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ligen Siure konnten optisch aufgefunden werden, und zwar fiihrten
die Reaktionen:
0,8 - OH, -+ NaOH —~ NaHSO, -+ H,0 (1)

2 Na, S0, + H;80, — 2 NaHSO, + Na,S0, 2
’ (durchlissig)

und

zu zwei vollig verschiedenen Spektren.

Das Spektrum (2) geht aber allmihlich in das Spektrum (1) iber,
wobei sich ein eigenartiges Zeitphidnomen beobachten lalt.
das wahrscheinlich mit dem Ubergang der symmetrischen in die
agymmetrische Form zusammenhéngt.

Die angefithrten Beispiele mégen genvgen, um zu zeigen, dall die
quantitative Absorptionsspektroskopie in mannigfacker Weise bei
der Bearbeitung von Konstitutionsfragen und bei der Ermittlung
von QGleichgewichtsbeziehungen Verwendung finden kann.

Fir die Konstitutionsforschung ist heute schon der
Erfolg zu verzeichnen, daB das optische Verhalten anorganischer Ver-
bindungen in voller Ubereinstimmung mit der Koordinations-
lehre A. Werners steht und es ist das Verdienst von A.
Hantzsch, auf diese Zusammenhénge zuerst hingewiesen zu heben.
Ferner war es auf Grund optischer Messungen méglich, unsere theo-
retischen Vorstellungen von den S 4 uren umzugestalten oder zu
erweitern und ihr scheinbar so widerspruchsvolles und regelloses
Verhalten einem einheitlichen, chemisch-konstitutiven Prinzip unter-
zuordnen. SchlieBlich ist auch dieelektrolytische Disso-
ziation zu nennen; es scheint jetzt, als ob dieses Phianomen oft
nur des letzte Glicd einer Reihe von chemischen Reaktionen sei,
die im Rahmen der Koordinationslehre zu formulieren sind, und zu
derer. Aufklirung die Spektroskopie wertvolle Dienste leisten kann.

Trotz dieser Erfolge darf nicht verkannt werden, daB noch zahl-
reiche, grundlegende Fragen der Losung herren,

Die bisher gewonnene Erkenntnis, dafl jedem Stoff ein typisches
Absorptionsspektrum zukommt und alle optischen Verinderunger
auf chemische Vorginge hinweisen, gestattet zwar eine mannig-
faltige praktische Anwendung der Absorptionsspektroskopie, aber die
wichtigste Aufgabe bleibt doch die Ableitung des Spek-
trums jederVerbindung ausihrer Konstitution,
und umgekehrt.

Um diesem Ziel niher zu kommen, wird es erforderlich sein, den
Bau der Aborptionsspektren ebenso zu studieren, wie dies bei den
Emissionsspektren mit wachsendem Erfolge geschieht. Vermutlich
wird es schlieBlich gelingen, die Gesamtabsorption in Teilabsorptionen
zu zerlegen und fiir jede dieser Komponenten einen bestimmten
zugehorigen Schwingungsmechanismus im untersuchten Molekiil
ausfindig zu machen.

Zweifellos stehen einer solchen Analyse der Spektren
auBerordentliche Schwierigkeiten entgegen, weil selbst einfach ge-
baute Stoffe sehr komplizierte Spektren haben. So zeigt SO,-Gas
bei niederen Drucken ein Bandensystem, aber schon bei Atmo-
sphirendruck flieBen die schmalen Banden zusammen, und in SO,-
Lésurigen ist nur noch ein breites Absorptignsgebiet wahrzunehmen,
das ungefahr dieselbe Lage hat wie das Bandensystem des Gases.

Dieses Beispiel beweist, dall eine Analyse der Absorptionskurven
wenig aussichtsreich ist, solange man sich mit der Untersuchung
geloster Stoffe begniigt. Offenbar erleidet der lichtabsorbierende
Schwingungsmechanismus eine Démpfung, wenn die Molekiile eine
Anniherung erfahren oder gar in Affinitdtsaustausch mit den Mole-
kiilen des Losungsmittels treten.

Man wird also das wahre Spektrum eines Stoffes nur dann
erwarten koénnen, wenn dieser in Gasform untersucht wird,
ja die Gasspektren ermoglichen eigentlich erst ein Verstindnis der
Lésungsspektren, weil ihre Unterschiede ein MaB fiir die chemischen
Anderungen geben, die der Stoff durch den Lésungsvorgang erfahren
hat. Deshalb sind von solchen vergleichenden Untersuchungen
auch wichtige Aufschliisse iiber den Zustand der gelosten Stoffe zu

gewinnen; insbesondere diirfte- das Problem der Solvatation auf

diesem Wege erfolgreicher bearbeitet werden kénnen, als dies bisher
moglich war. [A. 184.]

