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Die teuere Gelatine anstatt des billigen Leims zum Leimen ZI 
nehmen, ware nur Verschwendung, jedoch bei dem geringen Bedar 
im liaushalt und fur gelegentliche Fiille spielt die Preisfrage keinc 
Rolle, und fur bessere Zwecke hat man bisher auch schon Gelatinc 
(sogenannten Gelatineleim) veraendet, besonders bei hellen Materin 
lien, wenn es galt, die Leimstellen miiglichst weiiig siclitbar werder 
zu lassen. 

Auf dem Gebiet ,,Leim und Gelatine" harrt noch vieles dei 
Forschung und Aufklarung. So ist, um nur ein Heispiel heraus 
zugreifen, das Molekulargewicht des Glutins noch nicht einwandfre 
festgestellt, denn die von verschiedenen Seiten dafiir angegebener 
Zahlen weichen noch erheblich voneinander ab. Fast durchweg wirc 
das Siiurebindungsvermogen fiir diesen Zweck herangezogen. P a a : 
komnit zu der Zahl 878-960, nach B e r r a s nehmen 833 g Gelatine 
1 hlol HCI auf. G u t t e n b e r g ma5 diese Eigenschaft mittels der 
Phloroglucin-Vanillinreaktion und gelangte zu dem Verhaltnis 781 
-1 Mol HCl, P r o  c t e r hat den Wcrt 839 erhalten. Ich habe mich 
mit dem gleichen Gegenstand beIaBt und beslo Gelatine unter Ver- 
wendung eines hochempfindlichen Congopapiers als Indicator mil 
Salzsaure und Schwefelsaure titriert und bin bei verschiedenen Proben 
ubereinstimmend zu den Zahlen 968 bzw. 9G1 gekonimen, w$s sich 
mit dem Mnximalwert P a  a 1 s ziemlich gut deckt. Will man zu ganz 
genauen Zahlen gelangen, so muI3 man von moglichst reinem Glutin 
ausgehen. Absolut reines Glutin herzustellen, diirfte wohl noch 
nicht gelungen sein, da die letzten Reste von Salzeii, Elektrolyten, 
hartnackig festgehalten werden; solche lassen sich aber durch eine 
Aschenbestimrnung bei der Rerechnung leicht eliminieren. 

Zur Reinigung geniigt, wenn man hochklassige Gelatine ver- 
wendet, die I )  einen Erstarrungspunkt von etwa. 30 hat, das mehr- 
fache Ausliiugen mit reinem Wasser von etwa loo,  den man zur 
Verhiitung von Zersetzungen stets etwas Chloroform zusetzt. Die 
Verunreinigungen gehen dnbei bis auf geringe Reste in die Wasch- 
wasser iiber, und wenn dnnn die so vorbehandelte Gelatine vor- 
sichtig in iiblicher Weise moglichst rasch und bei ziemlich niedriger 
Temperatur wieder getrocknet wird, so gelangt man zu einem ein- 
wandfreien Material. Da5 fur die analytischen Arbeiten die Feuchtig- 
keit der lufttrocknen Gelatine, die durchschniltlich 10-12 yo, bei 
feuchter Witterung noch mehr, betragt, berucksichtigt werden mu& 
sei nur nebenbei bemerkt. 

Nimmt man eine etwas geringere Qualitat Gelatine, s o  mu6 man, 
um die organischen Verunreinigungen zu entfernen, noch die Fallung 
mit Alkohol einschalten. Dabei ist wichtig, da5 dies nicht nach dem 
Auslnugen der Elektrolyte geschieht, denn bei Abwesenheit dieser 
bleibt die Fallung aus. Bei einem ohne Beriicksichtigung dieser Tat- 
mche vorgenornmenen grofkren Versuch war es mir trotz Zugabe 
gro5er Mengen Alkohol nicht moglich, die Flllung herbeizufiihren; 
bei Tannin verhalt es sich ja ebenso. 

Die anderen vorgeschlagenen Reinigungsmethoden scheinen mir 
wenig geeignet, auch zu umstandlich und teilweise nicht ganz ein- 
wandfrci zu sein, denn bei einigen ist die Behandlung des Materials 
eine geradezu gewaltsame, die eine Gelatine eben nicht vertragt. 
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I Neue Apparate. 

Apparat zur fraktionierten Destillation im Vakuum. 
Von Dr.-lng. Dr. rer. pol. K. W i l r t h .  Schlehuech. 

