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268 DESTILLIEREN UND SUBLIMIEREN.

Boden des Cylinders; dasselbe ist unten durch Ausziehen sehr stark ver-
engt, oben hingegen erweitert es sich zu einer Kuegel von 4 em Durch-
messer; das obere Ende enthiilt ferner die beim Thermorezulator zebriuch-
liche Vorrichtung der Gasregulierung. Durch die zweite Bohrung geht

ein rechtwinklic gebogenes Glasrohr, welches dicht unter dem Kork

endigt und zur Verbindung des Apparats mit dem Wasserbade dient.
In den Cylinder giebt man 1'% em hoch Quecksilber; der iibrige Raum
wird vollstindig mit Wasser gefiillt. Der Apparat wird durch einen stark-

wandigen Kautschukschlauch mit dem Dampiraum des Wasserbads ver-

bunden; das letztere besitzt zweckmiilsig einen Hahn, durch welchen man,
wenn das Wasser zum Sieden gekommen ist, kurze Zeit lang Dampf

st, um die Luft zu verdringen. Schliefst man den Hahn, so

austreten 14

tritt das Manometer in Wirksamkeit und erhilt die Temperatur in allen
Teilen des Wasserbads zuverlissiz konstant. Die angegehene Form
des Steigrohrs verhindert vollstindie das Oszillieren der (Juecksilbersiule.

Fiir Herstellung einer ']lt'lll|ll‘|'.:‘.’.'||' von 105° geniigen ber T60 mmn

Druck 14,6 em, fiir 110° 31,5 cm der (Quecksilbersiule im Steigrohr (der
Gegendrack der Wassersiule im Cylinderglas ist dabei unberiicksichtigt).
Dem Steigrohr kann eine variable Hohe gegeben werden. Der Apparal
wird wenig beeinflulst durch Schwankuneen des Barometerstands, weil

he fiir 1° 8,15 cm

zwischen 100° und 110° die durchschnittliche Stei;
betriigt. Mit steigender Temperatur wichst diese Empfindlichkeit, und

der Einfluls der Barometerschwankung wird immer verschwindender.

DESTILLIEREN UND SUBLIMIEREN.

Der Destillationsapparat besteht ans drei Teilen: dem Destilla-
tionsgefifs, dem Kiililrohr und der Vorlage.

1. Das DCStil].ﬂtjf)lng{}fﬂfS ist in den meisten Fiillen eine Retorte,
seltener ein Kolben. Ks muls geriumig sein, damit die Fliissigkeit beim
Sieden nicht {iberschiiumt und in das Kiithlrohr tritt. Soll wihrend der
Destillation die .Qivr]s_-Et'-l:]]||'1':1:,1||' beobachtet werden, so muls die Retorte

einen Tubulus haben, durch welchen man vermittelst eines durchbohrten
Korks ein Thermometer Inftdicht einzetzt. e zu solchem Zwecke
dienenden Thermometer haben kein kugelférmiges, sondern ein cylindrisches
Juecksilbergefils, welches nicht dicker (Lieber etwas diinner) als die Bolre

sein darf, damit es beim Durchschieben durch den Kork die Offnung
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desselben nicht [|:i[‘]'.-ll'5?i,'.'.' erweitere. Das Thermometer darf nicht zu tief
i die Fliissickeit eintauchen, da es sonst den Siedepunkt nicht genmau
markiert: eher darf es ganz aulserhalb der Fliissigkeit dicht itber dem
Ypiegel derselben stehen, da der Dampf dieselbe Temperatur besitzt, wie
jene. Beim Erhitzen der Retorten hat man alle die Vorsichtsmalsregeln
anzuwenden. die beim Erhitzen von Glasgefilsen iiberhaupt gelten, also
Umgeben mit einem Drahtnetze oder Asbestpappe, oder Kinsenken in ein
Sandbad, '\'\-;H:;I_-L‘hul', Lufthad ete.

Sehr unbequem macht sich in vielen Féllen das Stolsen der sieden-

den Fliissigkeit, das heifst die plotzliche Entwickelung grifserer Dampf-

der Destillation.

Mg, 400. Kinfachste Form

blasen infolge Siedeverzugs, wodurch der ganze Apparat in Erschittterung

versetzt wird und die Flissigkeit leicht iibersteigen kann. Man vermeidet
dies durch Kinschiitten von etwas scharfkornigem, gut gewaschenem Sand
Destillation nicht weiter verwendet werden
Platindrahts oder pordser
der

(wenu der Riickstand von der
soll) oder Kinlegen mehrerer Stiicke feinen
Korper, z. B. Bimsstein. Die Wirkung des letzteren kann man mif
des Platindrahts verbinden, indem man diesen zu einer Spirale zusammen-
dreht, mehrere diinne Bimssteinstiicke hineinsteckt und die lnden der
dals die Stiickchen nicht herausfallen k
3—10 mm

v : 0 3]
Spirale zuosammenbiegt, SO el
(3lasrohrenstiickchen  von

(RErssmanx). Auch kapillare :
werden 1-[3|||I|||:,|+'|]

Linge, welche an einem Ende suzuschmelzen sind,

:__.\IT ARKOWNIEOW),
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In sehr vollkommener Weise verhindert E. Brormany (Deutsches
Reichspatent) den Siedeverzug und das Stofsen dadurch, dafs er in den
Boden der Retorte mittels einer oder mehrerer Warzen aus sogenanntem
Schmelzglas kurze Stiicke Platindraht einschmilzt, welehe innen und
aulsen einige Millimeter hervorragen. Dadurch wird die Wirme der
Flamme direkt in die Fliissigkeit geleitet und gleichmiilsie in ihr verteilt,
und das Sieden erfolgt fortdauernd mit gleicher Ruhe und Regelmilsig-
keit. Die Masse des Schmelzelases ist so beschaffen. dals ein Springe
des Glases an den Einschmelzstellen nicht erfolgen kann.

Destilliert man iiber freiem Feuer, so muls man gegen das Ende der
Operation, wenn die Fliissigkeit anfingt einzutrocknen, mit dem KErhitzen
vorsichtig sein, damit die Retorte nicht springt: die Flamme darf dann unter
keinen Umstinden die Glaswand beriithren. Ist man im Besitze eines MEvER-
schen Lufthads (s. 3. 258), so kann man dieses mit Vorteil zum Erhitzen
des Destillationsgefilses benutzen, indem man dasselbe nach Entfernung
des inneren {._!I'\.']illi][".l“:-: 7 1in den Thonmantel 3 einsetzt und das Bad
durch die halbrunden Blechdeckel schliefst.

Wiihrend der Destillation werden hesonders

bei lebhaftem Sieden sehr leicht Fliissickeitsteilchen

=7
i 7N mit in die Hohe gerissen, welche sich dann dem
Destillat beimischen. Um dies zu verhiiten, ist das
Destillationsgefifs in der Mitte stark erhiht (Helm)
oder man setzt einen besonderen Destillations-
aufsatz auf, welcher nach Max MirLer* die in
der Figur 401 gezeichnete Form hat. Die Diimple
treten durch B in den cirea 70 em fassenden
Raum A4 ein, geben dort das Spritzwasser ab und
gehen durch # zum Kiihler. Die in A sesammelten
Spritzwisser gehen durch €, den kurzen Schlauch

I E, und das enge, bis auf den Boden des Destillier-
/»""' | x""\ kolbens reichende Glasrohr D in den Kolben zuriick.
_____J_l____ by Kine andere Form empfiehlt bE Koxnisce™,

.’ dieselbe ist in Figur402—408 abeebildet. Der untere
ig. 401.  Destillations- m.+ h] ote ta st
: (OSLLATIONS: Mei) des ganz aus Glas geblasenen Apparats 18t
autsatz nach MULLeg. = . : e

durch einen Kork auf der Destillationsflasche be-
festigh. Die Dimpfe treten durch die seitliche Offnung @ ein. Die

niedergeschlagene Fliis

sighkeit troptt unten durch die ausgezogene Spitze

Zeitschrift fiir angewandle Chemie 1893, S. 229, Chem. Centr.- Blatt 1893,
IT, 5. 229,

*F Zeitschrift fir angewandfe Chemie 1893, 8. 394, Cheme.  Cendr.-Blatt 1898,

I, . 344,
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in den Ballon zuriick. Die Dampfe entweichen dann durch das Rohr ¢
und f, withrend mitgerissene Tropfen durch d zuriickgefiihrt werden.
Der obere Teil kann auch so geformt sein, dafs sich ein Thermometer ¢
(Fig. 403) einsetzen lilst. I

Soll in der Destillationsflasche ein lkonstantes Niveau der Fliissigkeit
ethalten werden, so benutzt man hierzu mit Vorteil den Apparat von
Crortey™ (Fig. 404). Der Kugeltrichter, weleher auf den Kolben ani-
vesetzt wird, 1st unten in eine Rohre verlingert, in welche das Glasrohr
eines Schwimmers eingesteckt ist. Das Rohr hat nach oben eine ge-

schliffene Spitze, welche in eine gleichfalls geschliffene Sprtze des dulseren
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Fig. 402—408. Destillationsaufsatz Fig. 404, Destillationsapparat

nach pe KoxINck. nach CHORLEY.

Rohrs hineingedriickt wird, so dafs das Niveau die richtige Hohe hat.
Beim Sinken des Fliissigkeitsspiegels flielst sofort eine entsprechende
Fliissigkeitsmenge nach.

9. Das Kithlrohr ist meistens nichts anderes als ein entsprechend
les Glasrohr, welches mit einer geeigneten

langes, nicht zu enges, geras
Es wird schriig iiber den Re-

Vorrichtung zur Abkiihlung versehen ist,
tortenhals geschoben, wenn notig damit verbunden (s. unten Vorstblse). Am
einfachsten erreicht man die Abkiihlung durch einen spiralférmig um das
yn Filtrierpapier, welcher an seinem unteren
Dochte umwickelt ist, dessen
Ende herabhiingt. Damit dieser gut vom Wasser benetzt werde, ist er
ausgekocht, und damit das Wasser

.1
Rohr gewundenen Streifen v
Ende mit einem einfachen, baumwollenen
vorher mit sehr verdiinnter Kalilauge

The Analyst, Bd. 29, 5. 16, — Chemn, Centr.-Blatt 1885, I, 5. b7
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nicht iiber diesen Docht hLinab-, sondern nur an ihm hinunterflielst. um
von da in das untergesetzte (Gefils zu gelangen, ist das unterste Ende
der Glasrihre mit Vaselin etwas eingefettet (Hig. 400). Um zu kiihlen
gielst man von Zeit zu Zeit auf die obersten Stellen der mit Papier um-
wickelten Rihre kaltes Wasser auf, oder Lilst solches aus einem Wasser-
vefilse vermittelst eines Halmes anftroptfen und reguliert den Wasserstrom

nach Bedarf,

Fig. 405. Fig. 406, Mg, 407

Kiithlapparate.