Uber Kiihler.

Von Fritz FRIEDRICHS.

(Mitteilung aus dem glastechnischen Laboratorium der Firma Greiner & Fried-
tichs, G. m. b. H, Stiitzerbach.)

(Eingeg. 8./10. 1919.)
Der Vorgang der Kondensation im Kiihler spielt sich wie folgt ab*
Der Dampf gibt beim Auftreffen auf die Kiihlfliche seine latente
Wirme ab und geht in Flissigkeit von der Temperatur des Dampfes

iiber, welche in diinner Schicht die Kiihlflichen iiberzieht. Jede
weitere Kondensation erfolgt also auf dieser Schicht. und der Wirme-
austausch erfolgt durch sie. Die Geschwindigkeit des Wirmeaus-
tausches ist daher in erster Linie abhingig von der Leitfahigkeit des
Kondensates. Durch die bedeutende Volumverminderung bei der
Kondensation” wird automatisch frischer Dampf von den Kiihl-
flichen angesaugt. Komplizierter liegen die Verhiltnisse bei der
Kondensation von Dampfen aus-Gas-Dampfgemischen. Hier bildet
sich an der Kiihlfliche noch eine zweite Schicht aus fast dampffreiem
Gase. Diese Gasschicht beeintriichtigt wegen ihrer geringen Warme-
leitfahigkeit weiteren Wirmeaustausch ganz bedeutend, so daB die
Dinipfe fiir weitere Kondensation fast ausschlieBlich auf Diffusion
angewiesen sind, wenn ein AbflieBen des spezifisch schweren kalten
Gases nicht eintreten kann. Dies ist beim Erhitzen unter RickfluB
der ¥all, wenn die Démpfe von unten nach oben den Kiihler passieren.
Hier muB ein Ausweichen des gekiihlten Gases nach Moglichkeit
vermieden werden, so daB das frisch eintretende Gas-Dampfgemisch
das abgekiihlte Gas unter geringst méglicher Vermischung vor sich
her aus den Kiihler heraustreibt. Das ist nur zu erreichen, wenn der
Kondensationsraum moglichst eng gehalten wird, Durch entspre-
chende Linge des Kondensationsraumes muf dann der Ausfall an
Kiihloberfliche ausgeglichen werden.

Da der weitaus groBte Teil des Dampfes schon in der ersten
Hilfte des Kiihlers niedergeschlagen wird, bleibt die zweite Hilfte
auch bei Kondensation reiner Dimpfe mit Luft gefiillt. Dieser Um-
stand wirkt bei Destillationen nicht weiter stérend. Beim Erhitzen
unter RiickfluB jedoch sinkt diese Luftmenge, wenn der Kondensa-
tionsraum zu weit ist, herab und bildet mit dem aufsteigenden Dampf
Wirbel und pufferartig wirkende Gassiicke, welche einen betricht-
lichen Teil der Kiihloberfliche absperren. Die Wirkung wird daher,
wie bei Kondensation von Dampfen aus Gas-Dampfgemischen, ganz
wesentlich herabgemindert.

Besprechung der einzeluen Konstruktionen.

Je naeh Lage des Kiihlkérpers zum Kondensationsraum lassen
sich die Kiihler in solche mit Innen- und AufBlenkithlung und in solche
mit beiden Kiihlarten einteilen. Wihrend bei der ersten Gruppe der
Kondensationsraum allseitig von Kiihlwasser umspiilt ist, umhillt
bei den Innenkiihlern der Kondensationsraum den Kiihlkérper, so
daB der Kondensationsraum auBen von Luft umgeben ist. Die Kiihler
mit Tnnen- und AuBenkiihlung bilden eine Kombination der beiden
ersten Gruppen.

