taylor
gewinnen. Der Autor beniitzt das Prinzip der fraktionierten Destillation
zur Trennung der geldsten Gase von der Flissigkeit. Er erreicht eine
standige Erneuerung der Oberfliche durch Erwirmen eines Seitenrohres,
in dem die zu entgasende Fliissigkeit teilweise verdampft. Die Dampf-
blasen nehmen Fliissigkeit mit und werfen sie gegen die gegeniiberliegende
Wand, wihrend aus dem Hauptgefi neue Fliissigkeit in das Seitenrohr
nachstrémt, so daf ein standiger Kreislauf erzielt wird. Die Erneuerung
der Oberfliche erfolgt jedoch verhiltnismiBig langsam, so daB eine
vollstindige Entgasung lingere Zeit in Anspruch nimmt.

Um eine mdglichst groBe Oberfliche zu schaffen und um diese so
rasch und wirksam wie mdglich zu erneuern, bedienten wir uns des
van  W. Swiectoslawsk: fiir ebullioskopische Messungen eingefiihrten
Zersprithungsprinzips (vgl. Abb. 1), In einen birnenférmigen Kolben K
wird durch das anschlieBend abzuschmelzende Rohr @ die Flussigkeit
80 hoch eingefiillt, daf sie das SiedegefdB etwa bis zur Hohe H fillt.
Anschlieflend wird die Apparatur, gegebenenfalls unter gleichzeitigem
Kithlen der Flissigkeit mit einer Kiltemischung oder mit fliissiger Luft,
iiber den Vakuumhahn 4 kurz evakuiert und dadurch der groBte Teil
der in der Dampfphase befindlichen Luft entfernt. Das Siedegefall wird
nun durch eine geeignete Heizvorrichtung zu kriftigem Sieden angeheizt;
um das Sieden zu erleichtern, ist am Boden des Kolbens etwas Glasstaub
angesintert. Hierbei ergieft sich ein stindiger Strom von Dampf und
Flussigkeit durch L gegen das Rohr F, das einen spiralférmig ange-
schmolzenen Glasstab trigt. Die auf diese Weise erzielte sehr feine
Zerteilung der Flissigkeit und die stindige Erneuerung der Oberfliche
bewirkt eine wesentlich raschere Gleichgewichtseinstellung. Wahrend
die Flitssigkeit wieder in das Siedegefd$ zurtickflieBt, gelangen die Dampfe
und die in ihnen angereicherten Gase in die Kolonne D, wo sie einer
fraktionierten Destillation unterworfen werden. Der aus der Kolonne
austretende Dampf wird in dem besonders gut wirksamen Muschel-
kithler ' kondensiert, wihrend sich die zu entfernenden (Gase in der
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Kugel B anreichern und von dort von Zeit zu Zeit durch kurzes Offnen
des Hahnes A4 in das Vakuum abgezogen werden. Die entgaste

Abb. 1.

Fliissigkeit kann bei ge-
offneten Stockventilen M
durch Destillation aus der
Apparatur entnommen
werden. Dag StoBen der
Fliassigkeit kann durch
dauerndes kriftiges Sieden
verhindert werden. Nach
unseren Erfahrungen tritt
ein Siedeverzug nur dann
auf, wenn das Sieden der
schon weitgehend entgasten
Flissigkeit voriibergehend
unterbrochen wurde, was
infolgedessen unbedingt zu
vermeiden ist. Den Erfolg
der Entgasung uberpriiften
wir nach der von 4. Smitst
vorgeschlagenen Methode®.
Die Messung des Inertgas-
druckes  miftels  eines
Mec Leod-Manometers®  er-
gab einen Luftgehalt von
weniger als 102 Torr. Wir
halten jedoch diese Me-
thode wegen der Loslich-
keit der Inertgase in dem
Kondensat fiir weniger zu-
verldssig.

Nach beendeter Ent-
gasung kann die Kolonne

bei E abgeschmolzen und der untere Teil der Apparatur als Vorrats-
gefifl verwendet werden. Mit der beschriebenen Anordnung lassen
sich beispielsweise innerhalb von 10 Stdn. 250 bis 300 ml Hexan so
weit entgasen, daB darin nach Swmits kein Luftgehalt mehr nachge-

wiesen werden kann.
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