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Die teuere Gelatine anstatt des billigen Leims zum Leimen zu
nehmen, wire nur Verschwendung, jedoch bei dem geringen Bedarf
im Haushalt und fiir gelegentliche Fille spielt die Preisfrage keine
Rolle, und fiir bessere Zwecke hat man bisher auch schon Gelatine
(sogenannten Gelatineleim) verwendet, besonders bei hellen Materia-
lien, wenn es galt, die Leimstellen mdglichst wenig sichtbar werden
zu lassen.

Auf dem Gebjet ,Leim und Gelatine“ harrt noch vieles der
Forschung und Aufklirung. So ist, um nur ein Beispiel heraus-
zugreifen, das Molekulargewicht des Glutins noch nicht einwandfrei
festgestellt, denn die von verschiedenen Seiten dafiir angegebenen
Zahlen weichen noch erheblich voneinander ab. Fast durchweg wird
das Siurebindungsvermogen fiir diesen Zweck herangezogen. Paal
kommt zu der Zahl 878—960, nach Berras nehmen 838 g Gelatine
1 Mol HCIl auf. Guttenberg mafi diese Eigenschaft mittels der
Phloroglucin-Vanillinreaktion und gelangte zu dem Verhiltnis 788
—1 Mol HC], Procter hat den Wert 839 erhalten. Ich habe mich
mit dem gleichen Gegenstand befafit und beste Gelatine unter Ver-
wendung eines hochempfindlichen Congopapiers als Indicator mit
Salzsdure und Schwefelsdure titriert und bin bei verschiedenen Proben
iibereinstimmend zu den Zahlen 968 bzw. 961 gekommen, wis sich
mit dem Maximalwert Paals ziemlich gut deckt. Will man zu ganz
genauen Zahlen gelangen, so mufl man von moglichst reinem Glutin
ausgehen. Absolut reines Glutin herzustellen, diirfte wohl noch
nicht gelungen sein, da die letzten Reste von Salzen, Elektrolyten,
hartnéckig festgehalten werden; solche lassen sich aber durch eine
Aschenbestimmung bei der Berechnung leicht eliminieren.

Zur Reinigung geniigt, wenn man hochklassige Gelatine ver-
wendet, die 1) einen Erstarrungspunkt von etwa 30° hat, das mehr-
fache Auslaugen mit reinem Wasser von etwa 10° den man zur
Verhiitung von Zersetzungen stets etwas Chloroform zusetzt. Die
Verunreinigungen gehen dabei bis auf geringe Reste in die Wasch-
wisser {iber, und wenn dann die so vorbehandelte Gelatine vor-
sichtig in {iblicher Weise moglichst rasch und bei ziemlich niedriger
Temperatur wieder getrocknet wird, so gelangt man zu einem ein-
wandfreien Material. Daf} fiir die analytischen Arbeiten die Feuchtig-
keit der lufttrocknen Gelatine, die durchschnittlich 10—12 %, bei
feuchter Witterung noch mehr, betréagt, beriicksichtigt werden mu8,
sei nur nebenbei bemerkt.

Nimmt man eine etwas geringere Qualitdt Gelatine, so mufl man,
um die organischen Verunreinigungen zu entfernen, noch die Fillung
mit Alkohol einschalten. Dabei ist wichtig, dal dies nicht nach dem
Auslaugen der Elektrolyte geschieht, denn bei Abwesenheit dieser
bleibt die Féllung aus. Bei einem ohne Beriicksichtigung dieser Tat-
sache vorgenommenen grofieren Versuch war es mir trotz Zugabe
groler Mengen Alkohol nicht méglich, die Fallung herbeizufithren;
bei Tannin verhélt es sich ja ebenso.

Die anderen vorgeschlagenen Reinigungsmethoden scheinen mir
wenig geeignet, auch zu umstindlich und teilweise nicht ganz ein-
wandfrei zu sein, denn bei einigen ist die Behandlung des Materials

eine geradezu gewaltsame, die eine Gelatine eben nicht vertrigt.
[A. 43]

Neue Apparate.

Apparat zur fraktionierten Destillation im Vakuum.
Von Dr.-Ing. Dr. rer. pol. K. Wilrth, Schlebusch.

Aus dem Umstand, dafl Jantzen1) in seinem Vortrag iiber
methodische Ausgestaltung der fraktionierten Destillation die An-
wendung eines Destillieraufsatzes mit Vakuummantel als Neuerung
empfiehlt, ersehe ich, dafl die von mir im Jahre 1903 gemachte Ar-
beit 2) iiber Fraktionieraufsétze und meine darin angegebenen Appa-
rate nicht allgemein bekanntgeworden sind. Ich habe. damals
mehrere Formen hergestellt, da die fiir niedere Temperaturen ge-
eigneten Vorrichtungen bei hheren Temperaturen aus verschiedenen
Griinden nicht brauchbar sind und bei Anwendung von vermindertem
Druck andere Anforderungen gestellt werden, als bei gewdhnlichem
Luftdruck.

Die fiir hochsiedende Substanzen (bis 3409, 15 mm) ausprobierte
Ausfithrung, die inzwischen noch verbessert wurde, indem die friither
verwendeten Metalleinsitze ganz ausgeschaltet sind, zeigt die Fig. 1.

Am Hals des Kolbens A ist eine R6hre D angeschmolzen, die
als Fraktionieraufsatz ausgebildet ist. Der Kolbenhals selbst dient
rum Einsetzen der Kapillare mit Thermometer nach Anschiitz.

1) Bei 10 % Losung.

1) Z. f. ang. Ch. 36, 592 [1023].