Der ilteste Typ der ersten Gruppe ist der Liebigsche Kiihler.
Dank seiner Einfachheit ist er der gebréuchlichste geblieben,
nachteilig ist seine geringe Wirksamkeit, weshalb er bei Konden-
sation schwer kondensierbarer Substanzen in ganz unférmlicher Lénge
verwendet werden muB. Durch schlangenférmiges Zusammenbiegen
des Kondensationsrohres wurde dieser Kiihler ganz wesentlich kiirzer
und handlicher. Da jedoch bei Verwendung des Schlangenkiihlers
als Riickflufkiihler das Kiihlrohr dem riicklaufenden Kondensat
keinen glatten Ablauf gestattet, bilden sich leicht Flussigkeitsver-
schliisse, die bei unregelméBigem Sieden aus dem Kiihler geschleudert
werden und Brinde verursachen kénnen. Das Kondensationsrohr
ist, ohne den Apparat ganz wesentlich zu verbreitern und zu ver-
teuern, nicht weiter als liblich zu gestalten. Fir Riickflukiihler ist
der Schlangenkiihler aus diesem Grunde nicht geeignet. Der Kiihler
von Zambellil) unterscheidet sich vom Schlangenkiihler nur
dadurch, daB Zu- und Ablauf sich in gleicher Hohe am Kiihler be-
finden. Zur Vergréferung der Oberfliche wurde von A1llihn?)
das Kithlrohr an verschiedenen Stellen kugelférmig erweitert, von
Vigreux®) mit Einstichen versehen. In der neuesten Form ver-
grofert Vigreux die Oberfliche des Kiihlers durch Einschmelzen
einer groBen Anzahl von Réhrchen senkrecht zur Kiihlerachse in
das Kiihlrohr. Die Schwierigkeiten der Herstellung sind jedoch so
groB, daB sie der geringen Oberflichenvergroferung in keiner Weisc
entsprechen. An Stelle der Kugeln wihlt Landsi ¢ d 1%) eine mehr
birnenférmige Gestalt der Aufbauchungen. Fri e s e5) sucht durch
sehr komplizierte Gestaltung des Kiihlrohres einen glatten Riicklauf
des Kondensates zu erreichen. doch erscheint eine derartige Ver-
teuerung des Kiihlers nicht gerechtfertigt. An Stelle der vollstindigen

) Zambelli, Arendt, Technik der Experimentalchem.
1900, 273.

®) Allihn, Anal. Chem. 25, 36 [1885].

3) Vigreux, Preisl. Greiner & Friedrichs 1911, 94, Nr. 948;
Ann. Fals. 11, 385 [1918]; C. 90, 518 (4) [1919).

%) Landsiedl, Chem.-Ztg. 26, 325 [1902].

%) Friese, Pharm. Ztg. 54, 670 [1913]
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Kugeln des Allihnschen Kiihlers verwendet K o b®) eine Reihe
doppelwandiger Halbkugeln. Hugershof{?) teilt das Kiihlrohr
des Liebigschen Kiihlers in zwei bis vier parallel nebeneinander
laufende, sich oben wieder vereinigende Rohren. An Stelle der Kiihl-
rohre mit kreisformigem Querschnitt verwendet Friedric hs?)
ein oder mehrere seitlich flachgedriickte Kiihlrohre. G 6 ck e 19)
verwendet zwei sich unten Y-férmig vereinigende Kiihlrohre, die
oben jedoch getrennt aus dem Kithlmantel heraustreten. Bei Destil-
lation leicht siedender Substanzen will Gockel durch diese An-
ordnung eine besondere Kithlung der Vorlagen ersparen. Nur ganz
unwesentlich unterscheidet sich der Kiihler von G6deker und
R ose!®) vom eben beschriebenen. Auch eine neuerdings wieder-
holte Veroffentlichung des gleichen Kiihlers unterscheidet sich nicht
im geringsten von der fritheren. Im Kiihler von Soxhlet (I)!?)
ist das Kondensationsrohr als einzige grofle Kugel ausgebildet.

