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Quecksilberdampfpumpe nach W. Friedrichs. 
(Mitteiluog a. d. Glarrtechn. hboratorium der Firma a r e i n o r &  Friedrichr,  I3.m.b.H.) 

Durch die G a e d e sche Erfindung der Diffusionspumpe wurde das 
lnteresse stark auf die Verwendbmkeit des Quecksilberdampfes fiir 

die Vakuumtechnik gelenkt. Besonders richtete 
sich das Bestreben darauf, den Bereich zu ver- 
grtii3ern. Die Diffusionspumpe bentitigt eln Vor- 
vakuum von mindestens 0,1 mm, dafiir wurden 
gewtihnlich zwei Vorpumpen gebraucht z. B. 
Kapselpumpe und rotierende QuecksilberpuApe. Um 
insbesondere diesen letzten kostspieligen Apparat 
ersetzen und, was vor allem fiir cbemische Zwecke 
sehr wichtig ist, nur rnit der Wasserstrahlpumpe 
vorevakuieren zu kljnnen, war der Bereich auf etwa 
15 mm zu erhljhen. Dies konnte nur erreicht wer- 
den durch eine Vergrljijerung der Quecksilber- 
dampfspannung. I m  Gefolge kamen nun erheb- 
liche technische Schwierigkeiten: 

1. Gefahrdung des Kolbens bei starkerer Warme- 
zufuhr. 

2. Gefahrdung der iibrigen Glasteile durch das 
rascher zuriickflieijende kondensierte Queck- 
silber. 

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

Die Versuche, die von verschiedenenl) und auch von uns friiher 
gemacht worderi sind, scheiterten entaeder an der oberen oder an 
der unteren Grenze. Erwahnenswert ist Vo I l m e r s  Konstruktion, die 
immerhin recht brauchbar erschien und leidliche Resultate gab, mit der 
fiir manche Falle ertraglichen Beschrankung von 3. Dagegen ist sie in 
bezug auf 2 nicht genugend gesichert, da kaltes Quecksilber iiber heiije 
Einschmelzungen flieijen mu5. Eine von der Firma Hanf und Buest in 
Berlin herausgehrachte Kombination dieses Modells rnit der (unwesent- 
lich abgeanderten) Gaede  schen Diffusionspumpe hat den Zweck, die 
Vakuumbeschrankung zu umgehen. Die daraus entstehende Kompli- 
niertheit und die bei den vielen Einschtnelzungen nicht zu vermeiden- 
den Spannungen lassen die Konstruktion - nicht unbegriindeter- 
weise - als bedenklich kennzeichnen. 

Auch die in dem hiesigen Laboratoriuni friiher in Gebraua ge- 
wesene Quecksilberdampfstrahlpumpe eigener Konstruktion zeigte die 
besprochenen Mangel, und es schien, als ob diese Ar t  nicht geeignet 
sci, eine grlji3ere pralrtische Hedeutung ZLI erlangen. 

In Anbetracht jedoch der au5erordentlichen Vorziige, die dieses 
Prinzip bieten kann (Unempfindlichkei t gegen Dampfe von. Wasser, 
Sauren usw., sehr geringe Kosten des Betriebes und der Betriebs- 
mittel: Mikrobrenner", 20 ccin Quecksilber, Kiihlwasser; leichte Reini- 
gung) wurde das Problem in dein glastechnischen Laboratorium der Firma 
( i r e i n e r & F r i e d r i c h s ,  G. m. b. H. einer eingehenden Bearbeitung 
unterzogen. 

Die Aufgabe war, fur den Bereich voii 15-10--6 eine mljgliclist 
einfache, billigc: und rasch arbeitende I'umpe zn schaffen. 

Es wurde erkannt, daij alle Miingel nicht im Prinzip 
liegen, sondern nur Folgen konstruktiver Fehler und mangelhafter 
Dimensionierutig sind. Durch die Ringform der inneren Diise 
(D. K. G. M.) wurde das Verhaltnis der durchstrljmenden Quecksilber- 
dampfiiienge zii der kiihlenden Oherfliiche verringert, und es gelang 
so, das gleiche Druckminimnm zu erreiclien wie iiiit der Diffusions- 
pumpe, soweit Hahne mit Fettdichtung verwandt werden. Hierbei 
liegt die Grenze unterhalb 6 .  mm. Ob bei Anwendung von Queck- 
silberdichtung uiid Quecksilberdampfsperren noch htiheres Vakuum 
erzielt werden konn, wurde noch niclit untersucht: jedenfalls ist e6 
sehr wahrscheinlich, da hier die Untlichtigkeit der HBhne von er- 
heblichem EinfluB wird. 