Aus dem Umstand, da5 J a n  t z e n l )  in seinem Vortrag iiber 
methodische Ausgestaltung der fraktionierten Destillation die An- 
wendunq eines Destillieraufsatzes mit Vakuutnmantel als Neuerung 
empfiehlt, ersehe ich, da5 die von rnir im Jahre 1903 gemachte Ar- 
beit 2) iiber Fraktionieraufsatze und meine dnrin angegebenen Appa- 
rate nicht allgemein bekanntgeworden sind. Ich habe. damals 
mehrere Formen hergestellt, da die fur niedere Temperaturen ge- 
eigneten Vorrichtungen bei hoheren Temperaturen aus verschiedenen 
Griinden nicht brauchbar sind und bei Anwendung von vermindertem 
Druck andere Anforderungen gestellt werden, als bei gewohnlichem 
Lufldruck. 

Die fiir hochsiedende Substanzen (bis 3400, 15 mm) ausprobierte 
Ausfuhrung, die inzwischen noch verbessert wurde, indem die friiher 
verwendeten Metalleinsatze ganz ausgeschaltet sind, zeigt die Fig. 1. 

Am Hals des Kolbens A ist eine Rohre D angeschmolzen, die 
als Fraktionieraufsatz ausgebildet ist. Der Kolbenhals selbst dient 
Gum Einsetzen der Kapillare niit Thermometer nach A n s c h ii t z. 
__-  

I) Bei 10% Usung. 
1) Z. f. ang. Ch. 36, 592 110231. 
2) K. W ii r t h , Untersuchung eines Olgasteers. Diasert. 1903; 

C. S c h u 1 t z u. K. W I! r t h . Journal fur Gasbeleuchtung 1005. 125 ff. 

In der Rohre D befinden sich die Einsatze H, die den Zweck haben, 
die Reriihrung der aufsteigenden Dampfe mit dem ruckfliefienden 
Kondensat moglichst innig zu gestalten. Sie siiid herausnehnibar, 
ihre Form ist aus den Figg. 1 und 2 ersichtlich. Der Raum 
zwischen der durch ein Sieb oder eine Spirale gebildeten Oberflache 
uiid dem oberen Ende des U-Rohrchens wird nach dem Einsetzen 
in den Aufsatz L) mit Glasperlen oder Stiicken nus Glasrohr gefullt. 
Um das Springen der aus Glas hergestellten EinsPtze bei plotdichem 
Erhitzen auf sehr hohe Temperatur, wie sie die Destillation sehr 
hochsiedender Substanzen mi t sich bringt, giinzlich auszuschlieBen, 
konnen dafur solche aus Quanglas benutzt werden. Fur  chemisch 
indifferente Substanzen konnen Einsiitii aus Metall angewendet wer- 
den, die den Vorzug der viilligen Unzerbrechlichkeit haben. Die 
Rohre D wird gegen Abkiihlung durch einen Mantel I1 geschutzt, 
der nach Art der W e i n h o 1 d schen GefaDe vollig evakuiert und 
iiinen verspiegelt ist. Er hat eine Schutzliiille nus Filz oder der- 
gleichen. Dainit der Mantel gleichniaI3ig aufsitzt, hat die Rohre D 
eine wulstartige Erweiterung C. Zwischen H und C befindet sich 
auaerdem eine Scheibe aus Asbest, die einerseits das Springen des 
evakuierten Mantels bei pliitzlichem Erhitzen verhindert, aiiderseits 
nuch eine Luftzirkulation im Zwischenraum zwischen der  Rohre D 
und dem Mantel H, der kaminartig wirken wurde, ausschlieflt. Zu 
demselben Zweck wird auch am oberen Ende zwischen D und H 

Fig. 1. 

Lsbestwolle eingedruckt. Das Erhitzen des Kolbens erfolgt bei liohen 
'emperaturen am xweckmafligsten mittels eines B a b o schen Siede- 
dechs, das zum Schutze ge en Warmeverlust rnit einem abnehm- 
aren Deckel versehen ist. .ful)erdem hat es sich vielfach als notig 
rwiesen, den Kolbenhals und den unterea Teil des  Rohres D durch 
Jniwicklung mit Asbest gegen Abkiihlung zu schutzen. Die Be- 
estigung des Stutzens G im Rohr D mittels eines Schliffes hat sich 
icht bewlhrt. Bei hohen Temperaturen ist ein Springen unver- 
ieidlich. Dagegen zeigte sich, daR Korke bester Qualitat mit weiter 
lohrung, bei denen also die Menge Korksubstanz sehr klein ist, eine 
orziigliche Dichtung ergeben. Selbst wenn der Kork vollstiindig 
erkohlt ist, schlieflt er immer noch vakuunidicht ab. Die geringen 
Iengen von Produkten trockener Destillation aus  dem Kork konnen 
ei groDeren Substanzmengen unbedenklich vernachlassigt werden. 
tls Vorlage eignen sich fur Flussigkeiten die bekannten Apparate 
on A n s c h i i t z ,  M e y e r ,  B r e d t  u. a. 