Die gebriuchlichste Form der Kiuhler mit Innenkiihlung ist die
der Kiihler von Walter!?), Kreussler!?), Bidet!4) und
H o p kin s?%), die sich nur unwesentlich voneinander unterscheiden.
Auch der Kiihler von Pollak'®) besitzt einen zylinderformigen
Kiihlkérper, ist jedoch schwieriger herzustellen und daher teurer.
Der Kiihler von Soxhlet (II}!7) ist ein Innenkiihler mit kugel-
formigem Kihlkérper. Lideckel8) und Silberrad!®) geben
dem Kihlkérper die Form eines Kugelrohres, doch gebithrt Silber -
rad wegen leichterer Herstellbarkeit der Vorzug. Stolzen b er g20)
verwendet einen doppelwandigen, beiderseits offenen Zylinder als
Kiihlkérper. Kat2z2!) lit den Kithlkorper des Bid e tschen
Kiihlers von einem zentralen Kondensationsrohr durchlaufen, so
daB der Kiihlkérper allein eine dem Lie bi gachen Kiihler sehr
dhnliche Form erhidlt. Diese Abinderung erscheint aber nur gerecht-
fertigt, wenn dies zentrale Rohr, wie es H art m a nn??) angibt,
als Rithrerdurchla Verwendung findet. Walter??) windet
das WasserzufluBrohr aus mir unverstindlichem Grunde schlangen-
férmig um das Zentralrohr. Der Kiihler von F a u s t?%) ist voll-
stindig identisch mit den Kiihlern von Katzund Hartmann,
der Kithler von D onat h?%), urspriinglich aus Metall gefertigt,
erreicht die Kiihlwasserzirkulation durch Einschalten einer dritten
kulissenartig wirkenden Wand zwischen Zentralrohr und AuBenrohr
des Kiihlkérpers. An einem zweiten Modell Stolzenber gs2)
ist das Wasserzuleitungsrohr schlangenférmig um den Kiihlkorper
eines H o pkinsschen Kiihlers gewunden, so daB es sowohl am Kiihl-
korper wie am duBeren Kiihlmantel lose anliegt. Das Kondensat
verschlieft an den Beriihrungsstellen durch Capillarwirkung den
Zwischenraum und zwingt den Dampf, den Windungen der Schlange
zu folgen. Es ist jedoch recht schwer, die Schlange so zu winden,
daB sich an beiden Beriihrungsflichen auch wirklich Capillarver-
schliisse bilden kénnen. Bei nebenstehend abgebildetem Schrauben-
kithler??) (Fig. 1) ist der Kiithlkérper als Schraube ausgebildet, deren
Gewindeschneiden lose am Kiihlermantel anliegen. Das Kondensat
liuft auf direktem Weg zuriick, verschlieBt wie oben den Zwischen-
raum zwischen GefiBwand und Gewindeschneiden und awingt den
Dampf in die Gewindeginge. Das Kondensat lduft auf direktem Weg
zuriick, wodurch Verstopfungen des Kiihlers, wie sie oben bei den
Schlangenkiihlern geschildert wurden, nicht auftreten kénnen.
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Von den sogenannten doppelwirkenden Kiihlern ist der Kiihler
von Gripp?8) der ilteste, er ist im Prinzip dem Hopkinsschen
Modell dhnlich, das Kiihlwasser rieselt nach Verlagsen des inneren
Kiihlkérpers an der duBeren Oberfliche des Kiihlers herab und wird
in einer Schale aufgefangen. Auf analoge Weise hat A st on??)
den Soxhletschen Kiihler zu verbessern gesucht. Der Kiihler
von E vers?®) besitzt auler der normalen Auflenkiihlung einen
inneren Kiihlkérper analog dem von Pollak Landsiedl?)
und vonder Heid e%?) verwenden einen inneren Kiihlkorper von
Schlangenform. Auch der Soxhletsche Kihler I wurde mit
einem kugelformigen Innenkiihlkérper versehen??®), so daB jetzt drei
Kugeln ineinander eingeschmolzen sind, was schon zu den Glas-
bliserkunststiickchen gerechnet werden kann. Durch Anwendung
eines Rohres mit Scheidewand als inneren Kiihlkérper gelingt es
K o b3%4), den Kiihler von Evers noch weiterhin zu verteuern.
Stolzenberg) umgibt seinen zweiten Kiihler® mit einem
duferen Kiihlmantel. Ebenso sind auch die Schraubenkiihler von
Friedrichs?) mit doppelter Kithlwirkung ausgestattet worden,
indem ein innerer Kiihlkérper eingefiihrt wurde, der sich an die
inneren Schneiden der Schraube anlegt, wie der dullere an die dulleren
Schneiden. Die Ddmpfe folgen den Schraubengéngen allseitig von
Wasser umspiilt.

Nach dem Gegenstromprinzip arbeiten bei Destillation fast alle
Kiihler mit Ausnahme der Kithler von Stolzenberg, Gribb,
Landsiedl, vonder Heide, KobIl, und Soxhlet IL

Fig. 3.
Teilweise illusorisch wird das Gegenstromprinzip bei den Kiihlern von
Zambelli, Bidet, Kreussler, Hopkins, Silberrad,
Katz, Hartmann, Walter, Faust, Donath und der
gewohnlichen Form des Schraubenkiihlers dadurch, daB das frische
Kiihlwasser durch ein Rohr, welches aullen von dem abflieBenden
warmen Wasser umspiilt ist, zum Boden des Kiihlkorpers gefithrt
wird. Hierdurch tritt wegen Wirmeabgabe an das frische Kiihl-
wasser eine Herabminderung der Kiihlwirkung ein. Durch Umhiil-
lung dieses Rohres mit einem Luftmantel wurde dieser Nachteil von
Friedrichs8) (Fig. 2) vermieden. Bei Verwendung als Riick-
fluBkiihler ist nur bei der zuletzt erwihnten Modifikation des Schrau-
benkiithlers das Gegenstromprinzip anwendbar, da hier der schmale
Raum in den Schraubengingen eine Mischung des leichteren warmen
Wassers mit dem schweren kalten nahezu verhindert. Im allge-
meinen steht jedoch im Laboratorium geniigend Wasser zur Ver-

fiigung, um diesen Nachteil durch erhthte Durchflufligeschwindigkeit
ausgleichen- zu konnen.

