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In  seiner Ubersicht: ,,Die Chemie des Gartens" (diese Zeitschr. 
33, I, 111 f.), sagt D r. B. W a e s e r , daB Unfalle bei der Unge- 
zieferbekampfung mittels B I a u s a u r e bisher nicht bekannt, ge- 
worden seien. Ich bin in der Lage, VOQ einem solchen Unfall mit t,od- 
lichem Ausgang zu berichten. Er ist in mancher Beziehung lehrreich. 

I m  August vorigen Jahres wollte mein verehrter vaterlicher 
Freund und Lehrer, Prof. Dr. H. in Eisenach, eine Anzahl von Mot- 
ten befallener Kleidungsstiicke mittels Blausaure desinfizieren. H. 
war Chemiker, hat bei K. A. H o f m a n n iiber Eisencyanverbin- 
dungen promoviert und war niir selbst als aul3erordentlich vor- 
sichtig imci gewissenhaft bekannt, so daD die Gewahr gegeben zu 
sein schien, daB die beabsicbtigte Vergasung glatt verlaufen wiirde. 
Die Kleider befanden sich in einer Kiste mit Siebboden, unterhalb 
dessen in einer Schiissel in der ublichen Weise aus Natriumcyanid 
und verd. Schwefelsaure das Cyanwasserstoffgas entwickelt werden 
sollte. Der ganze Apparat wurde auf den B o d e n des Wohnhauses 
gebracht, um jede Gefahr fur die Mitbewohner auszuschlieBen. Um 
ganz vorsichtig 'zu verfahren, hatte H. am Stopfen der Saureflasche 
einenBindfaden angebracht, der es erlaubte, durch Ziehen ausgrollerer 
Entfernung die Flasche zu offnen, worauf ihr Inbalt mit dem Cyanid 
in Beriihrung kam. Sobald die Gasentwicklung einsetzen konnte, 
war man bereits aus der Gefahrenzone heraus. D i e s e r M e c h a - 
n i s m u s v e r s a g t e. Wie sich nachher herausstellte, war der 
Stopfen nur ein wenig gelockert. Immerhin war geniigend Raum 
geschaffen. daB einige Tropfen Saure den Hals der Flasche passieren 
und das Cya,nid erreichen konnten. Sobald H. gemerkt hatte, daB 
seine Zugvorrichtung nicht wirkte, trat er zu der Kiste, um nach dem 
Grundder  Storungzusehen. E r  b e m e r k t e  k e i n e n R l a u -  
s a u r e d u f t und beugte sich nach unten. Die inzwischen ent- 
wickelte Gasnienge war jedoch offenbar hinreichend, rim zu wirken. 
H. taumelte plotzlich und fie1 ungliicklicherweise mit den1 Kopf 
dicht an den Siebboden der Kiste. Obwohl sofort arztliche Hilfe her- 
beigeholt wurde, und obwohl H. von im iibrigen gesunder Natur war, 
blieben samtliche, hartnackig fortgesetzten Wiederbelebungsver- 
suche erfolglos. Nach drei Stunden war der Tod einget.reten. 

Der erschutternde Fall legte naturgema13 die Frage nahe, aus 
welchen Griinden sein schwerer Verlauf moglich war. Fasse ich alle 
in Betracht kommenden Umstande zusammen, so scheinen die fol- 
genden Ursachen vorzuliegen : 

1. D e r  e t w a s  k o m p l i z i e r t , e  A p p a r a t  z u r  G a s -  
e n t w i c k 1 u n g. Nur eine Anordnung, die s o f o r t wirkt, ohne 
Nachpriifung notig zu machen, schlieDt die Gefahr aus, die die Blau- 
siiure schon in geringen Mengen bietet. 

2. Die g r o D e H i  t z e am Versuchstage, im Versuchsraum im 
besonderen. Sie bewirkte (von der Erhohung der Reaktionsgeschwin- 
digkeit ganz abgesehen) eine sehr hohe Diffusionsgeschwindigkeit 
des Blausauregases.. Durch den raschen Auftrieb waren auch die 
oberen Luftschichten in und neben der Kiste gaserfiillt; eine Erschei- 
nung, die nach den Untensuchungen F ii h n e r sl) beim Cyanwasser- 
stoffga,s besonders drastiscb ist. Diffundiert es doch mit Leichtigkeit. 
sogar durch Zimmerdecken in dariiber liegende Rliume. 