Grilsere Bequemlichkeit cewiihrt die Benutzung des sogenannten

Lizpic’schen K ithlapparats (Fig. 405). Das gliserne Kiihlrohr ist hier

von emmem weiteren Blecheylinder umgeben, zwischen welchem kaltes
Wasser zirkulieren kann. Das Einflufsrohr fir letzteres miindet unten
und ist durch ein schriig aufsteizendes Trichterrohr hinreichend verlingert
Das Abflulsrohr fiir das warme Wasser eeht von der obersten Stelle aus.
Die Vorrichtung steht aunf einem Stativ und lilst sich um eine horizontale
Achse in jede beliebige Neigung bringen, Andere Formen des Kihl-
apparats sind ganz aus Glas (Fig. 406 und 407).

“'I‘Itll es daranf ankommt, die aus emer siedenden I"Ilflﬁﬁl-,ujil;j[ sich

entwickelnden Déampfe nach ihrer Kondensation wieder in das Siedegetils
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guriickfliefsen zu lassen, bedient man sich eines Ritckflulskithlers, der

eigentlich nichts anderes ist, als ein gewbhnliches Kiihlrohr, welches man

aber nicht mit seinem oberen, sondern mit seinem unteren Ende mit dem

Siedegelils verbindet, indem man es in der Regel in senkrechter Stellung

mittels eines durchbohrten Korks direkt aufsetzt. Man verwendet zu

hen Zwecken mit Voerliebe gliserne Apparate wie Figur 406 und 407,

mit ohne Stativ. Sie hestehen aus einem nicht zu weiten, diinn-
wandicen (+lasrohr, nm welches ein weiteres ll-]l_l{'.'?il'l!H]f']fH'T‘; ist: aus dem
Ranm zwischen heiden zweigt sich oben und unten emn kurzes Glasrohr

ab, welches fiir den Wasserzufluls und -abfluls bestimmt ist. Man lilst

mittels eines Kautschukschlauchs kaltes Wasser durech den hohlen Zwischen-
raum fliefsen, = Dasselbe tritt unten ein und fliefst oben ab.

Durch Erweiterunz des inneren Kiihlrohrs zu mehreren (meist vier)
Kugeln wird die Kiihlfliche bedeutend vergrifsert, und die Linge des
Kiihlers Lifst sich demnach vermindern, ohne dafs

die Wirksamkeit beeintrichtizgt wird, Wird er in ¥

der durch Figur 408 dargestellten Form auf einen

Kolben gesetzt, so wirkt er als Rickflulskiihler. @%F—
Dem gleichen Zwecke dient auch der verkiirzte | T
Kiithler von Zamperia (Fig. 409), bei dem das | 3]
dampffiithrende Kiihlrohr spiralformig gewunden ist.
Soll eine Fliissigkeit abwechselnd am Riick- :
Aulskithler erhitzt und dann wie gewihnlich unter |
Kondensation der Dampfe destilliert werden, so | =

muls man den Kiihler wechseln. Dies lifst sich § &

sehr beguem duorch _-\‘.|'~'.‘l-!1|'|[lri_ii' eines Wechsel-

“apparats fiir Kihler erreichen, wie ihn BInET™
konstruiert hat. Derselbe ist in Figur 410 abgebildet. Er be-

i
steht avns einem Hulseren (lasrohr, welches unten s

1

: R ; : ¥ : e 1 Verkiirzter
geschnitten ist und oben in gleicher Hohe zwei Ansitze DY

Illlll IJ‘lll
Ritckflufskithler. D ist mit einem gewohnlichen Kithler ver-

. L = g pina Fweilte
i Innern der Rihre egleitet mit gt'[illl.]t‘-l' Reibung eine zweite

. Kiihler von
] : =5 . o s 2ot pInar
hat. # ist trichterformig erweitert und ftrigt emen . .

bunden, I

kiirzere Rohre o, die an ihrem unteren Ende eine geitliche Offnung €
frigt. Beide Réhren sind durch einen Kautschukring verbunden. Durch
den Kautschukstopsel, der J schlielst, ist emn Trichterrohr, ein 'l:l:r-rtnc'e—
meter oder sonstiger Hilfsapparat gefihrt. Der ganze Apparat wn'll_ nun
dem sich die zu destillierende Fliissigkeit

J den Inhalt

ant den Kolben gesetzt, In
1 . : : A R
befindet und man kann dann durch Drehung der Rohre

Chem., Centr.
18

ARENDT, Technik, 2, Aufl
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des Destillierkolbens entweder wie in der Fim

i mit dem anfsteigenden

oder mit dem absteicenden Kiihler in Verbindung bringen, je nachdem
die Offnung @ nach dieser oder jener Seite cedreht wird.

Noch einfacher wird der oleiche Zweck erreicht, wenn man sich des

Umschalters fiir Riickfluls und Destillation nach Maweorn® lbe-

dient (Fig. 411). Der gerade Vorstofs B, der auf das Destil

At1onSo 13

= o b

1

gesetzt wird, triigt auch hier zwei Ansatzrdhren D und N fiir die heiden

it

I} . ki

i i

Fig. 410, Wechselapparat Fig. 411

1. Umschalter fiir Riickfluls und Destillation

Kiihler von Bioer. nach Maxcorn.

Kithler. In R wird ein Ritckflulskiihler gesetzt und /) mit einem ge-

wohnlichen Kiihler verbunden. In die ohere |“F|'.'1L111|,u' von A wird em gut

r-1_‘.]l|i-'|'_\'|'1|€ilrl'. sich leicht rf|'|-;e-r|.||-:- |{.(;-1-|\-‘ der unten schrio ;|]u_f|-_-‘-1':'|]|i‘.|€-li

186, eingesetzt, welcher durch einfache Drehung entweder die Ofinung

:_hl*i.'ll Erhitzen unter |ﬁ]4'§{|]||l~;; oder die 1““'}'”-_|“:- N (beim Destillieren

verschlielst.

3ei allen Kithlapparaten muls man den Wasserstrom so regeln, dals
das Rohr seiner ganzen Linge nach kithl bleibt; daher darf das Wassel

hichstens lanwarm oben abflielsen,

- R R R . & 3 i . - % [
Zeitsehy to fur angewnndte Chemie 1845, 5. 150, 183

Chem, Cenfr.-Blatt 15895, 1, 5.



DESTILLIEREN UND SUBLIMIEREN 275
Wihrend hber den ehen beschriebenen .-"L!'l]_i.‘il‘."lti'l.l der |'.‘L1|I|II.."3'11‘IIIJ]
aulsen abgekithlt wird, hat man auch Kihlrohren, ber denen die

Abkithlung von innen erfolgt, wihrend der Dampt die dulsere Wandung

des Kihlrohrs umgiebt. Dieses Prinzip ist zuerst im Jahre 1881 von

JuE, WaArLTER angegeben und spiiter von diesem, sowie von anderen

(WinssiygErR 1883, Kreuvssier 1884 und anderen) weiter

in den verschiedensten Formen zur Anwendune gebracht
worden, Es kann sowohl

fir Kithlrohren bei Destil- /=

Lerapparaten, als auch fiir
Riickflu

det werden.

cithler ancewen-

Bei den Warrer'schen

Apparaten™® ist der Hauptteil ein kiirzeres

oder lingeres Glasrohr, an einem Ende >  Fig. 419,

zugeschmolzen und am anderen Ende mit H

etjiingter Offnune.  In  letztere ist ein ([
hineinpassendes engeres Glasrohr ge- : .. |

sefzt, welches mit jenem durch ein kurzes

Stiick fiberceschiobenen Kautsehukschlauchs |
verbunden ist (Fig. £13). An diesem Ende A% 3
ist ein seitliches Ansatzrohr .'||:,:Jr'~’.'|.-lIlf'=]fit"ll- \‘x_
durch welches das Kiihlwasser eintritt.

Dasselbe nimmt seinen Weg durch die weite

Réhre und fliefst aus der engeren ab. Die "'\\_‘__ _.,r':

Liange des ganzen Rohrs richtet sich nach

dem Zweel, welechem es dienen soll. Soll aus A
S e
IKiihilappas

{13—414.

FERAL ||;1-:'|| ‘l‘r-\'.'l'.:]:.

einer Retorte destilliert werden [["i,'_[
80 schiebt man das Rohr von unten in den :
offenen Hals, Damit es sich auf der einen Seite nicht dicht an die Wand

des Halses anlegt, sind einige Glastripfchen angeschmolzen. Das Destillat

fiefst frei aus der Retorte aus, ohne mit Kautschuk oder Kork oder

T | " --4 S =4
anderen Materialien in Berithrung zu kommen., Der Kihler 15t an der

Offnung des Retortenhalses mit einem Platindraht p umwickelt, an welchem

ie Flitssigkeit in ein untergestelltes offenes Gefiils abtropit.

Besonders vorteilhaft lifst sich diese Warmer'sche Kithirghre als
Riickflufskihler benutzen. Soll z B die eben beschriebene Retorte
Hig. 412) . unter Ritckfluls benutzt werden,

zunt Direrieren von Fliissizkeiten

nach UIH:,“— ;L‘!'i"lll'-'.i_a u][.[ ,-]|];u.; i"',||[-|:_;-|_

wird der Hals derselben se

. e foe - Py aed S&oamn
oy ‘. vl T I ] ar roapd — feem, Cenbr.-DUate 1ood, o. o1
Dinaler’ s Poluteehnisehes Jowrnil, Bd. 251, &, 3639, L
o i, N
15
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bleibt unveriindert. Soll die

estion in einem Kolben stattfinden, s

as, welches man ohen

verwendet man als Kiihler ein l&ngeres Probier:
mit einem doppelt durchbohrten Kork schliefst und in diesen das kiirzere
und lingere Glasrohr einfithrt, wie Fizur 414 zeict. Zum Gebrauch wird

t Wasszer gefiillt und da

dasselbe zuerst, indem man es verkehrt hilt,

in richticer Liage eingchiingt.

Nach dem gleichen |’!'i].i."!-]'1 15t aueh der 1n Fignr 415 dareastellte

Riickflulsldihler von Pornnar®™ konstruiert, welcher ohne weiteres aus de
}'E.EL']' verstindlich ist. Das Kiithlwasser tritt auch hier von unten eir

und |1]||~ la!.-l'l ;'|.::_

iin Kithler, der auf dem Pri |Jf.ii: der Aulsen- unt

| [nnenkithlung beruht, ist von Ferp. Evers™ konstruiert.