FPig. 1.

Fig. 2.
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Oft kann es vorteilhaft sein, zur Vermeidung von Schliff- und
Korkverbindungen den Kiihler direkt in den Apparat z. B. Kolben-
hals oder Extraktionsapparat einhingen zu konnen. Eine derartige
Verwendungsart ist bei den Kiihlern von Silberrad, Katz,
Hartmann, Walter, Faust, Donath, Stolzenberg
und dem Schraubenkiihler, in seiner einfachsten Form (Fig. 3),
vorgesehen.

Um nach Erhitzen unter RiickfluB ohne Kiihlerwechsel zur
Destillation iibergehen zu kénnen, sind bei den Kiihlern von Land -
siedl I, Kob II, Bloom?), Hinden?), Shenstone)
besondere Vorrichtungen zum Abfangen des Destillates angebracht.
K o b fingt nur das von seinem Innenkiihler herabtropfende Konden-
sat ab, wihrend die von der &uBeren Kiithlwand herablaufende
Flilssigkeit in den Kolben zuriickliuft, was das Abtreiben des Destil-
lates ganz wesentlich verzégern muB., Der Kiihler von Mic h e 141}
ist ein A111ih nscher Kiihler mit gesondertem Ablauf des Konden-
sates. Seine Herstellung ist nicht ohne Schwierigkeiten.

Priifung der gebrduchlichsten Konstruktionen.

Vergleichende Versuche mit Kiihlemn sind bisher meines Wissens
nur von Marpmann®) und Redfield*) beschrieben worden.

Marpmann vergleicht in seiner {ibrigens auch sonst
recht kritiklosen Zusammenstellung einen doppelwirkenden
Soxhletschen Kihler mit einem Liebigschen Kiihler
nach einer Methode, die er, wie folgt, beschreibt: ,,Um die
Vorziige dieses Kiihlers zu ermitteln, wurde derselbe mit der
Leistungsfahigkeit eines Liebigschen Kiihlers von 30 cm
Mantellinge und 3/; cm Durchmesser verglichen. In einem
gerdumigen Kolben wurden 300 com Wasser, 150 cem Alkohol,
100ccm Ather, Petrolither und Benzol (letzteres in einem
Wasserbad von 100°) unter gleichen Bedingungen erhitzt und
die Destillationsgeschwindigkeit beider Kiihler beobachtet.
K o b s Kiihler destilliert 1 1 Wasser, vom Siedepunkt ab ge-
rechnet, zeitlich ein Fiinftel schneller als der oben beschriebene
Liebig sche Kiihler. Bei der Destillation von Alkohol, Ather
und anderen leicht siedenden Fliissigkeiten waren die Ergeb-
nisse derart, daB eine Destillation in der Hilfte Zeit beendet
war, als mittels eines gleich groBen Liebigschen Kiihlers,
gogar an der Art und Weise der Destillation konnte man
eine erhthte Energie der Destillation mit dem Auge' wahr-
nehmen. Dieser letztere Umstand diirfte darin zu suchen sein
da8 durch die groBe Fliche, welche dem Kiithiwasser ldngs
‘des Destillationsrohres geboten wird, eine sehr schnelle Ab-
kithlung des Destillates vor sich geht, was um so mehr der
Fall sein wird, je niedriger der Siedepunkt der zu destillieren-
den Flissigkeit liegt. Auch die Menge des verbrauchten
Kiihlwassers ist etwa 259, geringer bei diesem Apparat als
beim Vergleichsobjekt.© Uber die Brauchbarkeit dieser Prii-
fungsmethode und ihre Darstellung eriibrigt sich meiner Ansicht
nach jede Kritik.