3. D i e  g e r i n g e  E m p f i n d l i c h k e i t  d e s  G e r u c h s -  
o r g a n e s  g e g e n  d e n  B l a u s a u r e d u f t .  Diese ist durch- 
aus keine Ausnahme. Eigene lange Erfahrung bewies mir, daD die 
geruchlichen Fahigkeiten selbst vieler Chemiker erstauhlich gering 
sind. Sehr Zuni Nachteil ihrer selbst wie der Chemie im allgemeinen2). 
Im besonderen aber wird der Cyanwasserstoffduft in der ihm gewohn- 
lich beigelegten Qualitat (,,bitteimandelahnlich") von zahlreichen 
Menschen uberhaupt n i c h t wahrgenommen3). Dankenswerter- 
weise nennt V a n i n o in  seineni ,,Handbuch der praparativen 
Chemie" ein hierfiir in der Tat vorziigliches Reagens: die Z i g a r r e. 
Selbst Spuren von Cyanwasserstoff werden durch einen ganz unver- 
kennbaren bitteren Geschmack des Rauchkrautes wahrgenommen. 

4. Endlich beweist der Unfall aufs neue die a. u B e r o r d e n t - 
l i c h e  G i f t i g k e i t d e r  B l a u s a u r e .  Ich mochtedarumin 

Vgl. Naturwissensch. Wochenschr. N. F. 19, 76 [1920]. 
z, Vgl. ,,Der Duft als analytisches Kennzeichen" vom Vf., 

3, Nach F ii h n e r von etwa 30 v. H. 
Deutsche Parfiimerie-Ztg. 1919, Nr. 9. 

Angew. Chem. 1920. Aufaatzteil (Band I) zu Nr. 62. 

nahezu allen Fallen ihrer Anwendbarkeit vorschlagen, sie durch ein 
fiir den Menschen weit weniger gefahrliches Mittel zu ersetzen, durch 
das C h 1 o r p i k r i n4). Seine Eigenschaften lassen es als v o 1 1 - 
w e r t i g e n Ersatz der Blausaure ohne deren Nachteile erscheinec. 
Das von G. B e r t r a n d5) und seinen Mitarbeitern zuerst erprobtr 
und empfohlene Chlorpikrin hat sich auch in eigenen Versuchen 
v o r z ii g 1 i c h bewahrt. Ich hoffe, daruber nachstens Weiteres 
mitteilen zu konnen. [A. 181. 

Zur Normierung der chemischen Glasgerate. 
Berichte der Fachgruppe fur chemisches Apparatwesen. 

Von FRITZ FRIEDRICHS. 
(Mitteilung aus dem glastechnischen Laboratorium der Firma Greiner & Friedrichs. 

G. m. b. H., Sttitzerbach, Thiir.) 
(Fortsetzung von S. 166.) 

7. Destillationsgerate. 
Destillationsgerate dienen zur Trennung von Gemischen auf 

Grund der verschiedenen Siedepunkte der Komponenten, unter der 
Voraussetzung, daD die Siedekurve des Systems kein Minimum oder 
Maximum aufweist. Die Apparatur besteht aus dem SiedegefaB, 
dem Fraktionsaufsatz, dem Kiihler und der Vorlage. 

S i e d e g e f  a B e. 
Als SiedegefiiBe gebraueht man Kolben und Retorten; Vor- 

schlage zur Nnrmierung dieser Apparate sind schon von T h i e  n e ' 0 )  

in seiner Arbeit gemacht worden, weshalb ein Hinweis geniigen moge. 
F r a k i o n  s a u f s a t  z e. - 
Fraktionsaufsatze der verschiedensten Konstruktionen sind im 

hiesigen Laboratorium gepriift, und die Resultate dieser' Priifung 
hierll) veroffentlicht worden. Der einfachste und billigste Aufsatz. 
der von H e m p e 1, ist unstreitig auch der wirksamste. Eine be- 
sondere Form der Fraktionsaufsatze stellen die Tropfenfanger der 

Fig. 33. Big. 34. 

analytischen Destillationsapparate, z. B. der Apparate zur Ammoniak- 
bestimmung dar, die nur den Zweck haben, hochspritzende Lauge 
vom Destillat fernzuhalten. Die hlufigste Form stellt die in Fig. 34 
abgebildete dar, die auch als Normalform aufgenommen werden kann. 

