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diimnung zweekmiBigerweise den Siedepinkt modifiziert, wie es die
Kithlflichengréfe verlangt. Zur Vermeidung von Druekschwan-
kungen ist aber die Einschaltung eines Druckregulators fiir Unter-
druck zwischen Pumpe und Kiihler erforderlich. Ohne diese Vor-
richtung 1iBt sich die Temperatur der Kiihlfliissigkeit sehwer kon-
stant erhalten.

Die Methode der Siedepunktsverinderung durch Druekvariation
hat noch einen weiteren Vorteil. Bei geeigneter Auswahl der dephleg-
mierénden Flissigkeit kann man in einem Gemisch von mehr als
zwei Stoffen auch die zweite, eventuell die dritte Komponente direkt
abdestillieren, ohne eine Umfiillung der Kiihlfliissigkeit vorzunchmen.

Die Versuche, die unter diesen Gesichtspunkten unternommen
wurden, fithrten zur Konstruktion des in Fig. 1 abgebildeten Frak-
tionieraufsatzes. Um den Apparat vakuumdieht zu gestalten, die
Verwendung von Gummistopfen, soweit sie in Berithrung mit den
Dimpfen kommen, aber zu vermeiden, ist der RiickfluBkiithler K
durch Schliff mit dem Dephlegmator G verbunden. AuBerdem wird
das Thermometer, das zur Ablesung des Siedepunktes der Kiihl-
tliissigkeit dienen soll, durch ein zweites mit einer angeschliffenen
Kappe verschenes Ansatzrohr F eingefihrt. Zum Gebrauch ver-
bindet man das obere Ende des RiickfluBkiihlers mit einem Druck-
regulator L fitr Unterdruck. An diesen wird schlieSlich die Pumpe M
geschaltet.

Besteht das zu trennende Gemiseh aus zwei Komponenten, so
fiillt man in das Mantelrohr als dephlegmierende Flussigkeit cine
Substanz, deren Siedepunkt in der Nidhe des niedrig siedenden
Anteils liegt, und stellt dureh Verschiebung des Druckrohres den
Drueckregulator so ein, dal der Siedepunkt der Kiihlflissigkeit
einige Grad ticfer liegt als der des niedrig siedenden Bestandteiles.
Eine Verminderung des Atmosphirendruekes um etwa 80 inm wird
in der Regel geniigen.

Bei einem Gemisch von mehr sls zwei Stoffen, kann als dephleg-
micrende Fliissigkeit eine héher siedende Substanz angewandt
werden, deren Siedepunkt durch Luftverdiinnung bis zur ge-
wiinschten Temperatur erniedrigt wird. Wird das Ende einer
Fraktion durch Aufhéren der Destillation angezeigt, dann ver-
groBert man den Druck so lange, bis die Destillation von
neuem einsetzt. In dieser Weise wurde bei Versuch 12 verfahren.
Hicrbei soll man sich immer von dem Bestreben leiten lassen, den
Niedepunkt moglichst niedrig zu wihlen. Bei hoehsiedenden Fliissig-
keiten empfiehlt es sich, den Dephlegmator durch Asbest oder Wolle
vor zu starker Wiarmeabgabe zu sehiitzen.

Unter den Vorrichtungen zur Regulierung des Unterdruckes ist
dem eclektrischen Druckregulator, den P erkin!®) beschreibt,
der Vorrang einzurdumen. Falls dieser Apparat nicht zur Verfiigung
steht, wird man sich des aus Fig. 1, ersichtlichen Quecksilberregu-
lators L17) bedienen, der leieht herzustellen ist und genau arbeitet.
Allerdings mufl bei starkem Unterdruck eine betrichtliche Queck-
silbermenge in Kauf genommen werden, wenn man nicht aus diesem
Grunde den Gebrauch des von Kraft!®) empfohlenen Druck-
regulators bevorzugen will, der jedoch ungenauer arbeitet als die vorher
beschriebenen, daher erst in dritter Linic zu empfehlen ist.

Zum Schlusse soll noch erwihnt werden, daBi die Versuche, mit
Hilfe der Glasschraube einen gut funktionierenden Fraktionier-
aufsatz zu konstruieren, von keinem giinstigen Resultat begleitet
waren. 15 verschiedene Schraubenfraktionieraufséitze boten keine
wesentliehen Vorziige, so daB von einer Veroffentlichung dieser
Apparate Abstand genommen werden mubBte.

