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Ubbelohde: Automatische abgekiirzte Quecksilberluftpumpe.

Zeitschrift fir
[angewandte Chemle.

Der feingepulverte Pyrit wird im Porzellan-
schiffchen im hinten offenen mit Einschniirung ver-
sehenen Einsatzrohr in das in dem einfachen Ver-
brennungsgestell ruhende, 86 cm lange Verbren-
nungsrohrt) bis an die schon glithende Platinlocke
geschoben und nun bei lebhaftem Sauerstoffstrom
verbrannt. Die Absorption geschieht durch vier
mit Bleisuperoxyd oder calcinierter Soda gefiillte
Schiffchen, die mit einem Mikrobrenner oder besser
mit dem von uns angegebenen, etwa 20 kleine
Flammechen besitzenden, horizontalen Brenner auf
etwa 300° erhitzt werden. Die Absorption ist so
vollstdndig, dall es nicht ndtig ist, das aus dem
Rohr austretende Gas noch durch eine Absorp-
tionsfliissigkeit treten zu lassen; nur um die Stéirke
des Gasstroms beobachten zu kénnen, legt man
einen beliebigen Apparat mit wenig Wasser oder
verdiinnter Sodaldsung vor.

Nachdem der Schwefel verbrannt ist, ist der
Riickstand noch einmal stark durchzugliihen, trotz-
dem bleibt in ihm stets eine betrichtliche und zwar
wechselnde Menge Schwefel von 0,2—49, zuriick.
Da dieser Riickstand aber leicht in Salzsiure 16slich
ist, wobei die etwa schwefelhaltige Gangart (Baryt,
Blei, auch Kieselsdure) zurickbleibt, so 148t sich
der darin noch enthaltene ,nutzbare” Schwefel
leicht extrahieren, und nachdem man aus der
Loésung, wie bei der L.un ge schen Methode, das
Hisen entfernt hat, mit der iibrigen Losung ver-
einigen.

Diese crhilt man wie folgt:

Hat man das Bleisuperoxyd5) als Absorptions-
mittel verwendet, so schiittet man den Inhalt der
Schiffchen in einen MeBzylinder von 200 ccm, er-
warmtdieleeren Schiffchen mehrere Male in Reagens-
glasern mit 59 iger Sodaldsung und gibt die Fliissig-
keit in den Zylinder.

Man fillt auf 200 cem auf und schiittelt von
Zeit zu Zeit kraftig um. Ein aliquoter Teil, etwa
190 ccm, wird abfiltriert.

Der Riickstand im Verbrennungschiffchen
wird in Salzsdure gelst, das Eisen mit Ammoniak
gefillt, ebenfalls in einen Mefizylinder filtriert, das
gleich noch zu erwihnende ,,Spiilwasser aus dem
Verbrennungsrohr hinzugefiigt, umgeschiittelt und
das Volumen abgelesen. Von dieser Lésung wird
zu der Sodaldsung (190 cem) die proportional ent-
sprechende Menge hinzugegeben, wenn noch nicht
sauer, weiter Salzsdure zugefiigt und wie gewdohn-
lich mit Chlorbaryum gefillt usw.

Das Ausspiilen des Verbrennungsrohrs ist nétig,
weil das jetzt in den Handel kommende (Jenaer)
Verbrennungsrohr geringe Mengen Schwefelséure
in Gestalt von Alkalisulfat zuriickh&lt.

4) Siche M. Dennstedt, Anleitung zur
vercinfachten Klementaranalyse, Hamburg 1903,
Otto MeiBner, und Chem.-Ztg. 1905, 52.

8) Dag Bleisuperoxyd ist stels, auch wenn es
als schwefelsdurefrei verkauft wird, auf Schwefel-
séiure zu priifen. Wir haben jiingst einvon K ahl-
baum bezogenes, als Bleisuperoxyd nach Denn -
8 t e d t bezeichnetes Bleisuperoxyd stark schwefel-
siurehaltig gefunden. Eine andere Probe von
de Haén-Hannover war zwar schwefelsiure-
frei, enthielt aber Chlor, ist also fiir die Elemen-
taranalyse mit gleichzeitiger Halogenbestimmung
erst noch zu reinigen.

