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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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such in Gegenwart von Mg, Zn, Cd, Cu, Hgn,  Al, MnII, FeII, Co 
und Ni genau. Ferner erwies es sich als niitzlich, in die Liisuiig ein 
Stiickchen m e t a l l i s c h e s  C a d m i u m  zu geben. Es wird namlich 
bei dem Erhitzen durch das Cadmium in geringcr Menge Wasserstoff- 
gas entwickelt, so claB die Fliissigkcit~ beliebig lange in gleichniafiigem 
Sieden erhalten werden kann, wodurch man zu einem kornigen Nie- 
derschlag gelangt,). s i n d 
a b e r  i n  G e g e n w a r t  v o n  A m m o n i u m c h l o r i d  v o n  
d e n  f r i i h e r ,  g e f u n d e n e n  e t w a s  v e r s c h i e d e n ,  so 
dab sie eigens bestimmt werden muBten. 

Bei den V e r s u c h e n  wurde eine K a l i u m s u l f a t l o -  
s u n g von derselben Starke, wie zuletzt benutzt (4,4559 g im Liter). 
Es wurden Anteile von je 50 ccm abgemessen, 1,0 g NH,CI hinzu- 
gefiigt, auf 100 ccm verdiinnt,, ein Stiickchen Cadmium in die Fliissig- 
keit gegcben und rnit 1 oder 5 oder 10 ccin n. HC1 angesauert; das Fallen 
erfolgte niit 5 ccni ,,loyo iger" Bariumchloridliisung. Geseiht wurde 
am anderen Tage, gewaschen niit 25cc,m kakem und ebensoviel 
heiBem Wasser. Die bei 130" getrockneten Niederschlagsmengen 
sind niit t, die gegliihten mit g bezeichnet. BaSO, berechnet 
= 298,45 mg; gefunden wurde ini Mitt,el aus 12 und 12, bzw. 
G Versurhen: 

SBuregrad 0,01-n. SLuregrad 0,05-n. Sauregrad 0,lO-n. 
t 9 t Ll t g 

296,6R 294,23 296,6'i 295,05 296,72 295,30 mg 

Gin zu der berechneten Menge zu gelangen, mu6 also die Nieder- 

D i e V e r b e s s e r u n g s w e r t e 

schlagsmenge mit diesen Zahlen niultipliziert werden: 
Sauregrad d. L. Nied. getrocknet Nied. gegliiht 

0,Ol-11. 1,0061 1,0143 
0,05 ,, 1,0060 1,0115 
(410 ,, 1,0058 1,0107 

1 0,2mg 0,'i mg 0,s nig 0,9nig 1,Omg 1,l mg 

0,o ,, 0,o ,, 0, l  ,, 091 ,, 0,1 ,, 0,2 ,, 
~ 0,O ,, 0.0 ,, 0 ,O ,, 0,O ,, 0,O ,, 0,O ,, 

o,o ,, 0,2 ,, 0,3 ,, 0,4 ,, 0,5 ,, 0,6 ,, 

Man erhalt durch Multiplizieren niit den eben angegebenen Zahlen, 
wenn k e i n e s t o r e n d e n S a 1 z e zugegen sind, richtige Werte 
fiir Niederschlagsmengen von 0,30-0,lO g. Fur ganz kleine Nieder- 
schlagsmengen sind aber diese Zahlen ungultig, so daB die dicsbeziig- 
lichen Ve r b e s s e r u n g s w e r t e auch bestimmt werden mubten. 
Folgende Zahlen sind dann gultig, wenn man das Fallen aus 100 ccm 
Losung in Gegenwart von 1,0 g NH,CI und 1 ccin oder 5 ccm n. HC1 
init 5 ccni ,,loyo iger" Bariumchloridlosung vornimnit. Die Verbesse- 
rungswerte werden zu den gefundenen Niederschlagsmengen hinzu- 
gezahlt. Die fur den bei 130" getrockneten Niederschlag bestimmte 
Verbesserungswerte sollen in der Folge mit a, die fiir den gegluhtkn 
mit a' bezeichnet werden. 

Es wurde mit dem eben beschriebenen Verfahren der SO,-Gehalt 
derselben Salzproben bestimmt, welche bei den friiheren Unter- 
snchungen , benntzt wurden. Auf 100 ccm Losung wurde etwa 
0,3 g Salz, 1 g NH,CI und 5 ccm n. HCI genommen mid im iibrigen 
so verfahren wie bei den Versuchen rnit K,S04-Losung. Vergleicht 
man die jetzt gefundenen Zahlen mit den fruheren (Abschnitt I), 
so zeigt, sich, daB d i e  G k n a u i g k e i t  d u r c h  d e n  A m -  
m o n  i u m c h 1 o r  i d  z II s a t z g e s t e i g e r t 
w i r d. Die weiter unten angegebenen Zahlen sind Mittelwrrte aus 
je drei Bestimmungeri, die voneinander hochstens um 0,09yo ab- 
wichen. Bei der Verbesserung.wurde rnit 1,0060 oder rnit 1,0115 
multipliziert. 

