46 Quecksilberdampfpumpe nach W. Friedrichs — Winkler: Beitrugevzm' Gewic'htsan,alyse’XVI — Rundschau

angewandte Chemie

Quecksilberdampfpumpe nach W. Friedrichs.
(Mitteilung a. d. Mastechn. Laboratorium der Pirma Greiner & Friedrichs, G.m.b.H.)

Durch die Gaedesche Erfindung der Diffusionspumpe wurde das
Interesse stark auf die Verwendbarkeit des Quecksilberdampfes fiir
die Vakuumtechnik gelenkt. Besonders richtete
sich das Bestreben darauf, den Bereich zu ver-
gréflern. Die Diffusionspumpe bendtigt ein Vor-

gewShnlich zwei Vorpumpen gebraucht, z. B.
Kapselpumpe und rotierende Quecksilberpufilpe. Um
insbesondere diesen letzten kostspieligen Apparat
ersetzen und, was vor allem fiir chemische Zwecke
sehr wichtig ist, nur mit der Wasserstrahlpumpe
vorevakuieren zu kénnen, war der Bereich auf etwa
15 mm zu erhthen. Dies konnte nur erreicht wer-
den durch eine Vergréflerung der Quecksilber-
dampfspannung. Im Gefolge kamen nun erheb-
liche technische Schwierigkeiten:

1. Gefdhrdung des Kolbens bei stirkerer Wirme-

zufuhr. o

2. Gefihrdung der iibrigen Glasteile durch das
rascher zuriickflielende kondensierte Queck-
silber.

3. Heraufriicken der unteren Grenze des erreichbaren Vakuums auf
etwa 0,001--0,01 wegen der Schwierigkeit geniigender Kiihlung.

Die Versuche, die von verschiedenen!) und auch von uns friither
gemacht worden sind, scheiterten entweder an der oberen oder an
der unteren Grenze. Erwiihnenswert ist Vollmers Konstruktion, die
immerhin recht brauchbar erschien und leidliche Resultate gab, mit der
fiir manche Fille ertriglichen Beschrinkung von 3. Dagegen ist sie in
bezug auf 2 nicht geniigend gesichert, da kaltes Quecksilber tiber heifie
Einschmelzungen flieBen muB. Eine von der Firma Hanf und Buest in
Berlin herausgebrachte Kombination dieses Modells mit der (unwesent-
lich abgednderten) Gaedeschen Diffusionspumpe hat den Zweck, die
Vakuumbeschrinkung zu umgehen. Die daraus entstehende Kompli-
ziertheit und die bei den vielen Einschinelzungen nicht zu vermeiden-
den Spannungen lassen die Konstruktion — nicht unbegriindeter-
weise — als bedenklich kennzeichnen.

Auch die in dem hiesigen Laboratorium frither in Gebrauc¢h ge-
wesene Quecksilberdampfistrahlpumpe eigener Konstruktion zeigte die
besprochenen Mingel, und es schien, als ob diese Art nicht geeignet
sei, eine groflere praktische Bedeutung zu erlangen.

In Anbetracht jedoch der auBerordentlichen Vorziige, die dieses
Prinzip bieten kann (Unempfindlichkeit gegen Démpfe von Wasser,
S#uren usw., sehr geringe Kosten des Betriebes und der Betriebs-
mittel: Mikrobrenner?, 20 ccm Quecksilber, Kithlwasser; leichte Reini-
gung) wurde das Problem in dem glastechuischen Laboratorium der Firma
Greiner & Friedrichs, G. m. b. H. einer eingehenden Bearbeitung
unterzogen.

Die Aufgabe war, fiir den Bereich von 15—10—5 eine mdglichst
einfache, billige und rasch arbeilende P’umpe zu schaffen.

Es wurde erkannt, dafl alle Mingel nicht im Prinzip
liegen, sondern nur Folgen konstruktiver Fehler und mangelhafter
Dimensionierung sind. Durch die Ringform der inneren Diise
(D. R. G. M) wurde das Verhiltnis der durchstrémenden Quecksilber-
dampfmenge zu der kiihlenden Oberfliiche verringert, und es gelang
s0, das gleiche Druckminimum zu errcichen wie mit der Diffusions-
pumpe, soweit Hihne mit Fettdichtung verwandt werden. Hierbei
liegt die Grenze unterhalb 6 10— mm. Ob bei Anwendung von Queck-
silberdichtung und Quecksilberdampfsperren noch héheres Vakuum
erzielt werden kann, wurde noch nicht untersucht; jedenfalls ist es
sehr wahrscheinlicli, da hier die Undichtigkeit der Hihne von er-
heblichem Einflufi wird.