Der H e  m p e l  sche Fraktionsaufsatz (Fig. 33) wird meist in der 
nebenstehend dargestellten Form angefertigt, welche auch bei 
groDeren Dimensionen die zweckmaDigste ist. Die kleinste Nummer 
kann durch Vereinigung der beiden Teile zu einem Stuck vereinfacht 
werden. Das seitliche Ansatzrohr der Aufsatze sol1 hier wie bei allen 
folgenden 8 (1) mm Durchmesser und 100 (10) mm Lange haben, 
sein Gefalle 20 (5)"  betragen. Das untere Ende der Aufsatze habe 
einen Durchmesser von 12 (1 )  mm bei einer Lange von 100 (10) mm. 

4) Vgl. ,,Ein neues Insektenvertilgungsmittel" vom Vf., Natur- 

5, Comptes rendus 168, 742 [1919], sowie an zahlreichen Stellen 
wissensch. Wochenschr. N. I?. 18, 425 119191. 

von 169. 
l o )  T h i e n e , Angew. Ch. 33, 18 [1920]. 
11) J. F r i e d r i c h s , Angew. Ch. 32, 340 [1919]. 
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Die iibrigen MaBe gibt folgende Tabelle. 
GroBen . . . . . . . . I. I1 ‘ I11 
Lange . . . . . . . . . 250 (10) 500 (10) 1000 (10) mm 
Durchmesser. . . . . . . 20 (1) 30 (1) 30 (1) mm 
Lange des Einsatzrohres . - 100 (10) 100 (10) mm 
Durchmesser desselben . . - 18 (1) 18 (1 )  mm 

Die Fiillmasse sol1 aus Glaskugeln oder Glasrohrstiickchen be- 
stehen, die, um eine unregelmaBige Lagernng zu erzielen, analog 
den R a s c h i g schen Ringen in Langen gleich ihrem Durchmesser 
geschnitten sind. Ein Aufrauhen der Oberflache durch Anatzen mit 
FluRsLure soll die Wirkung verbessern. Der Durchmesser der Kugeln 
oder Rohrchen sol1 im unteren Teil des Apparates groder sein als 
oben, um glatten Rucklauf des Kondensates zu ermoglichen. 

Der Tropfenfanger zur Ammoniakbestimmung hat im allgemeinen 
die folgenden Dimensionen: Durchmesser des D,ampfeintrittsrohres 
12 (1) mm, der Kugel 60 (3) mm, des Austrittsrohres 8 (1) mm. 

Als Material f i i r  die Aufsatze genugt eine hartes Apparatenglas, 
nur der Tropfenfanger muB unter allen Umstanden a m  einem 
resistenten Glas hergestellt werden, da sonst das durch den Dampf 
aus dem Glas geloste Alkali die Resultate wesentlich beeintrachtigen 
kann12). 

K ii h 1 e r. 
Wie die Fraktionsaufsatze sind auch die Kuhler im hiesigen 

Laboratorium einer Priifung unterworfen wordenl3), als deren Er- 
gebnis die folgenden Konstruktionen als Normalformen aufgestellt 
werden konnen : der L i e  b i E sche Kiihler. der Schlannen- und der ” u 

Schraubenkiihler. 
Der L i e  b i g sche Kiihler wird in zwei Formen, mit Gummiver- 

bindung zwischen Kiihl- und Mantelrohr (Fig. 35) und mit einge- 
schmolzeneni Kiihlrohr (M o h r scher Kiihler) (Fig. 36) angefertigt. 
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Fig. 36. Fig. 36. Fig. 37. 