w e  s e n t 1 i c h 

SO, SO, gefunden SO, verbessert 
ber. 9 t 0 

K,SO,, ZnSO,, 6H,O . . . 43,29 43,OO 42,80 43,26 43,290, 
3CdSO,, 8H,O . . , . . . . 37,45 37,27 37,06 37,49 3'i,49y0 
MnSO, , 4 H,O . . . . . . . 43,07 42,80 42,51 43,05 43,0076 
CuSO,, 5 H,O . . . . . . . 38,47 38,24 38,05 38,47 38,49y0 
(NH,),SO,, FeSO,, 6H,O . . 49,OO 48,76 48,50 49,05 49,06% 
(NH4),S0,, CoSO,, 6H,O, .  . 48,61 48,28 48,04 48,57 48,59y0 
(NH,),SO,, NiSO,, 6 H,O . . 48,64 48,39 48,14 48,68 48,69Y0 
KZSO,, 91,(SO4)3, 24 H,O . . 40,49 40,28 40,04 40,52 40,50% 

2, In Gegenwart von Cu und Hg oder im allgcmeinen, wenn durch 
das Cadmium aus der Lijsung das Metall abgeschieden wird, ist man 
genotigt, auf dieses sonst so niitzliche Hilfsmittel zu verzichten. 

Sogar in dem Falle, wenn von den weiter unten aufgezahlkn 
wasserfreien Salzen je 1,0 g auf 100 ccni Losung genommen und das 
Fallen in Gegenwart von je 1 g NH,CI und 5 ccin 11. HCI vorgenoni- 
men wurde, war das Ergebnis zufriedenstellend. Bei Benutzung ron 
je 50 ccm Kaliumsulfatliisung wurde namlich gefunden: 

t 9 t g 
- . . . . 296,6 295,l lug HgCI, . . 296,4 294,5 mg 
MgCI, . . 296,3 294,G ), AlCI, . . .. 296,; 293,7 .. 
ZnCI, . . . 295,i 293J ,, MnCI, . . 296,'i 294,6 ,. 
CdCI, . . . 297,O 294,l ,, CoCI, . . 296,l 294,4 ~. 
CuCI,. . . 296,5 294,8 ,, NiCI,. . . 297,3 295,3 ,, 

In Gegenwart von 3,O oder 5,O g MgC1, betrng t 296,6 oder 296,5, 
g 294,9 oder 294,s mg; 11 a g n e s i u in c h 1 o r i d ist also fast w i r - 
k u n g s l o s .  K a l i u m c  h l o r i d  z. B. v e r r i n g e r t ,  dagegen 
s t a r k das Ergebnis (vgl. weiter unten). 

Ferner wurde auch die Frage eingehend untersucht, welche 
V e r b e s s e r u n g e n auBer a und a' noch zur Anwendung gelan- 
gen mussen, wenn in der Losung neben Schwefelsaure r e i c h 1 i r h 
A I k a 1 i c h 1 o r i d e zugegen sind, und man das Fallen mit 5 ccin 
,,lo% iger" Bariumchloridlosung aus 100 ccm Fliissigkeit in Gegen- 
wart von 1,0 g NH,Cl und I ccin n. HCl ausfiihrt. Es sollen hier nur 
die E n d e r g e b n i s s e initgeteilt werden. Die Zahlen beziehen 
sich s o w o h l  a u f  d e n  g e t r o c k n e t e n ,  w i e  a u f  d e n  g e -  
g l i i h t e n  N i e d e r s c h l a g  und sollen in der Folge mit 6 br- 
zeichnet werdcn3). 

V e r b  e s s e r u n g s w e  r t e Ib) f i i r  K a  1 i u i n c h  1 o r  i d. 

V e  r b e  s b e r u n  g s w e  r t e ( b )  f u r  K a  t r i 11 in c h 1 o r  1 d. 

-___ Gewicht des 
Nlederschlags 

100 ccm enthalten NaCl 

1 0,5 g 1 1,ou I 2,og j s o g  I 4,ng 1 6,og _ _ _ ~  
2,9 nig 
2,5 ,. 
2.2 .. 
1;'i ;, 
1.3 .. 

Deutsche Forschungsinstitute fur Textilindustrie. 
Am 12./6. 1920 fand im Ministerialgebaude in Dresden die 

Grundungssitzung des Reichskuratoriums zur wissenschaftlichen 
Forderung der deutschen Textilindustrie statt. In ihm gewinnen 
die deutschen Forschungsinstitute fiir Textilindustrie eine zu- 
sammenfassende und anregende Zentralstelle zur Forderung ihrrr 
wissenschaftlichen Arbeit. Der Site des Kuratoriums ist Dresden. 
Das Kuratorium zahlt 44 Mitglieder, die vom Reichswirtschafts- 
ministerium aus den Kreisen der beteiligten Behorden und der 
Textilindustrie ernannt werden. 

,) Wird mit 5 ccm n. HCI angesauert, so sind die Verbesserungs- 
wrrte fur den getrockneten und gegliihten Niederschlag verschieden. - 
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