Bei der Destillation von Substanzen, aus  denen feste Eestand- 
?ile herausfralitioniert werden, hat es sich als storend erwiesen, 
a 5  diese in den Rohren erstarrten und dort, wo sie durch Stopsel 
ingen, ein Schmelzen nicht mehr moglich war. Deshalb hat sich 
ie in der Fig. 3 gezeigte Vorlage als zweckma5ig erwiesen. 
[an arbeitet mit derselben in der  Weise, daD man durch Abktihlung 
es Teiles M und schwaches Erwarmen der tibrigen Teile der  Vor- 
ige dafiir sorgt, dai3 die erste Fraktion erst in M fest wird. 
obald man eine Trennung der Fraktionen herbeifiihren will, kiihlt 
Ian N und besonders die  Verbindungsstelle zwischen N und M ab. 
ierdurch sammelt sich die zweite Frnktion in Pi. Will man wieder 
rechseln, so wiederholt sich das Abkiihlen bei 0 und der Verbin- 
ungsstelle zwischen N und 0. Die Verbindungsrohren P sind notig, 
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damit bei Aufheben des Vakuums und Entleeren der Vorlage keir 
Zuriickdrucken der Substanz von 0 in N und M stattfindet. 

Uer Apparat kann in verschiedenen GroBen ausgefiihrt werden 
insbesondere kann die Destillierkolonne den Bediirfnissen ent 
sprechend langer oder kiirzer gemacht werden. Zur Destillation vor 
Steinkohlenteerolen mit eineni Siedepunkt von 200-350 bei 15 mtr 
hat sich ein Apparat von 5CO g Kolbeninhalt und einer Destillier 
kolonne von etwa 35 cm Hohe voniiglich bewiihrt. 

Bei Fraktionitrung eines schweren Teeroles, das bei gewohn. 
lichem Luftdruck zwischen 300 und 420' iiberging, wurden mit dem 
beschriebenen Apparat schon bei der ersten Destillation Destillatc 
von groRer Reinheit erreicht. So ging die Fraktion 180-190' 
(15 mm) bei Destillation unter gewiihnlichem Druck auch innerhalh 
l o o  iiber, die Hauptmenge bei 317-322', also innerhalb 5O. Die 
Fraktion 300-320° (15 mm) ergab bei gewohnlichem Druck Siede 
punkte von 450-476 O, wobei aber Zersetzung eintrat. 

Die Anordnung, daB der Destillieraufsatz niit dem Kolben ver- 
schmolzen und der Verbindungsstutzen zum Kuhler erst am oberen 
Ende der Kolonne mittels Kork eingesetzt ist, hat sich besonders 
bei hochsiedenden Substanzen als niitig erwiesen, weil es nicht 
moglich war, die Verbindung am Kolbenhals mit Kork dauernd 
vakuumdicht zu machen. l)ie Temperatur im Rolben ist naturlich 
vie1 hbher als am oberen Ende der Koloune und der Kork einer 
starkeren Zerstiirung ausgesetzt. Fur  niedriger siedende Ole a u r d e  
ein Destillieraufsatz verwendet, bei dem der Vakuummantel direkt mit 
der  Fraktionierrohre verschmolzen war. Dieser wurde in der iiblichen 
Weise mit Kork in einen Kochkolben eingesetzt. Bei hoheren 
Temperaturen war es jedoch unvermeidlich, daR an der unteren Ver- 
schmelzstelle Sprunge eintraten, die, meist rnit freiem Auge kaum er- 
kenntlich, doch ermoglichten, daB Luft eindrang und das Vakuum nuf- 
gehoben wurde. 

Fig. 2. Fig. 3. 

Der als selbstandiger Teil ausgebildete nbnehmbare Vakuum- 
mantel laBt sich natiirlich fur alle Arten von Destillationsaufsatzen 
verwenden, die eine zylindrische Oberfliiche haben, wie dies bei den 
Anordnungen von H e  m p e 1 ,  H a  r t , B r a  u n ,  Y o u n g u. a. der  
Fall ist. Als besonders geeignet hat sich die Verwendung ron Korb- 
chen aus hlessingdraht erwiesen, die in allen den zahlreichen Fallen 
gebraucht werden konnen, wo es sich uni Destillationen von Sub- 
stanzen handelt, die indifferent gegen Messing sind. Die U-Rohren 
werden durch eine Verdickung so festgehalten, daB sich das obere 
Ende etwa 2 cm oder mehr uber dem Boden des Korbchens beflndet. 
Zur Verbesserung der Wirkung wird dieses mit Glasperlen oder 
Stiicken aus Glasrohr gefullt. Um das Herausnehmen zu erleichtern, 
ist ein Drahtbugel angebracht. 

