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Ubbelohde: Die Druckmessung bei der Vakuumdestillation.
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die mit ganz schwachen kalten Alkalien behandelt
war, so deuten darf. Verd. heifle Alkalien scheinen
zunichst wirkungslos zu sein, — vermehrte Farb-
stoffaufnahme findet nach Hiibner und Pope
nich tstatt —; bei lingerer Einwirkung, besonders
bei Luftzutritt, sollen sie nach Angaben aus der
Textilindustrie Oxycellulosen erzeugen und l6send,
wahrscheinlich hydrolysierend wirken. Die Losungs-
wirkung ist betrichtlich beim lingeren Kochen
unter Druck.

Verd. kalte Séuren hydrolysieren, filbren zum
Zucker. Der hydrolytische Vorgang wird beschleu-
nigt durch Eintrocknenlassen; es entsteht Hydro-
cellulose, bei verd. heiBen S#uren ist der hydro-
lytische Vorgang beschleunigt, eine Beschleuni-
gung erfahrt dieser auch durch Anwendung von
Druck.

Versucht man, auf Grund des mitgeteilten
Tatsachenmaterials eine Einteilung der von der
Typcellulose, der Baumwollcellulose, sich ableiten-
den Stoffe zu geben, so erhdlt man folgendes
Schema:

1. Cellulosen und Hydratcellulosen : kein oder ganz
geringes Reduktionsvermdgen, minimales An-
firben durch basische Farbstoffe.

2. Hydrocellulosen und ev. Hydrate: deutliches
Reduktionsvermdgen, minimales Anférben durch
basische Farbstoffe.

3. Oxycellulosen und ev. Hydrate : starkes Reduk-
tionsvermdgen, starkes Anférben durch basische
Farbstoffe.

Vergleicht man mit der vorstehenden die Ein
teilungen, die von Tollens und von Bumcke
und Wolffenstein gegeben worden sind, so
sieht man, daB nach T o1lle ns die Hydrocellulose
zu den hydratisierten gehort, wihrend Bumcke
und Wolffenstein Hydro- und Oxycellulosen
unter den Hydratcellulosen begreifen und Hydrat-
cellulosen ohne Reduktionsvermégen oder:Carboxyl-
gruppen nicht kennen. Uber die Cellulosen mit
Carboxylgruppen ist das experimentelle Material
noch sehr spdrlich. Moglicherweise gehort die
Paulyseide, nach Bumcke?38) und Wolffen -
stein?9) die Hydratcellulose dazu, nach Tollens
die Pektinséuren. Die Loslichkeit in Natronlauge,
die ein Hauptkriterium fiir die Auffassung als carb-
oxylhaltige Cellulose abgibt — Bumcke und
Wolffenstein unterscheiden die natronlds-
liche Oxycellulose von der ebenfalls natronldslichen
Acidcellulose durch das Reduktionsvermégen —
findet sich auch bei Hydratcellulosen nach Angaben
der Vereinigten Kunstseidenfabri-
ken A.-G.4%). Vorderhand ist es also wohl besser,
von der Aufstellung einer vierten Gruppe abzu-
sehen.

Die Untersuchungen werden nach den ange-
deuteten Richtungen fortgesetzt, insbesondere sollen
auch die aus den Estern regenerierten Cellulosen in
den Kreis der Betrachtungen gezogen werden.

38) Bumekeund Wolffenstein, Berl
Berichte 34, 2415 (1901).

39) Tollens, Berl. Berichte 34, 1436 (1901).

40} D, R. P. 155745 KL 29b.

Nr. Substanz Kl;g{ﬁr- Eﬂé%
B
1. Baumwollsatin, gebleicht, ausge-
kocht, gemahlen . . . . . . . 0,014 738
2. Verbandwatte . . . . . . .. 1,6 5,2
3. Baumwollsatin, mercerisiert im
Laboratorium . . . . . . . . 0,4 9,8
4. Mercerisiertes Makogarn . . . . 1,6
5. ,,Glanzstoff, Paulyseide*). . . 0,9 10,6
6. Viscoseseide™) ., . . . . . .. 0,8 11,2
7. Chardonnetseide*) . . . . . . 3,1 12,0
8. Pergament aus Baumwollsatinpa-
Pier . ... . . . e .. 1,9 10,1
9. Technisches Pergament . . . . 4,2
10. Pergament aus loser Fager . . . 7,7 54
11. Hydrocellulose, Baumwollsatin in
konz. Schwefelsiure gelost, mit
Wasser gefallt . . . . . . .. 7.9 5,3