Redfield**) verwendet zum Vergleich der Kiihler die
Resultate der Bestimmung von Menthol in Pfefferminzél. Das
Ol wurde mit alkoholischer Kalilauge 1 Stunde unter Ver-
wendung der zu untersuchenden Kiihler als RiickfluBkiihler
erhitzt, und das Menthol nach Vorschrift der Pharmakopée
weiter bestimmt. Je hoher die gefundenen Mentholwerte waren,
um so geringer war der Verlust beim Erhitzen, um so besser also
der verwendete Kiihler. Redfield vergleicht die Kiihler von
Allihn, SoxhletII mit dem Schraubenkiihler und findet die
besten Resultate bei Verwendung des letzteren. Die Ausfiithrung
dieser Methode ist eine recht um stédndliche und zeitraubende,
auch sind die gefundenen Unterschiede zwischen den einzelnen
Kiihlerkonstruktionen so gering, daB sich diese Methode nicht fiir
eine Klassifikation der Kiihler eignet.

Dan gleiche gilt auch von der anfangs hier verwendeten Methode,
bei welcher versucht wurde, vergleichende Werte fiir die Wirksamkeit
der einzelnen Kiihler aus dem Atherverlust zu erhalten, welcher bei
lingerem Erhitzen unter RiickfluB bei konstanter Warmezufuhr eintritt.

Sehr gut vergleichbare Resultate wurden erst auf Grund folgen-
der Uberlegung erhalten. ‘

Die Tension des Destillates bei der Temperatur des Kithlwassers

%) Bloom, J. Ind. Eng. Chem. 2, 103 [1910].
%) Hinden, Z. App. 1, 185 [1906].

) Shenstone, J. Chem. Soc. 1883, 223.

4y Michel, Angew. Chem. 26, 88 [1913].

#) Marpmann, Ill. Fachlex. 664.

#) Redfield, J. Ind. Eng. Chem. 6, 401 [1914).

setzt der Verdichtung eine Grenze, iiber die auch mit den vollkommen-
sten Kithlern nicht hinausgegangen werden kann. Wihrend bei der
Kondensation reiner Dimpfe bei einigermafBen wirksamen Kiihlern
Verluste nur durch Diffusion eintreten, werden dieselben ganz be-
trichtlich, wenn es sich um Verdichtung von Ddmpfen aus Dampf-
Gasgemischen handelt, da das Gas, naturgemiB bei der Temperatur
des Kiihlwassers mit dem Destillat gesittigt, den Kiihler verldft.
Die Verluste sind also proportional der durchstreichenden Gasmenge
und der Tension des Destillates bei Kithlwassertemperatur oder
umgekehrt proportional dem Temperaturgefille im Kiihler, das ist
die Differenz zwischen Siedepunkt des Destillates und der Kiihl-
wassertemperatur. Um den praktischen Verhiltnissen méglichst
gerecht zu werden, wurde die Geschwindigkeit des Gasstromes kon-
stant gehalten, und das Temperaturgefille variiert, Dies geschah
nicht durch Anderung der Siedetemperatur oder der zu destillierenden
Fliissigkeit, sondern aus experimentellen Griinden durch Variation
der Kiihlwassertemperatur, was im allgemeinen wenigstens zum
gleichen Resultate fithren muB und besser vergleichbare Werte liefert.
Als Destillationsflissigkeit wurde Wasser gewihlt, da dieses leicht
in dem aus dem Kiihler heraustretenden (Gase zu bestimmen ist.
Zur Ausfithrung der Priifung waren also erforderlich: ein Gasstrom

Fig. 4.

von konstanter Geschwindigkeit und ein Wasserstrom von kon-
stanter Temperatur. Der Luftstrom war dem Aspirator A (Fig. 4)
entnommen durch Druckregler B und Capillare C reguliert und nach
Vorwirmen in der Kupferspirale D im Schraubengefa E mit Wasser-
dampf gesittigt. Das Schraubengefil wurde durch Dampf aus dem
Kolben F auf Siedetemperatur gehalten, so daB die Luft hier 100
Vol.-Prozent Wasserdampf aufnahm. Dieses Luft-Dampfgemisch
gelangte in den zu untersuchenden Kiihler G und verlie denselben
je nach Wirkungsgrad des Kiihlers mehr oder minder zur Tension
des Kiihlwassers getrocknet. Die absolute Feuchtigkeit des aus-
tretenden Gases wurde aus Gewichtszunahme des Chlorcalcium-
rohres H und der Geschwindigkeit berechnet. Um Verluste an Wasser-
dampf zu vermeiden, reichte der eine Schenkel des U-Rohres bis dicht
an das KiihlgefiB in den Kiihler hinein und war capillar, damit in
diesem Schenkel kondensierter Wasserdampf nicht zuriickflieBen
konnte, sondern durch den Luftstrom in das Chlorcalciumrohr mit-
gerissen wurde. Nach Passieren dieses Chlorcalciumrohres strich die
Luft durch ein zweites I, welches lediglich den Zweck hatte, etwa
zuriicksteigenden Wasserdampf vom ersten fernzuhalten. Die Ge-
schwindigkeit wurde von Zeit zu Zeit im Eudiometer L kontrolliert.
Die Glasfeder K diente dazu, das Eudiometer je nach Belieben aus-
und einschalten zu kénnen ohne Anderung des Widerstandes.
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Konstant temperiertes Kiihlwassser wurde in der Weise erhalten,
daB ein konstanter Wasserstrom durch konstanten Dampfstrom
geheizt wurde. Das Wasser wurde mittels der Muffe T4¢) der Wasser-
leitung entnommen und durch eine
Capillare S auf geringere Geschwindig