Die von mir seinerzeit durchgefuhrten umfangreichen Unter- 
suchungen iiber die Wirkun sweise von Destillationsapparaten, die 
sich auf etwa 40 oder mehr s o r m e n  und Gro5en erstreckten, haben 
ergeben, da5 die Y o u n g sche Anordnung auch aus anderen Grunden 
den meisten iibrigen iiberlegen ist. Die von mir verwendete Anordnung 
vereinigt das Y o u n g sche Prinzip mit dem H e m p e 1 schen und 
hat noch den Vorteil, da5 man alle Gro13en bequem herstellen kann. 
Die Drahtkorbchen lassen sich leicht einschieben und hallen durch 
die  Elastizitiit des Gewebes so fest, daB sic an der gewunschten 
Stelle bleiben. Y o u n g benutzte Drahtnetzscheiben und bewirkte 
ein Festhalten durch Einschniirungen des Glasr hrs, wodurch aber 
eine nachtragliche Entfernung nicht rnoglich 1st .  Fur Substan- 
zen, die andere Metalle angreifen, enlpEehlt Y o u n g eingeschmolzene 
Platinnetze, die aber heutzutage wobl kaum mehr in Frage kommen. 
AuBerdem ist bei hochsiedenden Substanzen die Gefahr des Springens 
an den Einschmelzstellen sehr groB. Er einpfiehlt seine Aufsiitze 
allerdings nur fur Substanzen von verhiiltnismlfiig niedrigem Siede- 
punkt. Wie schon erwiihnt, sind fur Substanzen, die Metalle an- 
greifen, die ganz aus Glas hergestellten Einsatze B bestirnmt. 

Die auswechselbaren Aufsatze haben noch den Vorteil, daB eine 
Beachadigung eines Teiles nicht den ganzen Apparat unbrauchbar 

macht, und daB insbesondere nur die Rohren in verschiedenen Liingen 
vorratig gehalten werden brauchen, um Aufsatxe von beliebiger Hohe 
zusammenzustellen. Die einfache iiul3ere Form kommt auch dann 
sehr zu statten, wenn man aus irgendwelchen Griinden von der Ver- 
wendung der inimerhin kostspieligen Vakuummantel absehen will. 
Nicht in allen Fallen ist ja notig, den hochsten Grad der Fraktio- 
nierung zu erreichen, oft geniigt eine Isolation durch eine ruhende 
Luftschicht, die man durch Oberschieben eiiies Kuhlermantels und 
AbschluB mit Kork oder Gummi erhalt. So konnten mit einem 1,80 m 
hohen Aufsatz bei Verwendung eines solchen Mantels durch einmalige 
Destillation Benzol und Toluol nahezu vollkommen getrennt werden. 
Die Trennung war bei etwa gleicher Destillationsgeschwindigkeit eine 
wesentlich bessere, als bei der Anordnung, die F r i e d r i c h s S) in 
seinen Untersuchungen uber Destillationsapparate beschrieb. Auch 
eine Luftverdunnung auf 15 mm, wie man sie durch die Wasserluft- 
pumpe bequem erreicht, gibt, wie angestellte Versuche zeigen, sehr 
gunstige Resultate. Ein Aufsatz von 50 cm Hohe leistete bei Vakuum- 
destillntionen bei niedrig siedenden Olen (bis 57 O, 15 mm) vorziigliche 
Dienste. 

Bei dieser Gelegenheit sei auch auf den von mir seinerzeit kon- 
struierten Druckregler (V in Fig. 1) hingewiesen. Er  hat sich bei den 
ausgefuhrten Destillationen sehr gut bewahrt. Wenn der Druck plotz- 
lich fallt, wird die Destillation natiirlich stark beschleunigt, so daB 
auch Substanzen mit hoherem Siedepunkt iibergehen. Eine Erhohung 
des Luftdrucks im Apparat hat lediglich eine Unterbrechung der 
Fraktionierung zur Folge. Es ist also vor alleni notig, dafiir zu 
sorgen, daB ein Fallen des Druckes unter eine bestimmte Grenze 
vermieden wird, die wohl meist .bei 15 mm liegt. Fallt der Luft- 
druck im Apparat durch Erhohung des Druckes in der Wasserleitung 
unter diesen Stand, so wirkt der Druckregler in der Weise, dal3 das 
Quecksilber in dem einen Schenkel steigt und die Absaugrohre ab- 
schlieBt. Sobald durch Eindringen der Luft durch die Kapillare oder 
die Verschlusse der Druck im Apparat wieder hoher wird als 15 mm, 
steigt das Quecksilber im Druckregler wieder zuruck' und die Luft- 
pumpe kann wieder in Tatigkeit treten. 