Kr besteht aus drei Cylindern, @, £ und & Der inner

CUylinder 7 wird innerhalb des mittleren & durch kleine

| ‘\-l'J'l'i|='|l'."||_'_',-‘~-‘~'||-:I'§\I' k I:I||| / ::l'i|.‘1|||-]|, -'Jllr‘l'h welche l'l- I

innere Kiithlraum m mit dem #Huolseren » kommuniziert,

7T e
sy ”J.n' N f h
i )i
0 )
‘~\ 4/ i = il
: a
N
[
1
F Kiihlrohr Fig. 4168. Kiihle:

nach Portak.

Der mittlere, also mit dem innern zu einem Ganzen vereinigte Cylinder /

ist mit seinen beiden verencten Enden durch die

beiden durchhoh
Gummistipsel d und o des dulsern Cylinders gefithrt und kann aus letzteren
bequem herausgenommen und bei etwaigem Zerspringen ersetzt werden.
Das Kithlwasser tritt bei & ein, ']TJ|-[H"I;[ den i'l\':l‘1|i|l'|‘ £ und dringt zu-
gleich durch [ in den Kiihlraum .
thielst.

aus welchem es durch % und ¢
Die zu kithlenden Il:_'[“:]llle- treten durch o in den zwischen den
Cylindern % und i befindlichen Raum o ein und flielsen am anderen K

Wegen seiner verstivkten Wirkung beansprucht dieser Kiihler nur emé

geringe Linge (etwa 30 ¢m) und ist besonders fiir Fliissickeiten mit niedr-

gem Siedepunkt geeignet.

Repert, der anal. Cheinie, Bd. 7. Centr.-Blaft 1887, 8 770

Beyichte der Deutschen ehemn. (Fesells Sl

1892, 1,5, 280,

: ; il
.=, 3950, Chenr. Centr, =Dl
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Fin anderes Kiihlrohr mit innerer Wasserzirkulation von A, Broer®
soiot Ficur 417. Es besteht gewissermalsen aus einer engen doppelwandigen

' threr (Mffnung dureh einen |iu||||-'-|Lu|||l'r]||ll.-||l‘t<-|'.- Kork

A : o
(zlasglocke, dieg an 1

Fig, 417. Kiililre hr von Biper.

verschlossen ist. Durch diesen sind die Rohren fiir den Kin- und Aus-

it des Kithlwassers eefiihrt, wihrend das Destillat oben emnstromt und

mten durch 7' abflielst.
Fin Kiihler. bel dem das Kithlwasser nicht nur
las Innere des Rohres fiillt, sondern auch die

\ulsenfliche ihrer sanzen Ausdehnung nach g

berieselt, ist von Cripp®™ empfohlen. Der Dampt

]

A 110118-

tritt durch das Rohr 4 in den engen Konder
raum B zwischen den Rishren € und 2 ein; nach
der Kondensation flielst das Destillat durch £ ab.

I aut den E;c\lh".l VOl

Das Kithlwasser lauft durel
. fullt dieses an und linft bei o iiber, um an der

he von I herabzurieseln und durch das

& abzufliefsen. Wird der Kiihler als Riick-

flulskithler benutzt, so steigt der Dampf durch E

auf; ist alle Luft aus B verdriingt, so kann 4 zur

"t"l';zn'i.el'_llilz von Verlusten an fliichtigen Fliissig-

witen durch Kork verschlossen werden. Der Apparat

mufs selbstverstindlich stets in vertikaler Stellung Fig. 418.
benutzt werden. Um eine gleichmilsige Benetzung Kiihler von Criee.

vou 2 durch Uberlaufwasser zu erzielen, umgiebt
man £ mit Filtrierpapier oder Leinen. Der Kork J wird am Rand ringsum

; =  PPan ety e
1 i ] y — . {entr.-DIatE
i onipies  rendius de ' dead. -'|'l|'=x_ e ]_Ili]. 118, . 41Y. feefit. L =

1394, 1. 8, 707,

The A'ln'.’f"'l".l'""'- Bd. 23, S, 119, — Chem. Clenitr.-flolt 1898, ” 5 15
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eingekerbt, bei Metallkiihlern durch eine Metallscheibe ersetzt. Ap
Wirksamkeit soll dieser Kiihler mnicht allein den Lieerc'schen , sondern

auch den Soxmrer'schen Kugelkithler, bei dem der Kondensationseaum

immer noch zu grofs erscheint. fihertreffen. Durch das Rohr 7

der Kihler mit der Luftpumpe verbunden werden zur Destillation unter
vermindertem Drucl,

Riickflulskiihler fiir Becher-

gliser in der in Figur 419 eezeichneten

3 e
Form -.-?|||+I||-|a|r. ITOCKEL",

T einfach in die |

und durch eingeleitetes Wasser eekiiblt,

My i b = i L - . et
welches zum andern Rohr ausstrimt,

— i Sie gollen dazu dienen, die |-'?'|t]||-i'\' eer

im Becherglas erhitzten fliichtizen Fli

\J B’

keit sofort zu kondensieren. und wisder

Fig. 419. Riickflufskiihler zuriickzufithren ; man soll in dieser Weise
h Gliorer. selbst Ather und Petroleumither stun-

denlang erhitzen kinnen.

3. Die Vorlage ist dasjenize Gefals, welches das Destillat aufnimmt,

Meistenteils sind hier Bechergliser oder Kolben, welche man unter das

.'ll:.‘w'ri‘:]l'r-'{"I'Jl_le' l||"~ |\:"||:.\‘_'||]![‘~'. stellt, |u',‘f,\'.', mit 1hrem H;.,]-. ithi T Il:l\‘*l'-i--'

Foad el B el . P o | 1 1
hinwegschiebt, ausreichend. Beim Zusammenstellen der genannten

Teile des |]a-~1i||i-.'r':|;-||.-.-1'..1‘4 1st es nbtig, dals der Hals des Destillations-

oetilses in das Kiihlrohr und das Austlulsende des letzteren in die Vor-

i.:ll'_'t" }:j]jl'jll:'!'il'I-I. [E!I S0118T I‘jIJ .'\lli:i||.\~' ||e'- |]|'—.\§Li.EJ,-\-],\4 !|):|"r|1 |']'|'--

kommt nun vor, dals die ersfgenannfen Rihren zu weit sind. um in

letztgenannten hineingebracht werden zu kinnen. In einem solchen F:
bedient man sich der

4, Vorstofse. Dies sind Rohren, welche nach dem einen Ende hin
mehr oder weniger stark verjiingt, auch wohl an der einen Seite etwas

ausgebaucht und an dem enceren Ende in entsprechender Weise nmge-

bogen sind (Fig. 420 und 421). Man schiebt dieselben entweder, wenn

sie passend sind, mit ihrem weiteren Ende iiher das eine Rohr und steckt

ihr engeres in das andere hinein oder bedient sich dazu eines durch-
bohrten Korks. Will man auch an denjenigen Stellen, wo man keinen

durchbohrten Kork benutzen kann, einen dampfdichten Verschluls haben, so

amwickelt man die Stelle mit einem Streifen feuchter Blase (Schweinsblase),

welchen man 1in ].‘!il'\\'.‘.‘l'1:|-'rll \\\I.'zar-l'l' _'.Il'JI-:_aI‘i,L' einweicht, mit einem Tuche

1 /,r'.'-'“--'.'.".'l.f." fer angewandie ( Temde 1809, = 4904, Chem, Centr.- Blatf 1899, 11, 8.2
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nnd fest um die betreffende Stelle windet. Da, wo die

. ¥ 1 P
wieder abtrocknet

chnittenen Riander der Blase das Glas berithren, blittert dieselbe

sich wenn sie trocken wird, gern ab; um dies zu verhindern, schiirft man,

solange die Blase noch feucht ist, die Rinder mittels eines nicht zu

Messers ab. Die Blase klebt dann wie angekittet am (Glase fest.

Wenn dies indes gut gelingen soll, darf sie weder zu nafs, noch zu trocken
auch mufs man beim Umwickeln vermeiden, dals zwei glattgeschnit-
diesem Falle der obere

sein:
tene Blasenrinder iibereinander liegen, da in
nicht zum Festhalten zu bringen ist. Man wickelt den Streifen deshalb
tinice Erfahrung wird hier leicht

n das (Glasrohr.

S
I_— — & | —
~ — e L = -
— L - P
et =
— B o
- e
_'_‘__.r.'——-
i -
i e i - m—
e —=— — —
o e
= = s
P ~ — . = =
— _—d_ :
Fig 0. Vorstblze und Verbindung derselben. Fig, 421.

Man soree vor allem dafiir, dafs der Apparat I allen seinen Teilen
vollstiindig richtig und zuverliissig susammengestellt ist, ehe man mit der
Destillation beginnt; denn withrend derselben sind Schiiden kaum ohne
Nachteil oder Gefahr ausznbessern. Ganz hesonders vorsichtig verfahre
man bei der Destillation von Fliissigkeiten, welche selbst brennbar sind
muls das Destillationagefils

3 . A . B b
damit im Falle emnes Risses
ind man Zeit hat,

20 ,',_fl!:%{l'!_l[

oder brennbare Dampte entwickeln. Hierbel
in ein Sand- oder Wasserbad gesetzt werden,
lie auslaufende Flissigkeit nicht gleich Feuer fiingt v
die ["r””|"" zu verloschen. Deshalb muls auch letztere 1mmer
werden, dafs man sie jeden Aungenblick leicht ausdrehen kann. ',-.Hull.l g
man fiir einen ceniieenden Vorrat an Kiihlwasser, uml nicht vielleicht 1
Destillation, wenn sie 1m besten

7+

die nnangenchme lLage zu kommen, die

Gange ist, unterbrechen zu miissen.
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und Vorlage, welcher nach KarnecsiNezry® zur

'-'f-i'hliil;lii;_' zusammengestellter | testillationsa

pparat mit Kiihler

EJII.'I'I'_:HHI: von desti]-

liertem Wasser geeignet und sich aus dem Kiihlrefilze selbst speist,
ist in Figur 422 abgebildet. Eine Retorte A mit Tubus ist mit dem
spiralie gewnndenen Kithlrohr verbunden, das mit einem welteren (Flas-
gefilse ¥ umgeben ist, durch welches das Kithlwasser kontinuierlich
st zur Hiilfte mit Wausser wefiillt.

i LA el
rechtwinklie eehooe

hindurchflielst. Die Retorte A j Durch
den Tubus fithrt eine zweimal ne Rihre, deren an.

deres Ende in das Kithlwasser taucht,
"J Wird dieselhe bei B angesaurt und so-
' cleich  wie er verschlossen. so fiillt sia

sich mit Wasser, und nach dem (e-
setze der kommunizie renden Rohren wird
H‘:l'J: -i:|r~ 1\1\ asser ';1| |i:-," 1.'&-{-1['.'1.' S0 3:-:|'i-
stellen, wie Im I'{i-i!-:li.:_'\l'_'-.:'l|-.‘il‘_ In dem Malse,
wie jenes verdampft fliefst durch die Kom-

]:itul?'k::l|f-r|-|'u".|-!'-- [NENES l\'\.:l-wl-l' nach, und

der Fliissigkei

tsspiegel bewahrt danernd

dieselbe Hr":]..-f, wenn nur dafiie gesorgt 1st,

dals der Wasserstrom durch 77 keine Un-

1 |

terbrechung erfihrt. Man kann den Appa-

[ i rat sich also selhst iiberlassen, nur soll
| 3 £ E - 7 "

man zertweise nachsehen, ob in die Kom-

munikationsréhre nicht etwa Luft einge-

=

Apparat zur Bereitung werden. Dies geschieht aber sehr selten,
lestilliertem Wasser nach da die Enden der Rihre
Kavecsmsziy sind.  Die Retorte jst
Wiirmeableitung weschiitzt.