W | Soxhlet keit reduziert. Der Uberlauf R regulierte
"‘; h" l;? den Wasserstrom. Der so erhaltene kon-
[} mﬂ%,"ﬁ stante Wasserstrom wurdeindem Kiihler O

durch Dampf erwirmt und trat dann in
den zu untersuchenden Kiihler G. Beim
Verlassen desselben wurde die Tempera-
tur des Kithlwassers durch Thermometer P
gemessen. Der Chamotsche Uber-
lauf Q) diente der Kontrolle des Was-
serstromes. Der Dampfstrom wurde im
Kolben M erzeugt und durch den Dampf-
druckregulator N auf konstanter Ge-
schwindigkeit gehalten. Auf die geschil-

¥V Schlange u.
s

220001 /g1y 6 ——=

ratur des Kihlwassers fiir die ganze
Dauer eines Versuches innerhalb 0,5° kon-
stant zu halten. Die Temperatur konnte
durch Abdrosseln des Wasserstromes mit
einem Quetschhahn zwischen 12 und 60°
variiert werden.

Die gebriuchlichsten Kiihler, die Kihler von Soxhlet II,
Liebig, Hopkins, Allihn, die Schlangen- und Schrauben-
kithler, wurden der eben geschilderten Priifung unterworfen. Die
Ergebnisse der Priifung sind in folgender Tabelle und im Diagramm
Fig. 5 zusammengestellt. 4 ist das Temperaturgefdlle im Kiihler,
d. i. die Differenz zwischen Kiihlwassertemperatur und dem Siede-
punkt des Wassers.

Yerp. Gefslle (8 ) —
Fig. 3.

Soxhlet Il (Innenkiihlung), 10 cro Durchmesser
4

88° 0,27 g/1000 ccm
69° 0,65, .
50° 1,35, .. .,

Liebig: 20 cm Mantellinge.
4

84° 0,19 g/1000 ccm
620 0’53 » i1} ”
48° 1,35, , .,
Hopkins: 20 cm Mantellinge.
4
82° 0,16 g/1000 ccm
580 0’63 ’” s I
50° 1,08, .
350 3;50 re 3 »”

Allihn: 20 om Mantellénge.
4

83° 0,16 g/1000 ccm
520 0’88 ” »” »
48° 1:17 »” » ’”
33 260, , .,

Schlangenkiihler: 20cm Mantellinge, 8 Windungen, 5mm

Durchmesser des Kondensationsrohres,
4
47° 0,96 g/1000 cer.

Schraubenktihler: 5gingige Schrauben, 15 em Mantel-
linge.

4

84° 0,13 g/1000 com
69° 0,32, . .
56° 0,61, . ..
51° 0,78,, .. .,
40° L.30,, .

Die angegebenen Werte fiir den Wassergehalt der den Kiihler
verlassenden Luft in g/1000 ccm stellen das Mittel aus mindestens
5 Versuchen dar.

4} Friedrichs, Angew. Chem. 32, 208 [1919].

#) Redfield, I Ind. Eng. Chem. 6, 402 [1914].

derte Weise war es moglich, die Tempe-

[ Zeitschrift fiir
angewandte Chemlie

Wie aus den Versuchen hervorgeht, stehen Schlangen- und
Schraubenkiihler an der Spitze der untersuchten Typen, was nach
unseren Betrachtungen nicht wunderlich erscheinen kann, da
diese Kiihler diesen Anforderungen am besten entsprechen. Vor dem
Schlangenkithler hat der Schraubenkiihler den Vorteil der Verwend-
barkeit als RiickfluBkithler. Um ihn dennoch handlicher zu gestalten,
vor allem zur Verwendung auf Extraktionsapparaten, und um seinen
Preis weiter zu erniedrigen, wurden Schraubenkiihler mit 5-gingiger
Schraube (Fig. 6) an Stelle der urspriinglich 10-géngigen hergestellt
und gepriift. Es zeigte sich, daBl eine Abnahme der
Kondensationswirkung nicht nachzuweisén war. Fiir
Kondensationen normalkondensierender Dampfe
wie der Dampf von Ather bei Extraktionen geniigen
diese kleinen Schraubenkiihler vollauf, jedenfalls
iibertreffen sie samtliche bis jetzt zu diesem Zwecke
verwendeten Kithler bei weitem. Fir Dampfe, die
bei Kondensation zur Nebelbildung neigen, wie z. B.
Toluoldimpfe, kann die Verwendung des 10-gingigen
Kiihlers angebracht erscheinen.