AufBerordentlicher Wert wurde vor allem auf unbedingte Betriebs-
sicherheit gelegt. Ein Springen des Glases muf3 sowohl wihrend als
nach dem Betrieb so gut wie ausgeschlossen sein, Siintliche starren
Einschinelzungen wurden vermieden und durch Glasfedern ersetzt.
Als Material wird nur thermoresistentes Glas verwendet.

Durch die sorgfiltigste Dimensionierung wurde die Pumpe auch
zugiinglich fiir gleichmiiflige Priifungen. Der Unzuverldssigkeit, dafl
die Vakuumgrenze bisweilen je nach dem Ausfall der Pumpe bis
zur Unbrauchbarkeit schwankt, wird dadurch gesteuert, da} nur
gepriifte und mit Priifschein versehene Apparate in den Handel ge-
bracht werden. Als Mindestnorm wurden folgende Werte fiir mittel-
giinstige Bedingungen (ca. 4 m Leitung von 10 mm Weite, Hihne
4—5 mm Bohrung) aufgestelit:

In einem Rezipienten von 21 hat das Vakuum (Vorvakuum und
Anfangsvakuum 15--20 mum) nach einer Zeit von

5 10 min  einen Wert
von 0,001 0,00001 mm Hg. Unter giinstigeren Bedingungen (kurzes
Leitungssystem, Hiihne mit weiter Behrung) kann die Zeit noch auf
etwa die Hiilfte reduziert werden.

Die Pumpen werden als Norm montiert angeboten.

Sie werden hcergestellt von den Glaswerken Greiner & Fried-
richs, G. m. h. H., Stitzerbach, Thiir. {A. 238.]

) ¢f. Vollmer. Ber. d. D. Ch. G. [1919] 52, 804.

2) Elektrische Heizung ist unrentabel. Mit Asbestschulz kann bei Gas-
heizung die gleiche Sicherheit erreicht werden.

vakuumn von mindestens 0,1 mm, daflir wurden

Beitrdge zur Gewichtsanalyse XVI').
Von L. W. WINKLER, Budapest.
(Eing. 3/1. 1921.)
XXI. Bestimmung der Salpetersdure.

Das bekannte Verfahren der Salpetersiurebestimmung als Nitron
nitrat? kann dadurch vereinfacht werden, dafl man das Abkithlen
auf 00 unterlassend, bei Zimmerwiirme 24 Stunden stehen lif}tF) wid
das Nitronnitrat, anstatt in einem Platin-Goochtiegel, im Kelchi}ichter
auf Watte sammelt. Zum_ Auswaschen ist die vorgeschriebene Menge
(10 ccm) Eiswassers ganz ungeniigend: man benutzt reichlich zimmer-
warmes, mit Nitronnitrat gesittigtes Wasser. Zum Ansiiuern eignet
sich Essigsfiure besser als Schwefelsiure. — Die Bestimmung wird
wie folgt vorgenommen: .

Die 100 ccm betragende, hchstens 0,05 und mindestens 0,01 g NO,
enthaltende neutrale Losung wird, mit 1 ccm Eisessig angesiuert,
aut 60—709 erwiirmt und mit 10 cem ,10%,iger“, vollkommen klarer
Nitronazetatlésung versetzt. Man lifit im Dunkeln 24 Stunden
bei 15—200 stehen, sammelt den Niederschlag auf einem kleinen
Wattebausch im Kelchtrichter und wischt mit 50 cem gesiittigter
Nitronnitratldsung; der letzte Anteil des Waschwassers wird scharf
abgesaugt. Getrocknet wird 2—3 Stunden bei 1009