Die Apparate werden von der Firma J a  n k e & K u n k e 1 ,  
Fabriken chemischer Apparate, A.-G., Koln und Leipzig, hergestellt. 

[ Aus Vereinen und Versarnrnlungen. I 
Chemische Abteilung der Niederrheinischen Gesellschaft 

fur Natur- und Heilkunde zu Bonn. 
Sitzung vom 19. 11. 1923. P. P f e i f f  e r: ,,#ber den Rotholzlarb- 

stoff" (nach Versuchen gemeinsam rnit J. O b e r l i n ) .  Vgl. Ber. 67, 
208 [1924]. 

Sitzung vom 3. 12. 1923. H. K a p p e n :  ,,#her die Verfahren zur 
Veredlung des Kalkstickslofls" (mit Versuchen). 

Vortr. weist einleitend auf die Vangelhafte physikalische Be- 
schaffenheit des Kalkstickstoffs hin, die der Ausbreitung eeiner Ver- 
wendung in der Landwirtschaft sehr hinderlich im Wege steht. Zahl- 
reich sind infolgedessen die Versuche gewesen, entweder durch ent- 
staubende Zusalze oder durch vollkommene Umarbeitung den Kalk- 
;tickstoff zu veredeln. Die hauptsiichlichsten Verfahren, wie die 
Uberfuhrung in Ammoniak oder in Harnstoff, werden beschrieben 
und ihre Mange1 gekennzeichnet. Als letzte Moglichkeit der Kalk- 
stickstoff-Veredlung wird seine Umwandlung in cyanamidokohlen- 
;amen Kalk erortert. Das Haupthindernis, das der Darstellung dieses 
3toffes aus Kalkstickstoff bisher entgegenstand, namlich der Uber- 
Tang des Cyanamids in Dicyandiamid, ist durch die in Gemeinschaft 
ni t  C h r i s t o p  e i t ausgefiihrten Arbeiten des Vortr. aus dem Wege 
Teriiumt worden. Aber erst Versuche in groBerem MaBstabe konnen 
iariiber entscheiden, ob sich die Umwandlung in cyanamidkohlen- 
iauren Kalk zu einem technisch brauchbaren Veredlungsverfahren fur 
ien Kalkstickstoff ausbauen laat. 

Sitzung vom 17. 12. 1923. P. P f e i f f e r :  ,,#her das Aussalzen 
ler Aminosciuren". Vgl. H. 133, 180 [1924]. 

H. R h e i n b o 1 d t: ,,Anorganische Moleklilverbindungen, bei denen 
f ie  Bindung der angelagerten Moleklile durch einzelne, bestimmte Atomc 
Jermittelt wird'.  

Vortr. ging bei seinen Untersuchungen aus von den im Jahre 
1908 von V. A u g e r dargestellten Molekulverbindungen jodhaltiger 
itoffe mit Schwefel, z. B. Ad,, 2 4 s ;  SbJI, 24S, denen die allgemeine 
Torme1 RJn,nS, zukommt, oder R(J . .  . S,h, wenn man annimmt, da0 
lie S,-Molekiile an die e i n z e 1 n e n  Jodatome gebunden sind. Da 
iun von D e m a s s i e u x 1909 die Verbindung SnJ,, 16 S beschrieben 
nurde, so besteht anderseits die Moglichkeit, daB hier Koordinations- 
ierbindungen des Typus [J,Me,(S,),] resp. rJ,Me,(S,),] vorliegen, die 
Ien von H i 1 p e r t dargestellten Verbindungen [Br,Me,Ag,J. ent- 
,prechen. Zwischen diesen beiden Moglichkeiten muflte entschieden 
verden, da die erstgenannte Auffassung einen der selten beobachteten 
%lle darstellt, wo addierte Molekule an e i n  z e 1 n e bestimmte Atome 
les addierenden Molekiils gebunden sind. 

Die 
iufnahrne der Erstarrungsdiagramme von SnBr,, AsBr,, SbBr,, SbCl, 

Als Untersuchungsmethode diente die thermische Analpse. 

5) Z. f. ang. Ch. 32, 340 [1919]. 