Benutzt man zur Absorption calcinierte Soda,
was einfacher und daher vorzuziehen ist, weil man
beim Erhitzen der Schiffchen nicht so vorsichtig
zu sein braucht und ruhig bis 400° und dariiber
gehen kann, so braucht schliefllich der Inhalt nur
in Wasser gelost und diese Lésung mit den anderen
beiden vereinigt werden.

Wenn diese Methode auch etwas umsténdlicher
zu sein scheint als die L u n g e sche, in Wirklichkeit
ist sie es nicht, hochstens wenn eine grole Zahl von
Bestimmungen nebeneinander gemacht werden soll,
so vermeidet sie doch das unangenehme Verjagen
der Salpetersiure und zeichnet sich durch ihre ab-
solute Genauigkeit aus.

Das tritt namentlich den anderen trockenen
Verfahren gegeniiber hervor, die auBerdem wegen
dem meist nur langsam vor sich gehenden Auflgsen
der Schmelzen weit mehr Zeit in Anspruch nehmen
und immer nur den Gehalt an Gesamtschwefel,
nicht aber an ,,nutzbarem‘ Schwefel ergeben.

Automatische
abgekiirzte Quecksilberluftpumpe.

Mitteilung aus dem konigl. Materialpriifungsamt zu
Grog-Lichterfelde.
Von Dr. Lro UsBELORDE.
(Eingeg. den 29./7. 1905.)

Quecksilberluftpumpen werden in chemischen
Laboratorien in neuerer Zeit immer mehr benutzt,
da in sehr vielen Fillen das tiefe Vakuum, welches
sie erreichen lassen, dullerst vorteilhaft ist. Nur
hinweisen méchte ich auf die grofie Erniedrigung
des Siedepunktes, die stattfindet, wenn man das
Vakuum der gewShnlich verwendeten Wasserstrahl-
pumpe durch das Vakuum der Quecksilberluft-
pumpe ersetzt.

Es machte sich indessen der Mangel an einer
einfachen, automatisch und gentigend schnell wir-
kenden, besonders auch leicht transportablen,
Pumpe bemerkbar.

Diesem Bediirfnis entsprang die Konstruktion
der nachfolgend beschriebenen Hubpumpe, die als
Modifikation der alten Toplerschen Pumpe
aufzufassen ist.

Die Quecksilberhohe der neuen Pumpe wurde
dadurch auf weniger als die halbe Barometerhéhe
abgekiirzt, daB3 auf das untere Niveau des Queck-
silbers abwechselnd atmosphirischer Druck und
durch eine Wasserstrahlluftpumpe verminderter?)
Druck wirkt, wodurch einmal das Quecksilber in
den Stiefel O hineingedriickt, das andere Mal
herausgesaugt wird. Die automatische Umsteue-
rung wird bewirkt, indem eine kleine Quecksilber-
menge in ¢ von U abgezweigt ist und mit einem
Gegengewicht abwechselnd durch eine einfache
Hebelvorrichtung einen Dreiweghahn in Bewegung
setzt.

RDandhabung

Anstellen: Bei a wird eine Wasserstrahl-

pumpe angeschlossen und in Betrieb gesetzt, nach-

1) Dieses Prinzip wurde ofters angewandt s.
Travers, Experimentelle Untersuchung von Ga-
sen, und S tock, Berl. Berichte 38, 2182 (1905).
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dem die Wippe W durch den Haken b in der Stel-
lung arretiert ist, welche die Figur zeigt.

Durch die Wasserstrahlpumpe wird darauf die
Quecksilberluftpumpe sowie der bei R anzu-
schlicBende Rezipient vorevakuiert, und danach
durch Losen des Hakens b die Quecksilberpumpe
eingeschaltet, welche nunmehr ohne jede Wartung
arbeitet.

Abstellen: Die Wippe W wird durch den
Haken i so arretiert, daf3 das kleine Glasgefill ¢
unten steht, danach
1468t man Luft durch
den Hahn K in die
Pumpe ein.