5. Destillation unter vermindertem Druck oder im Va-

kuum. Da der Siedepunkt der Fliissickeiten mit der Verminderung des
Luftdrucks sinkt, so lilst sich dieser Umstand

drungen 1st, denn diese muls entfernd

1.* ) 1
ninanigepogen

oben gegen die

in gewissen Fiillen mit
Erfolg benutzen, um hochsiedende Fliissigkeiten bei niedrigerer Temperatur
zu destillieren, als dies sonst moglich ist. Hierzn ist es nitig, alle Teile
tles |J|=:~'ii||ii'1‘:t|-|lut':|l:~' luttdicht miteinander zu verbinden, also
auch die Vorlage mit dem Kithlrohs.
der Form Figur 424, deren Hals
dem Kiihlapparate, diesen mit der doppelt tubulierten Vorlage (Fig. 4
und letztere, unter Einschaltung eines

itlich
rut eignen sich dazu Vorstiise von
man

mittels eines Kautschukrines mit

.\I:eljr-:|'.l'lt'l'-_, mit einer Wasser-

Chem. Centr.-Blatt 1891, 1. 8. 994,
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lnftpumpe verbindet, um durch dieselbe 1m Innern des Apparats das
Vakuum zu erhalten, oder falls man iiber eine soleche nicht verfiigt, darch

ein etwa 1 m langes, senkrecht nach unten gehendes Glasrohr verlingert,

dessen unteres offenes Ende in ein Gefiafs mit Quecksilber taucht (Fig. 423).
Im ersteren Falle setzt man, sobald die Destillation beginnen soll, die
Luftpumpe, in Thitigkeit, im letzteren Falle treibt man erst, ohne zu

kithlen. durch die sich entwickelnden Dimpfe die Luft aus dem Apparat,

efst dann erst das Quecksilber in das untergesetzte Gefils und setat

Fie, 425, Destillierapparate. Fig. 424,

den Kithlapparat in Thatigkeit. Das Quecksilber steigt in dom senkrechten
Rohre so weit in die Hohe, als dem verminderten Dampfdrucke im [nnern
des Apparates entspricht. Das Quecksilberrohr dient hierbei zugleich als
Manometer und unter Umstinden auch als Sicherheitsrohr.
Reculierung des Drucks. Um bei Anwendung einer Luftpumpe
den Druck im Innern des Destillationsapparats lingere oder kiirzers Zeit
auf ¢iner bestimmten Hohe zu erhalten, ist noch eine Regulierungs-
vorrichtung nétie, welche meist darauf beruht, dass man eine gewisse
Menge Luft -Z'-ltlt[‘t-EL-‘I': lafst, bis das Manometer den verlangten Druck zeigt.
Jahre 1873 -'lll,'-‘fl‘ﬂt-'l""ll“ und zur

Dieses zuerst von LoTiar MEyver® im

Annalen dor Chemie uwnd Plarm., Bd. 163, 5. 3035,
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Ausfithrung sebrachte Ell'i|i.‘fi]l ist mit verschiedenen Abinderuncen hei

den folgenden Apparaten benutzt.

Jl_'

sehr emmfacher Weise wird n

Moscaner™* der Zweck dadureh

erreicht, dals man zwischen Vorlage und
—— < ¢ Luftpumpe zwei Wovrrr'sche Faschen 4 und
-‘-I.'i1 die, wie I"' Ab-

bildung zeigt, miteinander verbunden

i | ]I_, |‘_‘-'l_'. e1nsche

Das Rohr « fithrt zur Vorlage und 2 zum

I i
L - '_«:;J — Manometer bezw. "l"|.."_?3'-l'|'ifIIL-'|||i||_,!||}L, Das mitt-

['-”‘.'Illl'l; I|

des Manome

-\

i

g. 425. Druckregulator lere Rohr £ der Flasche A ist mit einem

H'Il Il '\"'!"‘-l'.i'

Man kann durch vorsi

en Luft eintreten lassen und dadurch unter Beobachtuns

bers den Druck regulieren. Offnet man den Hahn oanz, s
wird die Destillation wvoll-
stiindiz unterbrochen. Die

5 dient als Wasser-

sack und kann, wenn die

Wasserluft pumpe hereits mit

elnem solehen 15t
- | c - 5 ||:’|-."| =, oh, 858 :L!.ll Y,
- I:‘—-J-“\' Tanz '~'-'|"_[:l||l'i:':l-||_
— = gt n anderer Form erreicht
|
’irﬁl— man den Zweck der Destilla

won unter beliebig ve

dertem Druck durech die von

l?-':-'lifl;-_1i--||.~:.|||‘:||'.|-'--

Ganzino ** |-|_'||||"i|'i"l|-'
nach Ganzmo. -
saminenstellung der Apparate.

't dazu eine starkwandige, ungefihr 1.3 m lange Glasrihre vou

* 25 mm Durchmesser a (Fie. 426); & 1st ein an beiden Enden

offenes, ohen zu einer ]{.'-!JI_E;'H':']'_ _"-'!::.',;_.- verengtes (3lasrohr, es ist
etwa 2 m lang und durch die eine Offnune des durchhohrten Korks
bd gesteckt, in welchem es sich mit leichter Reibune auf- und abfih-
ren lilst. oben 15t es mit einer kleinen Faselocke ¢ bedeckt. welche
durch einen mit zwe; Durchbohruneen versehenen I:'|;'.|i1||i.<1'-"l|.-wl':
geschlossen ist. Hine zweite Rohre o hat denselben Durchmesser
wie c, ist winkelformig gebogen und mit dem einen Schenkel durch

die zweite Durchbohrung des I"-}:|r1||1|i.~L£':||~:».-!-a b gefithrt. Thr unteres

Ende ist ebenfalls kapillir ausgezogen, e ist ein (zlas, mit einem dreifach

durchhohrten Stipsel geschlossen.

{ l.J-l'r\'.lrJ -'..

Annali di Chim. e di Farm.. Bd. 17, 8

Das Rohr £ fiithrt nach der Luftpumpe,

-/.’f'.f--f.'f-'a-_r_ Bd. 12, & 1245

=y

hem, Ceptr.- Blatt 1888, 'S, 1375,

20, Chem, Cenir.-Blatt 1893, 1, 8. 681,
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¢ und % sind selbstverstindlich Zu- und Ableitungsrohren. Man hringt nach
a soviel Quecksilber, dals man ungefihr eine bekannte Hohe von 765 mm hat.
Soll der Apparat in Thiitigkeit gesetzt werden, so taucht man das Robr ¢ in
das Quecksilber von @ um soviel Millimeter ein, als der Unterschied zwischen
dem Barometerdruck und der gewiinschten Druckverminderung betrigt.
Beim Kvakuieren mit der Pumpe wird natiirlich das Quecksilber in ¢, das
anfanelich mit dem Hg in a gleiche Oberfliiche hatte, sinken. Sinkt der
Druck im Innern des Apparats unter den gewollten, so dringt Luft aus
¢ durch die Quecksilbersiiule in a in das Innere des Apparats und stellt

den Druck wieder her. Um das Eindringen der Luft moglichst langsam

qu machen, miissen die Rohren ¢ und o kapillir enden.

Fig. 427. Drackregulator nach KRAFPT.

man die Druckregulierung nach

In weit vollkommener Weise hewirkt
ist die

] in Figur 427 abgebildeten Apparat. W

* durch den in
3 g ; 2 i
Flasche, welche hinreichend

Krarm
Wasserluftpumpe und A eine starkwandige :
miifsigkeiten im Gange der Luft-

grofs ist, um etwa vorkommende Unreg _ .
pumpe auszugleichen, also oewissermalsen als ..\';llcu11||'.r¢-.-_=t_-1:\'.'||1"' -Iu-.m:,
Sie ist 1. mit dem auszupumpenden Apparat, welcher l]lll'l'.!l L.INI Pfeil
angedeutet ist. 2. durch den Hahn 4 mit einem lleinen Gefils, in dessen

ot

: : S B X e iian Qadtan und
opsel noch ein zweites Rohr ¢ mit 1ein ausgezogener opize ul
: ] 3 e B warhunde M
Glashahn einresetzt ist, und 3. mit dem Manometer v rbunden. e

= Q1R 13 g9 & 819
B PR . I sl I Lt ¥ 5 = 1693 and Bd. 22, & 815
Berichite derv Deuwtlsehen clieme. resel Isela] t B B

— Chem. Cendr.-Blatt 1889, I, 5. 65T,
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Hihne @ und 4 sind fiir die Regulierung und Einstellung des Drugks

immt. Spll eine [']'I'.I'I\I'il|.~Z~'|L‘|iiHJ_'_r bewirkt \'w;'!'lfl'h, 50 setzt

Ian nach

gehiriger Verbindung aller Teile des Apparats die Pumpe in Thitigkeit
und | 516 20 lange .':J'||!'i|['||_ bis der |-'|'Ii|'_I\' |-i!:i;_-|- ['.-,r|[i,’||:-‘i|-]‘ 1nnter rﬂ.-|_-

gewiinschten Stand gesunken ist. Dann 6ffnet man den Hahn & eanz und g

so weit, dals das Quecksilber im Manometer allméhlich sinkt und unter

ril'}l _UI"u'Lt_-]|[‘.,'|| .""E:Il_lll Z1 “llai{l Il li.‘-'lli!'-. J|| I.ill"ru i'_'f]l.'l _:l oy \'~|'|‘|i|";|!_ Ve
i ringert man durch partielles
i Schliefsen von 4 den Luftstrom

. wiaeder, so viel als nitie ist, um
: das Sinken des (Juecksilbers immer
|.'-|.',".~.'.-|:|--r' FAN |:|::I_'J.:'!| |;:|r_iI schliefs-

heh cenan hei \
HCI genan oe1 dem

gewunschten

Punkte zu sistieren, Hierbei hildet

sich zwischen den Hihnen « und

ein (moglichst klein zu nehmender)

B

Raum von intermediirer Span-

nung, so dals also der eine Hahn

nur als approximativer, der ander:

als ergiinzender, feiner Regulator

thet i

dient (Krarer).