AuBerordeiitlicher Wert wurde vor allem aiif unbedingte Betriebs- 
sicherheit gelegt. Ein Springen des Cilases mu6 sowohl wahrend als 
tiacli dem Betrieb so gut wie ausgeschlossen sein. Saintliche starren 
Einschmelznngen wurden vermieden und durch Glasfedern ersetzt. 
Als Material mird nur t1iermoresistentt:s Glas verwendet. 

Durch die sorgfaltigste Dirnensionierung wurde die Pumpe auch 
zugiinglicli fiir gleichnt5f3ige Priifungen. Der Unzuverlassigkt4, daB 
die Vakuumgrenze bisweilen je nach dem Ausfall der Pumpe bis 
zur Uiibrauchlxukeit wankt, wird dadurch gesteuelt, daB n i t  r 
gepriifte und niit 1'1. ein versehene Apparate in den Handel ge- 
hracht werden. Als Rlindestnorni wurden folgende Werte fiir mittel- 
giinstige Hedingungen (w. 4 ni 1,eitiing von 10 nim Weite, Hahne 
.I- 5 mm Bollrung) aufgestellt : 

In einem Rezipienten von 2 1 hat dns Vakuuin (Vownkuuni rind 
Anfniigsvaltuum 15--20 nim) nach einer Zeit von 

voti 0,001 0,00001 tnni Hg. Unter gii nstigeren Bedingungen (kurzes 
I,ei tungssgsteili, Hiihne rnit weiter BcLhrung) kann die Zeit noch auf 
ctnx die Hiilfte reduziert werden. 

Die Punipen werden nls Norm montiei-t angeboten. 
Sie werdm hergestellt von den Glaswerken G r e i n e r  & F r i e d -  

1) cf. V o l l ~ i i e r .  B1.r. d.  D. Ch. G .  [19lY] 52, 804. 
2, Elcktrisc.he Heizung ist uureutabel Mit Asbestsctiutz kaun bei Gas- 

6 10 niin einen Wert 
~ - ~~~ 

r i chs ,  G. in. 11. H.. Stiitnerb;ich, Thiir. [A. 238.1 
~- ~ 

heiLung die gliiichc Sicherheit errcicht werden. 

Beitrage zur Gewichtsanalyse XVI I). 

Von L. W. WINKLER, Budapest. 
(Eing. 311. 1921.) 

XXI. Bestimmung der Salpetershre. 

n i t r a t ?  kann dadurch vereinfacht werden, d d  man das AbHWen 
auf Oo unterlassend, bei Zimmerwarme 24 Stunden stehen lN3ta) 
das Nitronnitrat, anstatt in einem Platin-Goochtiegel, im KelchWQBBar 
auf Watte sammelt. Zum Auswaschen ist die vorgeschriebene Menge 
(10 ccm) Eiswassers ganz ungenugend : man benutzt reichlich zimmer- 
warmes, rnit Nitronnitrat gesiittigtes Wasser. Zum Ansluern eignet 
sich Essigsaure besser als Schwefelsaure. - Die Bestimmung wird 
wie folgt vorgenommen: 

Die 100 ccm betragende, htichstens 0,05 und mindestens 0,Ol g NO3 
enthaltende neutrale L6sung wird, niit 1 ccm Ei s e s s i g angesauert, 
auT 60-70° erwarmt und mit 10 ccm ,,lOo/oiger", vollkommen klarer 
Ni t ronaze ta t l t i sung  versetzt. Man l m t  1m Dunkeln 24 Stunden 
bei 15-20° stehen, sammelt den Niederschlag auf einem kleinen 
Wattebausch im Kelchtrichter und wascht mit 50 ccm gesiittigter 
N i t r o n n i t r a t l o s u n g ;  der letzte Anteil des Waschwassers wird scharf 
abgesaugt. Getrocknet wird 2-3 Stunden bei looo. 