Zusammenfassung

Von allen Fraktionieraufsitzen sind die mit Glasfillung (Perlen
oder Glasstiickchen) die leistungsfihigsten. Handelt es sich um
groBe Fliissigkeitsmengen, so ist ecinem langen Siederohr nach
He mpel unbedingt der Vorzug zu geben. Geringere Substanz-
mengen erfordern Rektifikatoren kleinerer Dimensionen.  Kiir
Flissigkeiten, die unter 100° sieden, ist ein nach Winssinger
verbesserter Hempelaufsatz recht vorteilhaft und in der Hand-
habung nicht umstindlieh, da als Dephlegmierflissigkeit das Kiihl-
wasser des Destillationskiihlers benutzt werden kann. Dic Modifi-
kation des Pliickerschen Apparates, wie sie oben beschrieben

16) Chem. News 5%, 247; Chem. Zentralbl. 1888, 992.

17) Ostwald, Luther, Physiko-ehem. Messungen; Cheni
Zentralbl. 1893, I, 681.

18) Ber. 15, 1693 [1882].

Biirstenbinder: Zur Bestimmung des aktiven Sauerstoffs in Waschmitteln.

Zeltachrift fiir

___Longowandte Chemie,
wurde (Fig. 3), unter Beriicksichtigung der von H a b n angegebenen
Punkte, vereinigt die Vorziige des Dephlegmators von Wins -
singer mit der von Kkenberg angegebenen Rektifiziervor-
richtung. Scheut man di¢ Apparate, deren Rektifizierrohr auf be-
stimmter Temperatur gehalten wird, weil sie, mit der angegebencn
Ausnahme des Hempel-Winssingerschen, simtlich mit dem
Nachteil einer umstiindlichen Handhabung behaftet sind, so steht
cin He m pel- Dephlegmator selbst in kleinen Dimensionen immer
noch im Vordergrund der Leistungsfihigkeit,  Nur bei kleinen Sub-
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Fig. 3.

stanzmengen, bei denen ein Verlust durch Adhision ins Gewicht
fillt, wird man von der Anwendung eines Fraktionieraufsatzes nach
Hempel Abstand nehmen miissen und, soweit nicht von demn
Gebrauch eines Dephlegmators iiberhaupt abgesechen wird, dem
Linnemannschen Aufsatz den Vorzug geben. Alle iibrigen
Fraktionieraufsiatze, von dcnen nur der noch andere Zwecke ver-
folgende Dephlegmator von Ek en b erg auszunehmen ist, bieten
keine wesentlichen Vorteile und entbehren mehr oder weniger der
Existenzherechtigung. [A. 151.]

) \
Zur Bestimmung des aktiven Sauerstoffs
in Waschmitteln.

Eine Berichtigung von RoBerTr BURSTENBINDER, Berlin.
(Eingeg. 26./9. 1919.)

In den ,,Einheitsmethoden fiir die Seifenuntersuchung®, heraus-
gegeben vom Verband der Seifenfabrikanten Deutschlands, Berlin
1910, bei Julius Springer, ist auf Seite 68 eine Methode zur Bestim-
mung des Gehaltes an aktivem Sauerstoff in Waschmitteln angegeben.
Sie soll so ansgefuthrt werden, dall man 2 g Einwage anwendet, mit
/o0 Kaliumpermanganatlosung titriert, die Anzahl der verbrauchten
cem mit 0,004 multipliziert und so direkt den Prozentgehalt an
aktivem Sauerstoff erhilt.

Es sei darauf hingewiesen, dall diese Methode falsch ist. Dieser
Fehler hat sich leider auch in andere Werke eingeschlichen, wie in
o,Deites Handbuch® u. a. m., und hat zweifellos zu manchen fal-
schen Feststellungen schon gefiihrt.

Allerdings ist diese Methode richtig, wenn man die verbrauchten
ecm mit 0,04 (nieht 0,004) multipliziert, dann kann aber immer
noch iibersehen werden, dal das sehon den Prozentgechalt
an aktivem O ergibt, dall man also nicht mehr auf 100 umrechnen
darf.

Weit einfacher ist ¢s deshalb, wenn man mit der Tatsache rechnet,
dald 1 eem 1/5-n. Kaliumpermanganatlosung = 0,0008

1 eem 1/,-n. Kaliumpermanganatlosung = 0,004 g

aktivem Sauerstoff entspricht, und dafl man dann die Einwage auf
100 umrechnen muf. [A. 162.]
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