12. Hydrocellulose aus Baumwoll-
satin mit 45° Bé. Schwefelsiure 3,9 6.3

13. Hydrocellulose aus Baumwoll-

satin mit Salzsiuregas . . . . 4,0 3.8
14. Hydrocellulose aus Filtrierpapie

mit Salzsduregas . . . . . . . 5,6 1,2
15. Hydrocellulose aus Baumwoll-

satin mit 39iger Schwefelsiure 5,6 3,6
16. Hydrocellulose aus Verbandwatte

mit 3%iger Schwefelsiure . . . 5,2
17. Hydrocellulose aus Filtrierpapier

mit 39%iger Schwefelsiure . . . 6,2 3,8

18. Hydrocellulose aus Pergament m.

39%;ger Schwefelsdure ., . . . . 8,7 6,0
19. Hydrocellulose aus merc. Baum-

wolle mit 3%iger Schwefelsdure 8,8 6,3
20. Oxycellulose aus Filtrierpapier m.

Chlorkalk . . .. .. .... 7,6
21. Oxycellulose aus Baumwollsatin
mit Natriumhypochlorit u. Koh-
lendioxyd . . .. .. N . 349 9,0

Die Druckmessung bei der
Vakuumdestillation
mit einer Erwiderung an Hermann Reiff-Wetzlar.

Von Dr. L. Usserompr, Karlsruhe.
(Eingeg. den 15/11. 1907.)

Die Messung von Gas- und Dampfdrucken wird
oft mit dem M a ¢ L e o d schen Apparat (Komipres-
sionsdruckmessung) ausgefiihrt. Fiir manche Zwecke,
z. B. bei Vakuumdestillationen, haben die in letzter
Zeit an vielen Stellen beschriebenen Ma ¢ Leodschen
Apparate jedoch den Mangel, daB sie ihren Inhalt
nicht schnell genug mit dem des Destillationsappa-
rates ausgleichen konnen. Freilich gleicht sich der
Gesamtdruck von Gas und Dampf durch Zu- oder
AbfluB schnell aus, nicht aber das sich #ndernde
Verhéltnis beider Partialdrucke, da dieser Aus-

*) FiirUberlassung von Kunstseidenmustern bin
ich den Vereinigten Glanzstofffabriken, Elberfeld,
den Fiirst Guido Donnersmarckschen Kunstseiden-
und Acetatwerken, Sydowsaue b. Stettin, und den
Vereinigten Kunstseidenfabriken, A.-G., Frank-
furt a. M., zu Dank verpflichtet.
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gleich nur durch Diffusion vor sich gehen kann,
die aber wegen der meist langen Rohrleitungen so
langsam verlduft, dal man z. B. aufler Stande ist,
eine Destillation in ihren einzelnen Phasen genii-
gend zu verfolgen.

Dieser- Fehler diirfte sich oft ohne weiteres
beseitigen lassen, wenn man den Apparat so ein-
richtet, dafl man das Gas-Dampigemisch mit der
Pumpe durch den Mac Leod hindurch saugen kann.

Zu diesem Zwecke bringt man am oberen Ende
der Capillare o, welche sich iiber der Kugel n des
Mac Leod befindet!), einen Hahn an (den man in
geeigneter Weise dichtet), verbindet durch den-
selben mit der Pumpe und saugt vor jeder Messung
die Gase und Dampfe aus dem Destillationsapparat
durch den Mac-Leod auf dem Wege w q m nt) hin-
durch, indem man durch einen anderen Hahn die
direkte Verbindung zwischen Pumpe und Destilla-
tionsapparat wahrend der Zeit versperrt. Vor der
Messung schlieft man dann den Hahn iiber o zu
und fithrt die Messung in iiblicher Weise aus.

Erwiderung an Hermann J, Reiff:

Auf Seite 1896, Absatz 1, Spalte 2, sagt Reiff,
dafl man die Messungen auf einem Kompressions-
druckmesser (Mac-Leod) wegen der dabei
auftretendenTemperaturinderun-
gen dadurch kontrollieren miisse, daBl man viele
Ablesungen bei verschiedenen Kompressionsver-
héaltnissen mache und feststelle, ob die Ablesungen
nach MaBgabe des Boyle-Mariotteschen
Gesetzes iiberein stimmen. Nach R eiff beinflufit
die Kompressionswirme von Gasen und Dimpfen
die Ablesungen stark.