Ein Druckregsulator, wel-

cher cestattet, nicht nur bei ver-

mindertem, sondern nach Bedar

auch bei erhihtem Druck =

destillieren, ist {unter Benutzung

des L. Mever'schen Prinzips) von
i 498 STADEL und Hanx* konstraiert und

Druckregulator nach Stiven und Hainx. in Figur 428432 ahgebildet

Nach der Beschreibune der (Ge-

nannten 1st er folgendermalsen eingerichtet. An einem etwa 90 cm

hohen und 40 em breiten, vertikal stehenden und in einen soliden Fuls
eingelassenen Brett befindet sich auf dessen Vorderseite (Fig. 428 und 429)
ein Rohrensystem mit Hihnen und Manometer, wihrend auf der Riick-
seite desselben (Fig. 430) der eigentliche Druckregulator angebracht ist.
Dieser Teil des Apparats ist eine von Orro SCHUMANN  ersonnene
Modifikation des oben erwiihnten L. Meyer'schen Druckregulators. Figurd29
zeigt am oberen Ende des Bretts eine .

auf mit Kautschulk {iberzogenem

Annalen tler Clheniie  wned

J'I'-'I."'n'."h'-f.. ]’rl.\ 195, ™. 218. (heni, Cenidr.- Bluit
1879, 8. 8305,




DESTILLIEREN UND SUBLIMIEREN. 985

rihende Glasrohre 4B von etwa 1 em Weite, an welche zwei

R
Hahnrdhren # zum Druckapparat und § zum Saugapparat und ein
Manometer # anceschmolzen sind. Von B fithrt emne Rihre BC zar
Vorlage des Destillationsapparats. Der erforderliche Druck wird in einem

Kohlensiiureapparate erzeugt, welcher zuniichst mit dem Trockenapparate 7

! )
(G

Iy i i bt
| ], e |
j | By Ml Stellung 3 i |

Stelluny

i i
|
i | s i/
| |
| i/
|
. J
| I|‘,.’
4l
F Ko |

Fig. 482.

Druckregnlator nach STADE! und Hanx.

durch einen kurzen dickwandigen Schlauch verbunden ist. Ist 2 gedfinet,
t die Kohlensiure durch £ und 45

withrend 8§ geschlossen bleibt, so driick
an dessen Millimeter-

in den Siedeapparat, sugleich in das Manometer,
ablesen kann und in den Regulator R,
]iingendurchschnitte repriisentiert.
in dessen Enden zwei

teilung man den jeweiligen Druck genan
welchen Figur 428 von der Seite 1m
95 em weiten (3lasrohre,

Diesey besteht in einem AL
art eingeschmolzen sind,

enge Riohren aa und &b (beiderseits otfen) der '
stehend mit ihren seitlichen Offnungen an

dals sie innen nebeneinander _ -
siemlich dicht anliegen, wihrend

den anderen Enden der Glaswandung
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sie aulsen hakenférmig herausragen. Dieser Apparat ist mittels angeklebter

Korkstiickchen und Draht an einer 1 . mal so langen Planke unbeweglich

g

testgemacht. Die Planke hat, wie auch das Stativbrett bei 4. ein Lioch, um

einen 5—~6 cm langen Holzeylinder £ (Kig. 430) als Achse aufzunehmen,
in dessen Inneres eines der hakenformigen Rohrenenden himeinragt und
mit 475 durch einen dickwandigen Schlauch dicht verbunden ist. Der
Regulator, 60 cm lang, ist gewdhnlich zur Hi fte mit Quecksilber gefiillt

und entspricht somit etwas iiber s Atmosphiirendruck, kann aber natiir-

lich, wenn stiirkerer Druck nétig, beliebiz héher angefillt werden. Ist

im Apparate Druck vorhanden. so gelangt die Luft, bezw. Kohlens:

in die Réhre aa, muls den Druck der Yuecksilbersiiule itherwinden und
kann durch die Rithre 4 4 entweichen, Stellune 1 Fig. 430) des Regulators
l'llt-?ifll'il'l]? dem stirksten Drucke: soll letzterer vermindert werden, so
braucht man nur den Stift A (Fig. 432) zu drehen und fest einzustecken,
um die an ihm befestigte Schnur aulznwickeln und damit der Planke jede
beliebige Stellung zu geben. Man hat es auf diese Weise vollstindie in
der Gewalt, die Quecksilbersiiule durch schiefe Stellung zu verkiirzen und

?il'[iliT. i|i|]l,'[]l alle iibe

issige Kohlensiiure entweicht, den Druck im Apparate
von Millimeter zu Millimeter abnehmen zu lassen. In Stellung 2 (Fig. 432)
ist der Uberdruck — 0. Will man zu Unterdruck ithergehen, d. h. will
man unter einem Drucke arbeiten, der kleiner ist als der herrschende.
so schliefst man (aber erst wenn alles Quecksilber aus der Rihre a«
hinausgetrieben) vorsichtiz den Hahn ), offinet § und beginnt zu saugen.
Bei f-lJI'T{_tL':Ht'tit'.'Ill Direhen des Stifts & nimmft der Druck :l|.\, bis er in
Stellung 3 (Fig. 432) sein Minimum erreicht hat. Bei der ganzen Operation
braucht der Regulator nur einen halben Kreis zu heschreiben. wodurch

der Kautschukschlauch bei . weder besonders affiziert noch zueedrohi

wird, Das Ablassen des Quecksilbers aus dem Regulator, z B. zon
Zwecke des Reinigens, kann nach Abbrechen der feinen Spitze ¢ (Fig. 428

durch die dadurch entstandene Offnung bewerkstelliet werden. Alle

Kauntschukverbindungen bestehen aus sehr dickwandigen, geschmeidigen
Schliuchen, die mit Leindlfirnis bestrichen {oder noch besser in diesem
gekocht) und mit Bindfaden fost iiberbunden sind. Der Apparat 1st, so
konstruiert, hahezu vollkommen dicht: absolut dicht brancht er nicht zu
sein, da bei Anwendune von ["li‘l-l_'l'l_i]'lll:'J\ der K|'|§|!|=31;-.-§j|;]'.-:t||i-;|;'g|1_ bestiindig
Gas entwickelt und Druck erzeust. withrend bei Unterdruck die Saugpumpe
ununterbrochen arbeitet. Die Hauptvorziige dieses Apparats sind die,
dals man von Unterdruck zu Uberdruck fibergehen kann, ohne die Arbeit
zu unterbrechen, und dals man den Druck auf der siedenden Fliissigkeit
konstant erhalten oder beliebig variieren kann.

Ein selbstthatiger elektrischer Druckresulator wird von

-
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Periis® empfohlen.  Die wesentlichen Teile desselben gind eine Baro-

neterrolire, die in Verbindung mit dem zu evakuierenden Apparate steht,

mnd ein Ventil, durch welehes selbstthitic Luft zugelassen wird, wenn
der Druck unter den vorgeschriebenen sinkt. Im oberen Teile des Baro-
meterrohrs  befindet sich eine Kupferstange mit Platinspitze, welche

oder tiefer gestellt werden kann. Sohald das 1']11.--r-]i_ai','m-r ste1ot

|P_':I"‘.I:}C|:i|'.-"_l.' 5.:--|‘E';-i||'z, \.\'iz'i] e1m l-ll-i-;ti'i\_-'c_']u'!' Strom ,L;I‘ﬁl'}1]lifssl’3] lll:f|

cann.  Das Ventil besteht aus

fnet, so dals Luft emntreten
einer Glaskuzel, welche in einem Glasring dicht schliefsend sitzt und bel

das Ventil geit

seschlossenem Strome durch einen Elektromagnet aus der Ofinung ge-
soven wird, Wird der Strom durch Fallen des Quecksilbers wieder ge-
i s

so fillt die Glaskugel durch ihr eigenes Gewicht wieder zurfick.

Selbst hei einem Druck von nur 60 mm gelingt es, denselben duarch
diesen Apparat auf einem konstanten Punkte zu erhalten mit weniger als
1 mm Schwankung,

6. Fraktionierte Destillation. Gemischte fiiichtige Fliissigkeiten
haben keinen konstanten Siedepunkt. Das Sieden beginnt etwas oberhalb
der Temperatur des leichter fliichtigen und steigt allmihlich bis zum

Die Schnelligkeit des

Siedepunkt des schwerer fliichtigen Bestandteils.
[st der Ge-

Steigens wird durch die relative Menge derselben bedingt.

halt an jemem grifser, so wird der Siedepunkt linger in der Nihe der
unteren Grenze verweilen, im anderen Falle niiher der oheren Grenze.
Hierdurch ist ein Mittel gegeben, gemischte fliichtice Flissigkeiten von-
mder zu trennen. indem man mittels eines eingesenkten Thermometers
las Destillat in einzelnen Teilen ( Fraktionen)

Bei einem Gemisch von

124) destilliert und

auffingt, daher fraktionierte Destillation.

Alkohol und Wasser z. B. werden die ersten Teile des Destillats reich

an Alkohol und die letzten fast nur Wasser gein.  line absolute Trennung

ich. da jede einzelne Fraktion

ist freilich auf diese Weise nicht m

~ iy v i ; - . PR (Rl Bty [IRCE Ve
wiederum ein (emisch ist. Erst durch mehrmalige Wiederholung dex

Fraktionen) gewinnt man remere

Arbeit (Fraktionieren der einzelnen
Destillate.