Diese kurze An-
weisung geniigt fiir
die Handhabung der
Pumpe. ZurfErkli-
rung ihrer Wir-
kungsweise noch
folgendes :

Um Zeit zu spa-
ren, wird die Queck-
silberpumpe  zweck-
milig erst in Bewe-
gung gesetzt, nachdem
sie selbst und der bei
R anzuschliefende Re-
zipient durch eine

Wasserstrahlpumpe
vorevakuiert ist.

Zu diesem Zweek
wird, die Wasserstrahl-
pumpe bei a ange-
schlossen, nachdem die
Wippe W durch den
Haken b in der Stel-
lung  arretiert ist,
welche Figur zeigt.

Glashahn H, wel-
cher mit W durch einen
Hebel in Verbindung
steht, ist nunmehr so
gestellt, dall die Was-

Glasgefif ¢ bewirkt namlich Umschlagen der Wippe
W, wodurch H so gestellt wird, dal die Wasser-
strahlpumpe gegen U abgeschlossen ist, und Luft
in U eintritt. Da in O das Vakuum bestehen
bleibt, steigt das Quecksilber durch r in O empor
und treibt die dort noch befindliche Luft vor sich
her, welche durch die schlangenférmige Kapillare
und iiber d und f entweicht und von der Vorpumpe
abgesaugt wird. Bei den Ventilen e und d kommt
das Quecksilber zum Stehen.

Hierbei ist das

n Quecksilberniveau in

l

U gesunken, und das
in ¢ befindliche Queck-
silber durch s nach U
geflossen. Dadurch ist
die Wippe W auf der
Seite von ¢ erleich-
tert, wird durch das
Glegengewicht G zu-
riickbewegt und stellt
H soum, dafi U gegen
die Atmosphiire abge-
schlossen, aber durch
die Wasserstrahlpum-
pe evakuiert wird. In-
folgedessen beginntdas
Quecksiiber nach U
zuriickzufallen und
erzeugt in O ein Tor-
ricellisches Vaku-
um. SobalddasQueck-
silber in U geniigend
gestiegen ist, fiillt es
¢ an und bringt W
zum Umschlagen, wo-
nach die besehriebenen
Vorgénge sich wieder-
holen.

Vorziige der
Pumpe.
1. Siearbeitetetwa
doppelt so schnell wie

serstrahlpumpe  die
Luft in U verdiinnt.
Da auch der iibrige
Teil der Pumpe durch die Riickschlagschwimmer-
ventile f und d mit der Wasserstrahlpumpe
in Verbindung steht, so bleibt das Quecksilber
vorlaufig in Ruhe.

Nachdem vorevakuiert ist, wird durch Lésen
des Hakens b die Pumpe eingeschaltet und arbeitet
nunmehr ohne jede Wartung.

Das Gewicht des Quecksilbers in dem kleinen

' die automatische Pum-
pe mit voller Quecksil-
berhdhe.

2. ist duBerst einfach zu handhaben;

3. ist bequem transportabel;

4. nimmt nur etwa /;, des Raumes ein, welchen
die unter 1 genannte Pumpe erfordert, und ist infolge
ihrer Einfachheit sehr viel wohlfeiler als diese.

Die Pumpe wird geliefert von C. Richter,
Berlin, Johannisstr. 14/15 und ist dieser Firma
geschiitzt.

Referate.

1. 5. Zuckerindustrie.

A. Windhaus und F. Knoop. Uberfithrung von
Traubenzucker in Methylimidazol. (Berl. Be-
richte 38, 1166 [1905].)

Es ist bekannt, daB Traubenzucker unter dem Ein-

flusse verd. Alkalien verschiedene Umwandlungs-

produkte bildet, unter denen namentlich auch
Milchsisre auftritt.  Verff. stellten Versuche an,
ob etwa Ammoniak ahnlich wirke, und dabei even-
tuell Alanin resp. andere Amidosiuren entstehen
konnten, wodurch eine physiologisch wichtige Ver-
kniipfung von Kohlehydraten und EiweiBkorpern
gegeben wire. Kine Ldisung von 1 kg Trauben-