Keine der beiden Formen erscheint mir entbehrlich. Der Kuhler rnit 
Gummiverbindung erlaubt Austausch cles Kiihlrohres und Verwen- 
dung von Kiihlrohren aus resistentem Glase, ohne auch den Mantel 
aus diesem teureren Glase anfertigen zu miissen. Beide Kiihler 
existieren in 8 GroBen, ich glaube, mit 4 und 3 GroBen bequem aus- 
zukommen. Von den Kuhlern mit Gummiverbindung bringe ich 
noch ein kleineres Modell, als bisher in den Preislisten verzeichnet, 
von 100 mm Lange in Vorschlag. Derselbe stellt in vielen Fallen, 
z. B. bei Vakuumdestillation durch Uberschieben iiber das Ansatz- 
rohr des Destillierkolbens, bei Ammoniakbestimmung usw. eine so 
wesentliche Vereinfachung der Apparatur dar, daB seine Aufnahme 
als Normalform gerechtfertigt erscheint. Der Kiihlermantel der 
L i e b i g when Kiihler wird meiner Ansicht nach meist vie1 zu weit 
gewahlt, ein Durchmesser von 25 (5) mm geniigt, im Gegensatz zu 
der bisher iiblichen 3 5 4 0  mm. Der Kiihler wird dadurch leichter, 
billiger und bedarf nicht mehr der unfornllich groBen und teuren 
Klammern Zuni Einspannen. Die Schlauchansatze sollen an der 
gleichen Seite des Mantels angebracht werden und bei Gebrauch 
nach oben stehen. Ein wesentlicher Vorteil des wechselseitigen 
Ansatzes ist nicht vorhanden. Der Spielraum zwischen Kiihlrohr 

l2 K r  e u  s l e r  u. H e n z o l  d ,  B. 17, 34 [1884]; Anal. Chem. 
23. 532 r18841: B o h l i g ,  Anal. Chem. 23,518r18841; R e i n i t z e r ,  - - -  
h g e w .  ‘Chem.’ 13, 577-[1894]. 

13) F. F r i e d r i c h s , Angew. Ch. 33, 29 [1920]. 

und den Tuben des Mantels soll nicht groBer als 1 mm sein. Das 
Kiihlrohr wird haufig zu starkwandig angefertigt, im Interesse der 
Kiihlwirkung darf die Wandstarke 0,5 mm nicht iiberschreiten- 
Jeder Kiihler sol1 mit einem VorstoB versehen sein, welcher den 
NormalstopfenmaBen angepaBt werden muB. Ich glaube, eine ein- 
heitliche Weite von 23 mm ist bei allen Kiihlern durchfiihrbar. 
Um ein Zerbrechen des Vorstodes beim Eindrehen des Stopfens zu 
vermeiden, mu13 derselbe starker als das Kiihlrohr ausgebildet werden, 
am besten nicht unter 1 mm Wandstarke. Die iibliche Verengung 
des Kiihlrohrendes erleichtert zwar die Einfiihrung desselben im 
Stopfen, ist jedoch dem freien Ablauf des Kondensats hinderlich, 
weshalb mir ein Abschragen des Endes vorteilhafter erscheint. 
Fiir die einzelnen GroBen bringe ich folgende MaBe als Normen in 
Vorschlag. 
GroBen . . . . . . I I1 I11 IV 
Mantelltinge . . . . . 100 (5) 250 (10) 500 (10) 1000 (lo) mm 
Manteldurchmesser . . 20 (5) 25 (5) 25 (5) 25 (5) mm 
Tubuslange . . . . . 30 (2) 30 (3) 30 (2) 30 (2) mm 
Tubusdurchmesser . . 10 (1) 14 (1) 14 (1) 14 (1) mm 

Lange . . . . . 35 (5) 35 (5) 35 (5) 35 (5) mm 
8 (1) 8 (1) 8 (1) 8 (1) mm Durchmesser. . . 

Kuhlrohrdurchmesser . - 12 (1) 12 (1) 12 (1) mm 

GroBen . . . . . . . I I1 I11 
Mantellange . . . . . . 200 (10) 400 (10) 800 (10) mm 

Die iibrigen MaBe wie oben. 
Schlangenkiihler haben den Vorteil sehr groaer Kiihlrohrlange 

bei geringem Raumbedarf. Ein Nachteil ist, dad sic nicht als Riick- 
fludkiihler verwendet werden konnen und, um einen glatten Ablauf 
des Kondensates zu erzielen, senkrecht stehen miissen. Sie werden 
in 5 verschiedenen Ausfiihrungen hergestellt, von denen 3 veraltet 
oder unnotig kompliziert sind, so daB nur zwei Formen beibehalten 
zu werden brauchen : die Form mit eingeschmolzenem Schlangenrohr 
(Fig. 37) fiir Kiihlrohre kleinerer Durchmesser, die rnit Stopfenverbin- 

Schlauchansatze : 

Mit eingeschmolzenem Kiihlrohr (M o h r). 

n 

Fig. 38. Fig. 39. Fig. 40. 