Zu den Versuchen wurde eine L3sung benutzt, die in 1000 cem
1,7192 g KNO; enthielt. Es gelangten Anteile von 50 und 10 cem zur
Abmessung, die auf 100 cem verdiinnt wurden. Nitronnitrat berechnet:
318,98 und 63,80 mg; gefunden:

3188 mg 317,5mg
3197 , 3192 ,
8179 , 3188 , 2,5 5 629 ,
Mittel 318,7 mg Mittel 62,4 mg.
Wurde von der Kaliumnitratlssung 50 ccm auf 100 cem verdiinnt und
0,2 oder 1,0g fremdes Salz hinzugefiigt, so ergab sich:

v 622mg 622mg
62,7 , 621 ,
625 , 629 ,

In Gegenwart von K,80;...3174 und 319,9 mg Nitronnitrat
, KJO; ...3189 , 3189 , »
» ,, KC ...8212 , 3263 ,

Enthiilt also die Losung auch reichlich Schwefelsiiure oder
Jodsidure, so verursacht dies fast keine Stérung. In Gegenwart
von Chloriden ist das Ergebnis etwas zu hoch; die Ver-
besserungswerte sind diese:

” ”

Gewicht In 100¥ ccm Cl -
d. Ngs. 00g | 01lg 1 03 g 05 g
0,30 g H——{— 0,4 mg — 2,0 mg ‘ —4,4mg|— 6,8mg
0.20 » i 0, » ‘ - 102 n - 3v0 » - 4,8 ”
010, (412, —02, —15 , |-—28,
0705 ” ‘+ 174 » + 012 » - 078 » ) - 1;8 »

Zusammenfassung. Das Bestimmungsverfahren der Salpeter-
siure als Nitronnitrat wurde vereinfacht und verschirft; der durch
gegenwirtige Chloride verursachte Fehler wird durch Anbringen ent-
sprechender Verbesserungen ausgeglichen. A. 4.]

Rundschau.

Der Tetralin-Tag. Auf eine Einladung der Tetralin-Gesellschaft,
Berlin, versammelte sich am 10. und 11. L. in Dessau eine griflere
Anzahl von Fachleuten der Losungsmittel verarbeitenden Industrie-
zweige, sowie der fiir diese Industrien in Betracht kommenden Ver-
braucherkreise zu einer Besprechung tiber die Lage des Lésungsmittel-
marktes. Insbesondere sollte hierbei auch die Frage gepriift werden,
inwieweit heute durch das Tetralin die Schwierigkeiten als behoben
gelten kdnnen, die sich infolge der vor dem Kriege ausschlieflich aus
dem Ausland erfolgten Belieferung mit Losungsmitteln (Terpentinél,
Benzin) ergeben hatten. — Dr. von Gwinner, Berlin, begriifite im
Namen dev Tetralin-Gesellschaft die Giste und gab interessante Daten
iiber die ungeheuren Werte, die der heimischen Volkswirtschaft bis-
her dadurch erhalten blieben, dafl im Tetralin ein Ldsungsmiltel zur
Verfiigung gestellt wurde, das in vielen Industriezweigen heute eine

1) Vgl Angew. Chem. 30, 31, 32 u. 33, Aufsatzteil.

%) K. P. Treadwell, Analyt. Chemie II, 382 {1917}

3) Die Abscheidung des Nitronnitrats aus seiner Losung erfolgl nur all-
mihlich: 2 —3 Stunden geniigen nicht. Ferner I8st sich das Nitronnitrat in
Wasser viel reichlicher, als gewshnlich angegeben. Bei 200 C en'halten z. B.
100 cenr Wasser, je nachdem man das Lésungsmittel 24 Stunden bei 20" ein-
wirken lift, oder aber eine warmgesittigte Losung auf 20" abkiihlt und das
gelst gebli-bene Nitronnitrat nach 24 Stunden bestimmt, 37,1 oder 53,1 mg:
bei 09 wurden die Zahlen 21,1 und 38,7 mg gefunden. Anders gestalten sich
die Verhiltnisse, wenn Nitronazetat im Ubersehufl zugegen ist. Wurden
z. B. 100 ccm bei 17,60 gesiittigte Nitrounitratlssung mit 10 ccm der Nitron-
azetallsung versetzt, so blieben nach 24 Stunden nur mehr 2,0 mg Nitron-
nitrat in Losung.