In vollkommener Weise wird die Trennung arreicht, wenn man den
verdichteten Dampfe wieder in

'Rl..:'l'.llh'-”: sn einrichtet, dals al1 "Te1l |.|._-[‘
il schon tl:il]lll't']l

das Destillationsgefiils zuriickflielsen kann, was anniher:
ermiiglicht wird, dafs man den Retortenhals schriig aufwirts richtet; mner-
halb desselben verdichten sich dann vOrzigsweise Teile der schwerer
und in das Kiihlrohr gelangen

liichtigen Fliissigkeit, welche zuriicktielsen,
Demselben Zwecke geniigt

vorwiegend nur Teile der leichter siedenden.

Clhemienl News, Bd. 57, 2T — Chem. Centr-L
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in sehr vorziiglicher Weise der in Figur 435 dargestellte Aufsatz, [iese

von LixwEMANN angegebene Hinrichtune ist eine Nachbildung der in dep
Spiritusfabrikation gebriiuchlichen Rektifikationskolonnen Dephlegma-

toren) und besteht aus einem mit drei hanchizen Erweiteruneen und
einem seitlichen Abflulsrohre versehenen Glasrohr., 4 oder B. das beidei-
seitig offen ist. Das unterste Ende wird vermittelst eines durchbohrte
Stopsels auf das Destillationsgefils, welches in diesem Falle die Korm

eines KL?HII'I]* hat, TFESBETZT und I]Ii:'-'|; das ohere el ']1}“-,"|||||,-|:.-i.--|' D1s 11

lie oberste Erweiternng eingesenkt. Der seit-

| liche Abflufs wird dann mit dem Kiihlrohye
A I H! verbunden. In dem I'I\'|ir|-!!'i.~-f'_‘!:'|| Teile der
i Rohre sind, wie aus der Figur zu ersehen, iiber-

= einander mehrere kleine Nipfchen aus feinem
f " J'|:Jliini1';i|i|l1|‘|'f‘ ":-'I'_'I"‘-il'llH-!.”'II. wie solches i

Z\| der Nebenfigur in vererélfsertern Malsstabe
4 abgebildet ist. Sie sind am oberen Rande
| Y .

aa etwas weiter als am unteren 248 und

i| ]'.:I;':I-I'_ *Ill il_- (las {';|:|‘-|'--||]' ;;'_'e'@.'hr"':l' n, E|'|||'!'I1I|

fest. |]_il' I."i-:\IIIIIE.I.' des ~i|--‘J|=|,|[=-}| [

litssighkeits-

! |
7 0 gemisches miissen dureh die Maschen des
f J 1 i % Pan
#/ W Drahtnetzes aufsfeizen. Die schwerer flich-
_ W en Anteile kondensieren sich hier zum
.

durch Luftkithlune. fillen die Niipfehen

1 1
i mehr oder wer

r an und fliefsen in das

Ir Destillationsgefils zuriick. Die Dimpfe der

—————— —

| leichter fliichtizen Flissigheit haben deshalb

. 483, keinen ganz freien Abzue. sondern miissen sich

erapparat. durch die in den N#pfehen enthalten

Fliissigkeitsmenge hindurcharbeiten.
wodurch sie mehr oder weniger vollstiindig von den schwerer iliichtigen
Anteilen befreit werden. Das Thermometer in der oberen Kugel giebt
dann genau den Siedepunkt des jeweilic ithergehenden Destillats an.

I"‘]-]I ;IT]II‘.'E'P]' I]z'|l]1]|?2']|l;|||ll‘ it |:I;';|_||[gjs_-f',11-_!| J|g|r_-i| ||¢-;|| Prinzip

Fin (3asrvohr

von 18 mm innerem Durchmosser hat in Abstinden von etwa 8 em Ein-

von Youne und ThHomas® ist in Figur 434 abgebildet.

schniirungen, in die man, wie aus der Figur 435 hervorgeht, ein Platin-

drahtnetz mit gebogener Glasrihre einfithrt. Der Dampf durchstromt die

ssigkeit, welche sich aunf dem Drahtnetz sammelt, und

wenn die Fliissigkeit auf diesem eine wewisse Hiéhe erreicht hat, flielst

kondensierte F

Chem. News, Bd. 11, 8. 177. — Cheém. Centr-Blitt 1895, 1. 8. 1049
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sig: durch die zebogenen Rohren ab. Deren Biecung ist so eingerichtet

dals sie micht durch den Dampfdruck leergeblasen werden. Nach Be-

endigung der Destillation kann man den Dephlegmator dureh einen kurzen

arfen Luftstrom von der |

liissigkeit befreien. Die Fraktionierung eines
Gemenges von Benzol und Toluol gelingt unter Anwendung dieses Dephleg-

wtors sehr schnell und vollstiindig.

Statt dieser Aufsitze mit Platinktrbehen

w wendet Hemprr* eine mit Glasperlen ge-
.; fiilllte Rohre & (Fig. 436) an, welche man
'|| auf den Destillationskolben e aufsefzt. Die
& (3lasperlen haben etwa 4 mm Durchmesser.
| ¢ ist ein Dreiwegrohr, welches bei
| d mit einem Kiihler in Verbindung
) : gesetzt wird und bei e ein Thermo-
. @) meter trigt. Das Sieden in dem
| Kolben a muls so geregelt sein,
J dals in & eine geniigende Konden-
‘ - gation durch Luftkithlung erfolgt.
il | Der Apparat ist so wirksam, dafs
ol man mif ihm durch eine Destilla-
| W tion Alkohol ven' 189, bis aunf
i Y 95 konzentrieren kanm.
A Gleiche Dienste leistet der in
| Fiour437 abgebildete Dephlegmator
— ! " von Norron und Orrex.™ Sem
Fig. 434, Fig. 485, Prinzip ist das umgekehrte, wie
Dephlegmator nach bei den Apparaten von LINNEMANN

Yorne und Tromas. Fig. 456
g. 436,

und Hempen, indem der Dampf-
!}l'-]lllil':_"|1li||l_']'

strom nicht in eine innige Berithrung mit der herabfilelsen- i AR

keit cebracht, sondern davon ginz-

den verdichteten Fliissig

lich getrennt wird. Der Dampfstrom geht durch die gebogenen Rihren

BEEE von dem Destillationsgefils in das erste Gefils €, von da in
das zweite B und zuletzt in das dritte 4, ohne die verdichtete Fliissigkert,
dic hei DD D herabtropft zu beriihren. Der Durchmesser von [ ist
2 mm, und die Kapillaritit ist noch vermehrt durch emen Platindraht,
welcher dureh die Réhren 2 hindurchgeht.

s wurden von den Krfindern mit diesem und den vorher beschrie-

. y - X ' 1 fo Mipa o vemischter
benen Apparaten vergleichende Destillationen hehufs Trennung gemischtex

e 5y s a8 B 4 e o PR b5 &, 81
Fettsohrift fiir anal. Chemie, Bd. 20, B, 502. — Unen. Centr.-Blait 1881, 5. 811.
LI

3d. 10; 8. 62, — Chem. Contr-0

ARy : 3 i ; £ 1888, = 1080,
American Chemical Jowrnal : s

ARENDT, Technik. 8. Aufl.
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Fliissigkeiten gemacht, deren Siedepunkte einander sehr nahe liegen, ks
|*1'§_-;'.'I|I sich, dals keinem der drei -ll\.“l“”'c'”.l' ein absoluter Vorteil vor den

|'|e'i.l]l.'li anderen

gebithrt. Der Apparat von Norroy und Orrex wirk
am besten beim Siedepunkte des Methylalkohols (66%), der Hrmrnssche
bei dem des Acetons (56%), und der Linnemans’sche hat sich zur Reini-
gung des rohen Holzgeistes am besten bewihrt.  Fiir Trennung von
onet. Wegen
der Einfachheit der Konstruktion ist der Hemert'sche allen anderen vor

Alkohol und Wasser sind alle drei Apparate gleich gut g

Zuziehen,

7. Fraktionierte Destillation im Vakuum. Wenn bei

fraktionierten Destillation unter vermindertem Druck withrend des Wechselns

-.\. y £
]
x o B | =
1 = Il
4 7 | |
T N/
7 B £ | o
e o
- /’.
Fily
1
Fig, 487, ]J'i'[-'h|=5_'_i|i:=.l-'ll' nach ]II 438, ]JI':-'iII:[IiIiIIF\'I!!'liIl'_I' nach

Norrox und Orres, .. MEvER.

der Vorlage das Vakuum erhalten bleiben goll, sind Vorrichtungen 1

welche dieses Auswechseln gestatten, ohne dals Luft in den Destillations:
apparat tritt. Letzteres wiirde zu einer jedesmaligen Unterbrechung der
Destillation fithren. Zur Um

reiche und verschiedene Mittel austindig gemacht worden, von denen

mng  dieses ['|II:|-'T;|I.11"'+& smd sehr rf.r'l.:'.l'

hier nur einige der einfachsten und praktischten angefithrt werden sollen.
Nach Loraar Mever* wird der Zweck foleendermalsen 1
Das Gefils 4 (Fig

138) ist etwa 12 em lang; es trigt ein etwa 16 mm
weites schriig nach oben gerichtetes Ansatzrohr, welches mit dem unteren
¥ &r 3 1 iy : S Fin,
Ende des Kiihlrohrs B verbunden ist. Die obere ebenfalls 16 mm weite

Offnung ist mit einem durchbohrten. sehp guten und weichen Kork ver-

T L : r v p .
Bertehie der Devtsehen efeein. far;’.n-(-.l'.-.x'.f-,"..-rf'.F, Bd. 20, 8; 18
1887, 8. 1070.

38, — Chem. Centr.-DBlatt
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gehlossen, in welchem das gebogene Glasrohr € steckt und darin mit
salinder Reibune auf- und abgeschoben werden kann. Das unterste
Ende der Rohre € kann auf diese Weise bis in den koniseh verjiingten
Teil & des Gefalses 4 geschoben werden; es ist hier gut eingeschliffen

und hewirkt einen guten Verschluls. Der horizontale Teil des Rohirs €

triigt einen Dreiweghahn ¢ und endigt in ein Schlauchstiick, welches
doreh emen |]ie'|c‘.'-,':||!|llgg'l-n ENFen Kull|.-'~'L'|_!II{.-1'|:|.'U.!['|_= (1—2 mm ]it‘]th" “rﬁ_!]ItE".
34 mm Wandstirke) mit dem einen Arme des glisernen T-stiicks £

wlen ist. Der zweite Arm fithrt durch einen gleichen Kautschuk-

schlanch zum Dreiweghahn &, der dritte zum Manometer und zur Luft-
pumpe. An das untere konische Ende des (Gefilses A werden die Kalbehen
sir Aufnahime der Fraktionen mittels Kork befestigt.