dung zwischen Kiihlrohr und Mantel fiir grodere Durchmesser 
( S t i i d e l e r  Fig. 38). Die erste Form ist in 7 GroBen gangbar, 
2 Groden geniigen. Der Kiihler nach S t a d e 1 e r wird in 3 G r o a n  
hergestellt, eine GroBe und zwar die grodte wird allen Anspriichen 
gerecht. Die Dimensionen der einzelnen Groden gibt folgende 
Tabelle. 
Groden . . . . . . . . . . . .I I1 Stadeler 
Mantelltinge . . . . . . . . . 150 (10) 300 (10) 250 (10) mm 
Manteldurchmesser . . . . . . 35 (5) 35 (5) 125 (10) mm 
Durchmesser der Schlange . . 30 (5) 30 (5) 110 (10) mm 
Ganghohe . . . . . . . . . . 15 (5) 15 (5) 20 (10) mm 
Rohrweite . . . . . . . . . 6 (1) 6 (1) 10 (1 )  mm 
Tubus weiten . . . . . . . . - - 18 (1) mm 

Die iibrigen Made wie bei L i e b i g schen Kuhlern. 
Das Abdichten des Mantels der Kiihler nach S t ti d e 1 e r gegen 

das Kiihlrohr macht oft Schwierigkeiten, die in erster Linie dadurch 
hervorgerufen werden, daB der Tubus sich nach oben verengt, der 
Stopfen also von unten nach oben, dem Wasserdruck entgegen ein- 
gesetzt werden mud. Ich schlage daher vor, den Tubus nach der 
anderen Seite konisch verlaufen zu lassen, so daB der Stopfen durch 
den Druck des Wassers nicht gelockert, sondern festgedriickt wird 
Das Einsetzen des Schlangenrohres mit dem Stopfen bietet bei der 
Weite der S t a d e 1 e r schen Kiihler keine Schwierigkeit. 

Als dritte Normalform kommen die Schraubenkiihler (Fig. 39) in 
Betracbt, die bei noch geringerem Raumbedarf eine den Schlangen- 
kiihlern ebenbiirtige Wirkung haben. I m  Gegensatz zu den Schlangen- 
kiihlern sind sie als Riickfludkiihler verwendbar und bediirfen 
nicht der senkrechten Aufstellung der letzteren. Als Kuhler f~ 
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Vakuumdestilllation sind die Schraubenkuhler nicht geeignet, da 
die Schraube haufig nicht stark genug ist, dem Luftdruck Wider- 
stand zu leisten. Der Kuhler wird in zwei GroBen mit folgenden 
MaBen angefertigt : 
GroBen . . . . . . . . . . . I I1 
Mantellange . . . . . . . . . . 150 (10) 200 (10) mm 
Manteldurchmesser . . . . . . . 30 (2) 35 (2) n:m 
Weite des VorstoBes . . . . . 23 (1) 23 (I) mm 

Als Material f i i r  die Kuhlrohre soll, wenn organische Flussig- 
keiten destilliert werden, ein hartes Apparatenglas, zur DestiHat,ion 
wasseriger Losungen, besonders fiir analytische Zwecke (Ammoniak- 
bestimmung), stets ein resistentes Glas Verwendung finden. Fiir 
Kuhlermantel genugt ein weiches Apparatenglas, sofern nicht das 
eingeschmolzene Kuhlrohr aus technischen Qrunden die Verwendung 
eines weicheren Glases ausschlieBt. 

V o r 1 a g e  n. 
Zum Auffangen des aus dem Kuhler herabtropfenden Konden- 

sates dienen bei Destillation unter Atmospharendruck Becher und 
Kolben, wie sie auch f i i r  andere Zwecke im Laboratorium Verwen- 
dung finden. Dieselben sind wie die zu Retorten verwendeten Vor- 
lagen schon von T h i e n e der Normierung unterworfen worden. 
Die Absorptionsvorlagen fur analytische Destillationen (Ammoniak- 
bestimmung) werden unter Absorptionsgeraten behandelt. Fiir 
Vakuumdestillation verwendet man meist Destillierkolben als 
Vorlagen, nur bei fraktionierter Destillation im Vakuurn sind be- 
sondere Vorrichtungen erforderlich. 