Zu den Versuchen  wurde eine Lljsung benutzt, die in lOOOcc!n 
1,7192 g KNO, enthielt. Es gelangten Anteile von 50 und 10 ccm zur 
Abniessung, die auf 100 ccm verdiinnt wurden. Nitronnitrat berechnet : 
318,98 und 63,80 mg; gefunden: 

Das bekannte Verfahren der Salpeterdurebestimmung als N iltrah 

318,s mg 317,5 mg 62;2 mg 62,2 ing 
319,7 319,2 ,, 62,7 ,, 82,l ,, 
317,9 ,, - 318,8-, 635, - 6 2 - n  

Mittel 318,7 mg Mittel 62,4 mg. 
Wurde von der Kaliumnitratlljsung 50 ccm auf 100 ccm verdunnt uiid 
0,2 oder l,Og f r e m d e s  Sa lz  hinzugefugt, so ergab sich: 

In Gegenwart von K2S04.  . .317,4 und 319,9 nig Nitronnitrat 
n 7, KJO, .. .318,9 318,9 ,, n 

> n KCl ... 321,2 ,, 326,3 n 

Enthiilt also die Lljsung auch reichlich Schwefe l s i iu re  oder 
J o d s a u r e ,  so verursacht dies fast k e i n e  Stt irung. In Gegenwart 
von Ch lo r iden  ist das Ergebnis e t w a s  zn hoch ;  die Ver-  
b e s s e r u  ngs  w e r  t e sind diese: 

_-_ _ _  
In 100Tcm CI' 

Zusaiiinieiifassung. Das Bestimniungsverfahren der Salpeter- 
siiure als Nitronnitrat wurde vereinfacht und verscharft: der durch 
gegenwartige Chloride verursachte Fehler wird durch Anbringen ent- 
sprechender Verhesserungen ausgeglichen. [A. 4.1 

Rundschau. 
Der Tetralin-Tag. Auf eine Einladung der Tetralin-Gesellschaft, 

Berlin, versammelte sich am 10. und 11. I. in Dessau eine gr6Sere 
Anzahl von Fachleuten der Lljsungsmittel verarbeitenden Industrie- 
zweipe, sowie der fur diese Industrien in Betraclit kommenden Ver- 
braucherkreise zii einer Besprechung iiber die Lage des Lljsungsmittel- 
marktes. Insbesondere sollte hierbei aucli die Frnge gepriift werden, 
inwieweit lieute durch das Tetralin die Schwierigkeiten als behoben 
gelten ktinnen, die sich infolge der vor den1 Kriege ansschliei3lich aus 
dem Ausland erfolgten Belieferung rnit Ltisungsniitteln (Terpentintil, 
Benzin) ergeben hatten. - Dr. vou  G w i n n e r ,  Berlin, begriiDte im 
Namen der Tetralin-Gesellachaft die Gaste und gab interessante Daten 
Uber die ungeheuren Werte, die der heimischen Volkswii-tschaft bis- 
her dadurch erhalten blieben, da5 itn Tetralin ein Ltisungsmittel zur 
Verliigung gestellt wurde, das in vielen Indiistriezweigen hente eine 

1) Vgl Augew. Chein. 30, 31, 32 u. 33, Aufsatzteil. 
2) F. 1'. T r e a d w e l l ,  Analyt. Cheinie IJ, 382 (19173. 
5)  Die Abschpidung des Nitrounitrats atis seiner Losung erfolgt nur  all- 

nilihlich: 2 - 3 Stunden geniigen nicht. Ferner last sich das Nitroilnitrat in 
Wasser vie1 reichlicher, als gewiihnlich angegeben. Bei 20" C en~hal ten Z. H. 
100 ccrp M'asser, j e  nacbdem iiiau das Lo.uugsmitte1 24 Stunden I)ri 20" ein- 
wirken liilit ,  odrr aber eine wartngeslttigte Liisuug auf 20" abkiihlt und das 
geliist gebli-bene Nitrounitr;:t nnch 24 Stunden bestimnlt, 37.1 oder 63,l mg: 
bei 0'' wurden die Zahlen 21 , l  uud 33, i  nlg gefundvn. Anders gestalten sich 
dieVerlialtuiase. weiin Ni t  r o n a z e t a t  i n 1  U b e r s c h u l i  zugegen ist. Wurden 
z. B. 100 ecin bei l'i,5" gesiittigte N i t r o o ~ ~ i t I a t l O s u ~ ~ ~  init 10 ccm der Nitroo- 
azetatliisung versetzt, so blieben nach 24 Stunden nur mehr 2,0 nig Nitron.- 
nitrat iq Liisung. 