Was nun die Gase anbelangt, so héitte Reiff
an einer einfachen thermodynamischen Rechnung
finden konnen, daf die Kompressionswirme des
doch stark verdiinnten wund in entsprechend
geringer Masse vorhandenen Gases so klein ist,
dafl sie auBerhalb jeder Betrachtung Dbleibt.
Auch die durch Kondensation von Dimpfen frei
werdende Wirme wird schnell abgeleitet, da sich
das Gasgemisch iiber einer sehr groflen Masse
des die Warme gut leitenden Quecksilbers be-
findet?), da ferner die Kompression immer lingere
Zeit dauert, und die Ablesung erst vorgenommen
werden kann, wenn das anfangs noch pendelnde
Quecksilber zur Rubhe gekommen ist. Wenn aber
infolge ungiinstiger Abmessungen der Apparate
die Wéarme dann noch nicht abgeleitet sein sollte,
go wartet man, bis dies der Fall ist, was durch zwei
aufeinander folgende Ablesungen festgestellt wer-
den kann, da sich bei Temperaturschwankungen der
abgelesene Druck dndern mufBl. Unnétig ist also
hierfir das umstindliche, von Reiff die
Boyle-Mariottesche Kontrolle genannte
Verfahren. Man wendet dieses Verfahren jedoch
aus anderen, von Reiff aber nicht erwihnten
Griinden an, ndmlich, um z. B. Capillarwirkungen,
Kondensationspunkte usw. usw. festzustellen.

1) Siehe diese Z. 19, 754, Fig. 2 (1906).

2) Anfangs bietet dieses in der Kugel des Mac
Teod eine groBe und wechselnde Oberfliche; die
geringe, in der Capillare aber noch auftretende
Kompressionswirme wird von Quecksilber und
Glascapillare leicht abgeleitet.

Ferner macht Reiff (Seite 1896, Spalte 2,
vorletzte Zeile) die iiberraschende Mitteilung, dafl
ein von mir angegebenes Verfahren nicht anwend-
bar sei, weil es die oben genannte Kontrolle bei
verschiedenen Kompressionsverhiltnissen nicht zu-
lasse. Dazu ist zu bemerken, dal3 dies Verfahren
gerade auf der Messung bei verschiedenen Kom-
pressionsverhiltnissen nacheinander beruht, wie
Kurven und Tabellen der Originalabhandlung
zeigens3).

Das Reiffsche und mein Verfahren sind iib-
rigens gar nicht in Vergleich zu stellen, denn das
letztere soll u n gesittigte Dimpfe von sehr kleinem
Druck (bis 1/;90 mm Quecksilber) neben Gasen von
ebenfalls sehr kleinem Druck messen und erst dann
angewendet werden, wenn das Reiffsche Ver-
fahren versagt, welches auf gewd&hnlicher Baro-
meterablesung beruht, in vorliegender Ausfithrung
bei etwa 1 mm ungenau wird und sich nur zur
Messung gesittigter Démpfe eignet. Ich selbst habe
meine Messungen iibrigens nur als bis zu einem
gewissen Grade genau bezeichnet und auf nahe-
liegende Ursachen von Abweichungen hingewiesen,
die jedoch mit den Einwendungen von Reiff
nichts zu tun haben.

Die Mitteilung von Reiff (S. 1897, FuB-
note 2) beziiglich des von mir angegebenen kipp-
baren Barometers mit wiederherstellbarer Leere*)
soll nach persdnlicher Mitteilung von Reiff be-
sagen, daB zwar durch das S. 231 beschriebene
Kippen des Apparates Gase entfernt werden konnen,
nicht aber die unter den jeweiligen Umstinden
kondensierbaren Dimpfe. Das bedurfte keiner
besonderen Erwihnung. Falls solche Dampfe, was
geltener geschieht, in das Barometer eindringen,
so entfernt man das Quecksilber, reinigt den
Apparat und fithrt neues Quecksilber ein, braucht
aber das Barometer nicht vom Glasbliser aus-
kochen zu lassen.

Hierin eben ist der Vorzug des Apparates zu sehen.

3) Ausfiihrlich behandelt in den Verhandlungen
des Vereins zur Beforderung des Gewerbefleifles
1906, 134 und 135 (17./6.).

4) Beschrieben in dieser Z. 20, 231 (1907) und
Mitteilungen a. d. Kgl. Materialpriifungsamt 1906,
309—312.
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Herr V. Sckworzow beklagt sich irr-
tiimlicherweise in einem Aufsatze, der mit ,,Eine
Schiittelmaschine* im 20. Jahrgang, Heft 45, der
Zeitschrift fir angewandte Chemie iiberschrieben
ist, iiber die Unbequemlichkeit der heutzutage im
Handel zu erhaltenen Schiittelapparate. Er be-
schreibt daher eine nach seiner Meinung &uferst
einfache neue Maschine.

Hierzu méchte ich mir die bescheidene Ent-
gegnung erlauben, dafl ich die beschricbene Ma-
schine schon seit Jahrzehnten in meinen Listen
fiithre und verkaufe. AuBler diesem Schiittelapparate
fiihre ich noch eine grofle Auswahl anderer Systeme,
und ich werde in néchster Zeit an dieser Stelle aus-
fiilhrlicher auf diese Apparate zuriickkommen.

Berlin N, 28. Nov. 1907.
A Lentaz