Bei Beurteilung der einzelnen Konstruktionen dieser Vorlagen 
ist zu beachten, daB das Destillat nirgends mit einem Schliff in Be- 
ruhrung kommt, da die Fraktionen sonst durch Hahnfett verunreinigt 
werden. Ein Einfetten der Schliffe ist erforderlich, wenn man den 
Apparat ohne Quecksilberdichtung, .die den Apparat ganz wesent- 
lich verteuern wiirde, dicht halten will. Aus diesem Grunde sind die 
Vorlagen von Pa u 1 y (Fig. 40 und 41) und B r ii h 1 (Fig. 42) anderen 
Konstruktionen vorzuziehen. 

Die Vorlage von P a u 1 y wird in zwei Modifikationen hergestellt, 
die liltere rnit Gummistopfenverbindung (Fig. 40), die neuere mit an- 

Fig. 41. Fig. 42. 

geschmolzenen AufnahmegefaBen f i i r  die einzelnen Fraktionen, die 
nach beendeter Destillation durch Abbrechen der Spitzen entleert 
werden (Fig. 41). Die erste Form hat der zweiten gegeniiber den 
Vorteil, daB die GroBe der angesteckten Kolbchen der Menge der 
cinzelnen Fraktionen angepadt werden kann. Die zweite Form er- 
spart die Gummistopfen und kann durch Einsetzen in ein GefiiB mit 
Wasser, Eis oder einer Kaltemischung gekuhlt werden, wodurch die 
Verluste an niedrigsiedendeni Fraktionen verringert werden. Bei der 
ersten Form wiirde man Gefahr laufen, beim Gffnen der Kolbchen 
an den Stopfen haftende Kuhlflussigkeit in die Fraktion zu bringen, 
oder bei Undichtigkeiten Wasser in den Apparat zu saugen. Die 
Korkverbindungen, mit welchen die Vorlagen in den Handel kommen, 
sind zwecklos, ‘da sie doch nicht, genugend dicht schlieBen. Die Ap- 
parate sollten daher entweder mit Gummistopfen oder iiberhaupt 
ohne Stopfen geliefert werden. Die letztere Art der Lieferung ist 
vorzuziehen, da Gummistopfen nach langerer Lagerung in gespann- 
tein Zustande undicht werden. Das Zusammensetzen der Apparate 
ist, nach Normierung derselben so erleichtert, daB diese kleine Miihe 
nicht. mehr gescheut zu werden braucht. Als bewegliche Verbindung 
der Vorlagen dient bei der ersten Form ein Gummistopfen, bei der 
zweiten ein Gummischlauch, auch die Verwendung eines Schliffes 
ware vorteilhaft. Die Vorlagen sollen f i i r  vier Fraktionen, also rnit 
vier Kolbchen hergestellt werden. Die MaBe der Vorlagen sind die 
folgenden: 

Bei der ersten Form, Weite des VorstoBes 23 (1) mm, des Vertei- 
lungsstuckes 23 (1) mm, Halsweite der AuffangegefaBe 18 (1) mm, 
Inhalt derselben 50 (10) mm. Bei der zweiten Form, Weite des 
Halses des Verteilungsst,uckes 9 (1) mm, GroBe der AuffangegefaBe 
25 (5), 60 (5) mm. 

Zum getrennten Auffangen von mehr als vier, bis zu sieben 
Fraktionen verwendet man die B r ii h 1 sche Vorlage (Fig. 42). 
Die einfachste und ZweckmaBigste Form dieses Apparates ist in 
Fig. 42 dargestellt. Als AuffangegefaDe fiir die einzelnen Fraktionen 
dienen 7 Zylinder von 30 (1) mm Durchmesser und 120 (2) mm 
Hohe, die in einem drehbaren Gestell stehen. Das ganze Gestell be- 
findet sich in einem groden GlasgefaB von 150 (10) mm Weite und 
270 (10) mm Hohe und kann durch ein Schliffstuck, welches durch 
den Deckel mit einer flachen Hulse das ebenfalls flache Ende des 
Gestelles lose erfaBt, nach Belieben gedreht werden. Der Kiihler 
wird an dem obcren Tubus, welcher eine Neigung von 20 ( 5 ) O  auf- 
weisen sol], mit einem VorstoD befestigt. Der VorstoB soll so ge- 
formt sein, daB glatter Ablauf des Destillates gewahrleistet ist. Die 
Vakuumleitung wird mit dem Hahn des unteren Tubus verbunden. 
Die Vorlage eignet sich weniger zum Auffangen niedrigsiedender 
Fraktionen, wie die Vorlage von P a u 1 y , da sie nicht so wirksam 
gekuhlt werden kann. Zur Destillation hochsiedender, viscoser 
Stoffe leistet sie jedoch gute Dienste, da  die weiten Zylinder leichter 
gereinigt werden konnen, der Substanzverlust also geringer ist. Die 
B r u h 1 sche Vorlage soll nur in einer GroBe rnit einem Volumen der 
einzelnen Fraktionen bis zu 80 ccm angefertigt werden. Jede Vor- 
1age ist mit zwei vollstandigen Satzen der Auffangezylinder, also 
14 Stuck zu liefern. Die Weite des VorstoBes betrage 23 (1) mm und 
verjiinge sich auf 8 (1) mm. Der Hahn soll 2 (0,5) mm Bohrung und 
Schlauchwellen von 8 (1) mm Durchmesser besitzen. 