Soll der Apparat benutzt werden, so werden die Hihne & und e,
nachdem alles gut zusammengesetzt ist, so gestellt, wie in der Figur

also so. dals A sowohl durch ¢ als auch durch & mit &

zegeichnet ist ;

vethunden ist. Das Rohr € wird aus e etwas in

die Hohe gezoren, so dals 4 mat ) verbunden ist. -.\.
Nun wird die Destillation in Gang gesetzt, und das =
Destillat sammelt sich in 0 an. Zur Regulierung j
des Drucks kann man, wenn notie, den Hahn &

benutzen, durch dessen Schwanzstiick man mittels :
vorsichtiger Drehung Luft eintreten 1ifst, falls infolge f

s niedrigen Drucks die Destillation zu stiirmisch Jfﬁ;)
wird. — Soll eine Fraktion abgesondert werden, so | ;/ £
schliefst man die Vorlage D von dem Destillations- .:H <t

apparat ab, indem man das in a eingeschliffene Rohr
herabdriickt. Das Destillat kann nun nicht mehr
nach 7 fliefsen, sondern sammelt sich i A an.

Um D von 4 abnehmen zu kénnen, muls man zuvor

den Hahn ¢ so stellen, dals dorch sein Schwanzstiick

aft eintreten kann: hiernach lafst sich der Wechsel

der Vorlage leicht bewirken. Die ganze Manipulation

nimmt nur wenige Sekunden in Ansprach und die

439, Destillations-

1 - o o e ‘
Destillation veht withrenddessen ihren gleichmiilsigen #o mach Fucis.

Grang,
aboe-

welche in Figur 433

Bei der Fraktioniervorlage von Fuoms,’ :
Lk s . - 3 i 1 1 T o )] " I 1
bildet ist, sind alle Korkverbindungen vermieden. Las tohr € 1st mi
dem Manometer und der Luftpumpe verbunden.

sy ; vy . Hihne 1 ) 18t die,
Die in der Figur gezeichnete Stellung de: Hihne 4 und £ 1st

L T 13 | il Fovy {endi - Il
Chemaler- Zedtung, Bd. 14, 5. GO, Chent. Lo
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aleche withrend der Destillation

schlossen. Das

eimzuhalten ist: 4 ist
llat sammelt sich in der

anFelassen we

gedftnet, B

nteres Mrhe il
Uneeran |:|||_||_ hwTill

rden, so schliefst man 4 und lifst von der

eine
Fraktion

mit-
pumpe her durch Ofinm

12 elnes gee

ten Hahns Luft dureh ¢

a3 :||.:iEII..‘~ ."r-' -'|.'!=\ |]:'--|'i:,

o1n-
treten. Nun kann man durch (Mnune d

fliefsen lassen. Man schlielst hieranf B wi

LlS=

o ol )
er, evakuiert die untere
Birne rasch und offnet .., woranf die Destillation ihren rubicen Forteans

L
1 °
\.u-
o
= l
(I
= |
”
/ |
| Al

.’.
- f
z/ A
[ {8
f l.l.
e
W =
/ i)

ig. 440, Destill

:lf:-‘.—ll.»\,--|'|:|;.-

"‘-‘1'.’]; II’ ATROW,

nummt.  Die obere Birne ist betrichtlich grif

damit withrend des Ab-

lassens der Fraktion das Destillat sich darin ansammeln kann, ohne den

Druck wesentlich zu verindern,
¥ o1 - g Trin s P - - e ; i
I"' '|".| 10 L ¢ |:-]l'|- .“I.ll!r:ll'il'.l,][ ‘\\'|i'|| .:l“- ii'|]:]'['|£' ||{|.; ]j_.-....'i"]]”'::\ 11l
dadurch bewirkt, dals

man cie

Fraktionen T
LLonen Aunsflulséffnong des Kiiblers

doreh Drehune eines besonders eingerichteten Vorstolses der

befestigten

Teil des Apparats zu 6ffnen.

Reihe nach
ither die bereits dara LY orlacen bri ot. ohne ircend einen

Der Fraktioniervo rsfofls von Rarkow™ ]

at die Gestalt einer

L Remioe /.rr.'.',',f,g_,l_ Bd. 12, &5, 694, Cher. Centr.-Blatl 1988, 8. 846,
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Birne und wird mit dem Rohre ¢ (Fig. 440) an dem unteren Kinde des
Rihlers befestiot. Er triiet unten fiinf angeschmolzene kurze, am Ende
schriig abgeschliffene Rohrchen w, ¥, z, ¢, #, an denen ebenso viele Blaschin
m n, p ete. durch Stopsel luftdicht befestigt sind. In die obere werte
{(ffnung des Vorstolses ist ein gebogener hohler Glashahn s in Form

eines Stopsels luftdicht eingeschliffen, welcher durch seinen Grift 4 so

'|ll| werden kann, dalz sich seine unte Offnung a iiber .i-_-nlu der
fiinf Flaschen stellen lifst, wobei die finf oberen l.l‘_"i||['l|i:|_-r_||[= o 1im oberen
eingeschliffenen Teile des Hahns jedesmal genan auf die Offnung  der
Rihre i passen, Das Rohr e wird mit dem Manometer und der Luft-
pumpe verbunden.

Dasselbe Prinzip ist bei dem Vorstols von Gavrer* zur Anwendung
sehracht. Das kurze weite Glasrohr d (Fig. 441) ist durch das Rohr ¢
mit dem Kiihlapparat und durch f mit der Luftpumpe verbunden und
mit seinem unteren Ende in den Vorstols e eingeschliffen. Es teilt sich
unten in drei Abflufsrohren &, 4%, an denen die Vorlagen hefestiet sind.
Durch Drehung von a um o lassen sich diese nacheinander unter die
ffnung des Rohrs ¢ bringen.

Britur's Fraktioniervorlage™ ist in Figur 442 ahoebildet. Der

A ustinsi
Glasevlinder A ist oben durch den gewdlbten, gut eingeschlifienen Deckel
i

rohr @, weleches mit di

B luftdicht verschliefsbar und hat ein seitlich angeschmolzenes Sehlanch-

v Luftpumpe verbunden wird. In den seitlichen
Tubus & des Deckels kann mittels eines Kautschukstopsels das Destil-
lationsrohr ¢ eingesetzt werden; und in dem mittleren Tubus d bewegt
sich mit guter Dichtung ein mit Griff versehener Glasstab, welcher bis
fast zum Boden des Cylinders 4 reicht. Er hat in einiger Kntfernung
vou seinem unteren Ende eine Durchbohrung, in welche ein (Juerstift

fest cingesetzt ist. An diesen kann mittels Bajonettverschluls eine aus

werden, welche als Rezipienten-

hiangt

gummi angefertigte Réhre f ang
an ihr zwei Scheiben ¢ und 7% befestigt sind, in
en fir das

Soll der

dient, indem

welche in 6 kreisformicen Aunsschnitten ebenso viele als Vorl
Destillat dienende Probiergliser eingesetzt werden kdnnen.
werden, so wird der Glasstab e, an

in Gebranch genommen
in die

m der Deckel B und das Destillationsrohr ¢ befestigh ist,
lie'f.i|Iic'llll,'.‘l':l:l|ll-1'.-' ein-

isern versehenen

; des mit den Probierg
= Y war & amit 1
fesenkt und durch eine leichte Drehung 1m Bajonettverschluls damit m

Verbindung cgebracht, Dann streicht man den geschlitfenen Rand des

1= i T oo o J2 e
e e S . . ) ' r a9 (Thene. Uendr-DHLL
Bulletin de la soe. chimigue de Paris Bd. 2, & 610, i 3
1890, 1. S8, &
Feriel } Ty ] ! Her it Bd. 2 y ogaan — (Ohent, Cener.-Duiid
ferielite der Dewdsefion chent. reseiiscriail, Bd. 21, . daa. L
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Deckels mat .""\'||||.-:|'|"\‘.':|<'El“i :_] Teil ‘1'\'th‘|:.~= und | 'l'l'i| f“;-'ll\\'q‘i:||'.'¢I'||I=|:l:.fi_

fithrt 1thn in den Cylinder 4 und driickt ihn

el , in den ehenfalls

gut eingefetteten Rand desselben ein. Man verbindet

hierauf das Rohr ¢
mit dem Kithlrohr und das Schlauchstiick & mittels eines dickwandigen
Kaut

chukschlauehs mit der Luftpumpe und kann nun. nachdem diese

in Thiitigkeit gesetzt worden ist, mit der Destillation beginnen. De

Wechsel der Vorlagen erfolet einfach durch eine Drehung des (Hlas

iffs, wobei eine Hebung zu vermeiden ist.

stabs e
mittels seines ][.‘|I|I|','_'.

!;\l. ':_: - e =

Fig. 442, Destillationsvorlage Fig. 443, Destillationsyorlage
nach Beifar, nach Wisnicexus.

Diesen Apparat hat der Erfinder

in neuerer Zeit eine etwas abgeiin-
derte Form gegeben, indem die Ré

ire ¢ nicht durch den Deckel, sonder

durch einen an der Seitenwand der Glocke schriie aneebrachten Tubus

fithet, so dals das Ende der schriig angesetzten Riohre genan iiber die

Mindungen der Probiergliiser zu stehen kommt. Der

andere Tubus, der
aur -I-illlf|l':ll:]]||' fithrt, ist dicht iiber dem Boden der Glocke angeseti

Als eine Vereinfachung dieser Vorlace von Briini

, ist die in Figur 448

Fieh, Ann., Bd, 277, 8. L7

Chem, Centr.-Bilall 1594, 1, =
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abeebildete Vorrichtung von H. Wisnicenus® zn hetrachten, welche sich
leicht anf den Hals einer gewthnlichen tubulierten Glasglocke aufsetzen
lifst. Sie besteht ans dem Vorstols 4, dem Drehrohr # und dem Saug-
rolir €. Letzteres ist in den die Glocke verschlielsenden [1"-:JII|[t]i.~=tf"||l.'~'L"]
pingesetzt und wird durch sein seitliches Ansatzrohr mit der Luftpumpe
verhunden.  Das Drehrohr B wird lose in € eingesetzt und halt sich
durch seine beiden Erweiterungen, die als Fiihrang dienen, in seiner
Lage. Durch eingestrichenes dickes Schmierwachs und einen fiberge-
schobenen massiven, weichen Kautschukring mit kreisrundem Querschnitt,
welecher sich beim Saugen test in den ausgebogenen Rand von © einlegt,
wird es mit € vollkommen dicht verbunden. Der Vorstols 4 legt sich
(mit Schmierwachs bestrichen) in die obere olockenférmige Erweiterung
von B ein und ist oleichfalls durch einen Kautschukring gedichtet. Das
ibrige ist aus der Figur ersichtlich, Soll die Vorlage gewechselt werden,
0 kann der ganze Apparat ruhig stehen bleiben: es ist nur nétig, dem
Rohr # die richtize Drehung zn erteilen, was, wenn alles gut eingefettet
und iiber den oberen glockenfirmig erweiterten Teil von B iiberdies noch
ein kurzes Stiick Kautschukschlauch ¢ geschoben ist, sehr gleichformig
ihrt werden kann. Gut ist es, iiber den krummen Vorstols 4 und
his das canze

den Saungansatz von € anfangs ein Gummiband zu legen,
System durch Saugen geniigend fest zusammengehalten ist.