Da die Kurve der Schrauben- und Schlangen-
kiithler big zu einem Temperaturgefille von 40° mit
der Kurve fiir die maximale Feuchtigkeit der Luft
bei der Temperatur des Kiithlwassers innerhalb der
Fehlergrenzen des Versuches zusammenfillt, ist
eine wesentlich bessere Kithlwirkung nicht er-
reichbar. Die sogenannten doppelwirkenden Kiihler, welche meist
schwer herzustellen und daher recht teuer sind, ohne billigeren
Apparaten gegeniiber auch nur den geringsten Vorteil zu bieten,
entbehren daher jeder Existenzberechtigung. Das gleiche gilt. fiir
die verschiedenen Formen des Soxhletschen Kiihlers, deren
Wirkung in keiner Weise den Herstellungskosten entspricht. Der
urspriingliche S 0 x hlet sche Kithler war ja auch nicht aus Glas,
sondern aus Metall, aus dem er verhiltnismifig billig hergestellt
werden kann, gedacht. Daf} seine geringe Wirkung schon frithzeitig
erkannt wurde, beweist der Umstand, daB er oft zu zweit iiberein-
ander verwendet und empfohlen wird.

Y/
Fig. 6.

Zusammenfassung.

1. Samtliche Kiihler, soweit die Literatur zuginglich war, wurden
einer kritischen Besprechung unterzogen.

2. Die gebrduchlichsten Kiihler wurden nach einer besonders
ausgearbeiteten Methode auf ihren Wirkungsgrad gepriift.

3. Der Wirkungsgrad der Soxhletschen Kiihler aus Glas wurde
als in keiner Weise den Herstellungskosten entsprechend gefunden,

4, Es wurde nachgewiesen, daB der Schraubenkiibler schon mit
einer 5-gingigen Schraube eine Kiihlwirkung erreicht, die nicht
wesentlich iibertroffen werden kann.

5. Im Gegensatz zum Schlangenkiihler ist der Schraubenkiihler
wegen des glatten Riicklaufs des Kondensates auch als RiickfluB-
kiihler geeignet. [A. 167.]

Uber Tintenfleckenentfernung.

Von Dr. GErREARDT, Groflenhain i. Sa.
(Elngeg. 31./12. 1919.)

Ich hatte kiirzlich aus einer baumwollenen Decke einen Tinten-
fleck zu entfernen. Die fragliche Tinte war eine Eisengallustinte
1. Klasse, und der Fleck widerstand nun der Einwirkung von
warmer Oxalsiaure, auch einem Gemisch von Oxalsdure, Citronen-
siure und Kochsalz, sowie der gleichzeitigen Einwirkung von
Zinnstaub und Oxalsiure hartnickig. Er wurde zwar hellblau,
aber diese Farbe war nicht zum Verschwinden zu bringen.

Ich versuchte nun, den Farbstoff durch Kaliumpermanganat
zu zerstoren, und das gelang iiberraschend gut, so daB ich das
Verfahren, das ich zur Tintenfleckentfernung nirgends angegeben
fand, zur Nachpriiffung empfehlen mochte. Praktisch verfuhr ich
50, daB ich den Fleck mit diinner z. B. Normalpermanganatlsung
einpinselte, einige Minuten einwirken lieB, mit Wasser auswusch
und dann mit Natriumthiosulfat und Citronensiure die Braun-
firbung entfernte und wiederum griindlich nachspilte.

Ob bei gefarbten Decken dies Verfahren nicht auch die Farben
zu stark angreift, mufl an einer kleinen Stelle vorsichtig auspro-
biert werden. Eventuell lokalisiert man die Reagenzien auf den
Fleck selbst durch einen um denselben zu legenden Olring, d. h.
Einpinseln der direkten Umgebung mit etwas OL [A. 2]

Verlag fiir angewsndte Chrmie 6. m, b. H., Letprig. — Verantwortlicher Redakteor Prof. D1, B, Ressow, Leipeig. — Spamersche Buchdruckerel {n Leipzig.