Bei Hochvakuunidestillation ist es erforderlich, zwischen Vorlage 
und Pumpe weitere VorlagegefaBe rnit einer Kiihlung durch fliissige 
Luft einzuschalten, welche Dlmpfe von der Pumpe fernhalten und 
leichter siedende Fraktionen auffangen sollen. Hierfiir verwendet 
man Kondensationsrohren, das sind Apparate, welche die Wirkung 
von Kiihler und Vorlage vereinigen. Meist verwendet man fiir diese 
Zwecke waschflaschenilhnliche GefaBe zylindrischer Form mit run- 
dem Boden. Um ein Einfrieren des Apparates zu vermeiden, soll 
das Zuleitungsrohr, soweit es unter den Spiegel der Kaltemischung 
reicht, mindestens 10mm weit sein. Der Durchmesser des ganzen 
Apparates soll 30 nim nicht uberschreiten, um nicht zu grol3e W e i n - 

u Fig. 43. 

h o 1 d sche GefaBe verwenden zu mussen. Die Schlauchanstitze 
sollen einen Durchmesser von 8 mm haben, haufig wird man aller- 
dings von Schlauchverbindungen uberhaupt absehen und eine sicherere 
Verbindung durch ZusammenschweiBen der Schlauchansltze her- 
stellen. Zur Kondensation von Gasen wird hiiufig das Gaseintritts- 
rohr schlangenformig um das Eintrittsrohr gewunden. Wohl nur 
Demonstrationszwecken dienen die Kondensationsrohren der meisten 
Preislisten. Fiir diese Zwecke halte ich die nebenstehende Form 
(Fig. 43) fiir ausreichend. Die einfacheren Formen konnen ohne be- 
sondere glasblaserische Fertigkeit selbst hergestellt werden. 

Als Material der Vorlage genugt ein hartes Apparatenglas, so- 
weit neutrale organische Fraktionen in Betracht kommen. Das 
a d e r e  GefaB der B r u h 1 schen Vorlage darf auch aus einem weichen 
Apparatenglas bestehen, da das Kondensat nicht mit seiner Wan- 
dung in Beriihrung kommt. 

Die Toleranzen sind wie immer den MaBen in Klammern bei- 
gefugt. (Fortsetzung folgt.) 

Beitrage zur Gewichtsanalyse ,XIII.‘) 
XVI. Bestimmung der Sehwefelsame. 

(Dritte Abhandlung.) 
Von L. W. WINKLER, Budapest. 

(Eiogeg. 23./2.1920.) 

Bei der Fortsetzung der Untersuchungen bezuglich der Bestim- 
mung der Schwefelsaure als Bariumsulfat wurde gefunden, daB, 
wenn F’roben verdunnter Schwefelsaure der Reihe nach mit KHCO, , 
Na,CO, oder NH, gesattigt werden, und man zur Liisung 1% A m -  
m o n i u ni c h 1 o r i d , ferner 1-10% n. HCI gibt, das Ergebnis 
innerhalb der Versuchsfehlergrenzen dasselbe ist, wahrend ohne 
Ammoniumchloridzusatz, besonders, wenn man die SchwefeIsaure 
rnit Na,CO, slttigt, etwas verschiedene Zahlen erhalten wurden 
(vgl. Abschn. XV); das Ergebnis ist Fei der Verwendung von NH,CI 

Vgl. Angew. Chem. 30, I, 251 u. 301 [1917]; 31, I, 46, 80, 101, 
187, 211 und 214 [1918]; 32, I, 24, 99 und 122 [1919]; 33, I, 59 [1920]. 
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