In etwas anderer, aber nicht minder einfacher Weise wird nach
H. Senurz* das Auswechseln der Fraktionierungsvorlagen mittels des
in Figur 444 abgebildeten Apparats bewirkt. Bei diesem ist nicht, wie
bei dem vorher beschriebenen, das Abtropfrohr, sondern die Glocke A4
der drehbare Teil. Sie steht auf einer Platte, welche sich auf dem
Zapfen ¢ herumbewegen Lifst, Auf den Tubulus der (Glocke ist eine
l . gines kurzen

ntiimlich geformte Birne (s. auch Fig, 445) mittels
. i BT pspseed JEH
Stiteks starkwandizen Kautsehukschlauchs luftdicht und drehbar auigesetzt.
und durch  mit der Luftpumpe

olg 1st dureh ¢ mit dem Kithlvohr &
Birne hindurchgefiihrt und milndet

verbunden. Das Rohr d ist durch die
dicht tiber dem Glockenhals in der Ebene ¢ e wieder nach aufsen. Der
also dauernd mit der Lauftpumpe in Ver-

Inenraum der Glocke steht
abfliefsen. Unfer

bindung, und das Destillat kann ungehindert durech e
e sind mehrere Bechergliser im Kreise aufgestellt. Das Auswechseln
die Fufsplatte dreht, wohei die Birne £ 1n

derselben erfolgt, indem man
threr Liage verbleibt.

P bk . i SR ol @ anon — (hem. Centr.-Blatt
Beriehte der Dewtsehen chem. (fesellsehafl, Bd. 23, o. 42406, Clven L
I_\I:!. II ,“\_ I I
e - Flaraion - DIAH
. ' i i ¥ y 1o AF i) Q9 - Or I. e I!’ et | |'.l|’|',|_'||ll,l|r|lJ
Gerichte dor Dewutsehen ehemne. I‘a."_-.'.".'_-'_-;."_J.n-.r.lf.:_‘ Bd. 24, o Jabs. e

1891, T. 8 99

.
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Wenn das Destillat so beschaffen ist. dals es in dep Vorlage erstart,
so muls es, um fraktioniert zu werden, durch Erwirmung derselben Hiissig
gehalten werden. Hierzu eignet sich der Vorstols von VALENTA* welcher

in Figur 446 abgebildet ist. Fr hat die Form eines nach unten ver

in a nehst Abflulsrohy

jingten Cylinders 2, ist dort mit einem Dreiwe
versehen, oben gesehlossen und doppelt tubuliert. Durch den einen Tu
bulus wird das Kiihlrohr ¢ welches durch den Aufsatz B mit dem

Destillationskolben 4 verbunden ist. eingefithrt, und der andere durch

].1Ig_-r 444, j“l‘.l;;lil.':'.-ll:]':[]]:::\-.\ﬂ||'I;:;|\L'\ nach H, Scpunz. ]"|_ 445,

das Hahnrohr # mit dep Luftpumpe verbunden. Der Cylinder #) ist mit
eimem doppelwandigen Blechmantel, welcher als Wasserbad dient, um-
geben, Dieser ist an der einen Seite unten mit einem Ansatzrohr ver-
sehen, unter welchem ein Limpchen angebracht ist. An der gegeniiber-
liegenden Seite hat er einen Ausschnitt mit Schieber ¢, durch welchen
der Dreiweghahn zugiinglich gemacht ist. Beim @Gebranch mufs die

r[.".'-][J]JUI"EH]l]' -Tr\‘-; I\_illhl‘\\.-.'“':\l'l'}-: !Ii]li_ r“p |i;--; v'b’-'-'""f'V!HHlﬁ a0 _'_"I=]'E'_'_'f'iI '\'.ll'l'li".l”-

dals das Destillat immer gleichmiifsig fliissig bleibt. Soll eine Fraktion

abgelassen werden, so stellt man den Dreiweghahn « so, dals die Vorlage §

g 1 hasa £ s, F # 7 Y - ' P y L TP
Letteeks it [y analylisehe Chemie. P L £ Cheni, Crntie-Dlate 1890,

I, 5. 625.



DESTILLIEREN UND SUBLIMIEREN. 207

wit der aufseren Luft verbunden ist, entfernt dieselbe und ersetzt sie
alshald durch eme neue.

Eine gute Zusammenstellung aller fiir die fraktionierte Destillation
im Vakuum néti

en Apparate zeigt die Abbildung in Figur 447 nach
#. Kormg.”

{ ist die Wasserluftpumpe mit dem Dreiweghahn @, B eine

aufflasche mit aufeesetztem Vakuummeter und damit verbunden der

aktioniervorstols . Das Vakuummeter kann oben durch einen Hahn

5
) S |
\ ey .
{ 1
i o, |
y =
! Al !
i b e |
| e/ ; /'
I
A [
| i o | L
4 2
Vo . i
! =

Fig. 4486, Destillationsvorlage nach VALENTA.

en einen Schlauch-

geschlossen werden, Um es zu justieren, verbindet man ¢
ansatz der [berlaufflasche mit der Luftpumpe, den anderen mit einem
Barometer. und evakuiert langsam, wobel man jedesmal, wenn gsich der
Druck nm 10 mm vermindert hat, den Stand des Quecksilbers 1m Vakuum-
meter markiert. Diese Teilung ist fiir den Zweck der fraktionierten
Destillation vollig ausreichend und hat den Vorzug, hei geringer Linge
und grifserer Handlichkeit des Instruments die ganze Barometerskala zu

asche wirkt niitzlich sowohl durch Auffangung

umfassen, Die Uberlauff

Chemiker-Zaitumg. Bd. 18, 5.-889. — Chem. Uepir, = 1889, | i
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; . ] 1 i1
atwa :1!--‘_'|'I;"{":I'|:|I"I| |’||i|||:|='|'-.'\'.'|.~.H|]'-a als ¢l ub

ancl ersteigenden  Destillags
Zum Schutz des Vakuummeters ist

dasselhe mit einer Glaskappe bedeckt,

Der Fraktioniervorstols ist dem von Loraar Muyer (s, oben S. 290

eehildet, _i-:'||nc"r| mit dem [Unterschiede, dals das in den Kalben i

eingefithrte Rohr 2 von ginem werteren Arxlasrohr umgeben i

st (Fig, 448):
Rohr 2, sowie Hahn o haben einen inneren Durchmesser von 6 mm, Rohry
emen fulseren von 12 mm: letzteres ist mit » unten verschmolzen und hat
nahe an seinem unteren Ende einige Lischer. Der Gebrauch des Apparats

ergieht sich nach den vorhergehenden Beschreibungen von selbst

By

Fig, 447. Apparat fiir fraktionierte Destillation nach & Kowse. Fi

Sublimation. Beim Sublimierapparat nach Obpo* triigt ein

otatiy auf zwei Rineen zwei Ashestscheih: na und & (Fie 449). Die Scheibe

@ 18t in der Mitte durchléchert und t;

secherglas mit dimnen Winden und nicht

in dieser Offnung ein kleines

sehr hoch, worin sich die zu

sublimierende Substanz befindet, Zwei andere grilsere Bechereliser sind
-|.-:|-|'z|n.-r'£:'t-n1|'i‘|||-". Das innere dient dazu, die sublimierende Substanz anf-
zufangen. Das idulsere soll die Dampfe zuriickhalten,

die ans dem ersten
entweichen, Die Scheiba & hat

'iEf'!IJ x\\'t'i'rx. die \r"\-i-lf'llll‘. der darunter
stehenden Flamme miglichst zu verteilen und wird, je nach der Flichtig-

|U'it fi"'-[' H11|'I‘%1.'?1_|z'.. l'i-i']l'. J-.|E'i[|l'|: “[H'h--[' ||||-|_-]' -:]qir_‘[' 1,-,1;]|J‘_[_['1'|‘ u‘e'!lfiJIf"J'i.-

Hs ist ant, aui die rf!ll'<'!|;lnli'i|l rfe \.‘-:;*lr_=:-.|:~'l'|u-j]:u- Zwel |'|_||_4|_:j,~|].|:~_: durch-

Gazella: climiea ttaliona 28, 11, 5.:318, Chliem, Cende-Blalt 1894, 1, S
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welehe sich um den Rand der beiden

licherte Papierstreifen zu lege

Bechereliiser leren und den Verlust an Wiirme verhiiten,
Um die Sublimation des Jods in grifseren Mengen auszufithren,
bedient man sich des von Herrkors® empfohlenen Apparats. Derselbe

lachen Schale mm aus emailiertem Eisenblech, welche

besteht aus einer M
an ihrem oberen Rande eine Rinne mam hat. [n diese palst ein hoher
2 durch dessen obere Offnung ein Glasgefils (

solférmiger Aunfsatz £,

Fier, 450, Sublimierapparat

Sublimierapparat
nach Oppo. nach HERTEORN.
kaltem Wasser durch a,

Behufs Dichtung von

Statt

einpesetzt ist. Dieses wird durch Einleiten von

welches durch 5 abfliefst, immer kithl gehalten.

er und Schale wird in die Rohre Ol oder Paraffin oebracht.

dessen kann aber auch der Apparat so eingerichtet we rden,
Rinne durch Schraubenklemmen verbindet, wie die
: ; .

Jes O lilst sich auch eme emall-
durchlicherten

kleine

dals man den

1-I'i['.[_-l_.(-|' mit I|{‘,].

fe!

t. nnd statt des Kiihlg
Das Jod wird mit einer

Nebenfigur
lierte Kiihlschlange # anwenden.
Scheibe von Filtrierpapier bedeckt und von unten durch eine
Flamme miilsig erwirmt.

Chamileer Zeitung, Bd. 16, 5. 597 - Blatt 1892, T, 5. 138,
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