2) K. Wiirth, Untersuchung eines Olgasteers, Disgert. 1803;
G. Schultz u. K. Wiirth, Journal flir Gasbeleuchtung 1905, 125 ff.
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In der Réhre D befinden sich die Einsiitze B, die den Zweck haben,
die Beriihrung der aufsteigenden Démpfe mit dem riickflieBenden
Kondensat moglichst innig zu gestalten. Sie sind herausnehmbar,
ihre Form ist aus den Figg. 1 und 2 ersichtlich. Der Raum
zwischen der durch ein Sieb oder eine Spirale gebildeten Oberfliche
und dem oberen Ende des U-Réhrchiens wird nach dem Einsetzen
in den Aufsatz D mit Glasperlen oder Stiicken aus Glasrohr gefiillt.
Um das Springen der aus Glas hergestellten Einsiitze bei plétzlichem
Erhitzen auf sehr hohe Temperatur, wie sie die Destillation sehr
hochsiedender Substanzen mit sich bringt, giinzlich auszuschliefen,
konnen dafiir solche aus Quarzglas benutzt werden. Fiir chemisch
indifferente Substanzen konnen Einsiitze aus Metall angewendet wer-
den, die den Vorzug der villigen Unzerbrechlichkeit haben. Die
Rohre D wird gegen Abkithlung durch einen Mantel H geschiitz,
der nach Art der Weinholdschen Gefile vdllig evakuiert und
innen verspiegelt ist. Er hat eine Schutzhiille aus Filz oder der-
gleichen. Damit der Mantel gleichmiBig aufsitzt, hat die Réhre D
eine wulstartige Erweiterung C. Zwischen H und C befindet sich
auflerdem eine Scheibe aus Asbest, die einerseits das Springen des
evakuierten Mantels bei plétzlichem Erhitzen verhindert, anderseits
auch eine Luftzirkulation im Zwischenraum zwischen der Roéhre D
und dem Mantel H, der kaminartig wirken wiirde, ausschliefit. Zu
demselben Zweck wird auch am oberen Ende zwischen D und H

Fig. 1.

Asbestwolle eingedriickt. Das Erhitzen des Kolbens erfolgt bei hohen
Temperaturen am zweckmifigsten mittels eines Bab oschen Siede-
blechs, das zum Schutze gegen Wirmeverlust mit einem abnehm-
baren Deckel versehen ist. AuBerdem hat es sich vielfach als nétig
erwiesen, den Kolbenhals und den unteren Teil des Rohres D durch
Umwicklung mit Asbest gegen Abkiithlung zu schiitzen. Die Be-
festigung des Stutzens G im Rohr D mittels eines Schliffes hat sich
nicht bewiihrt. Bei hohen Temperaturen ist ein Springen unver-
meidlich. Dagegen zeigte sich, dafl Korke bester Qualitiit mit weiter
Bohrung, bei denen also die Menge Korksubstanz sehr klein ist, eine
vorziigliche Dichtung ergeben. Selbst wenn der Kork vollstindig
verkohlt ist, schlieft er immer noch vakuumdicht ab. Die geringen
Mengen von Produkten trockener Destillation aus dem Kork konnen
bei groBeren Substanzmengen unbedenklich vernachlissigt werden.
Als Vorlage eignen sich fiir Fliissigkeiten die bekannten Apparate
von Anschiitz, Meyer, Bredt u. a.

Bei der Destillation von Substanzen, aus denen feste EBestand-
teile herausfraktioniert werden, hat es sich als stérend erwiesen,
dafl diese in den Rohren erstarrten und dort, wo sie durch Stopsel
gingen, ein Schmelzen nicht mehr moglich war. Deshalb hat sich
die in der Fig. 3 gezeigte Vorlage als zweckmiBig erwiesen.
Man arbeitet mit derselben in der Weise, da man durch Abkiihlung
des Teiles M und schwaches Erwiarmen der iibrigen Teile der Vor-
lage dafiir sorgt, dal die erste Fraktion erst in M fest wird.
Sobald man eine Trennung der Fraktionen herbeifithren will, kiihlt
man N und besonders die Verbinduugsstelle zwischen N und M ab.
Hierdurch sammelt sich die zweite Fraktion in N. Will man wieder
wechseln, so wiederholt sich das Abkiihlen bei O und der Verbin-
dungsstelle zwischen N und O. Die Verbindungsréhren P sind nétig,
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damit bei Autheben des Vakuums und Entleeren der Vorlage kein
Zuriickdriicken der Substanz von O in N und M stattfindet.

Der Apparat kann in verschiedenen Gréfien ausgefiithrt werden,
insbesondere kann die Destillierkolonne den Bediirfnissen ent-
sprechend lédnger oder kiirzer gemacht werden. Zur Destillation von
‘Steinkohlenteerdlen mit einem Siedepunkt von 200—350° bei 15 mm
hat sich ein Apparat von 50 g Kolbeninhalt und einer Destillier-
kolonne von etwa 35 cm Hohe vorziiglich bewiihrt.

Bei Fraktionierung eines schweren Teerdles, das bei gewdhn-
lichem Luftdruck zwischen 300 und 420° iiberging, wurden mit dem
beschriebenen Apparat schon bei der ersten Destillation Destillate
von grofler Reinheit erreicht. So ging die Fraktion 180—190°
(15 mm) bei Destillation unter gewohnlichem Druck auch innerhalb
10° iiber, die Hauptmenge bei 317—322° also innerhalb 5° Die
Fraktion 300—320° (15 mm) ergab bei gewdhnlichem Druck Siede-
punkte von 450—476°, wobei aber Zersetzung eintrat.

Die Anordnung, dafi der Destillieraufsatz mit dem Kolben ver-
schmolzen und der Verbindungsstutzen zum Kiihler erst am oberen
Ende der Kolonne mittels Kork eingesetzt ist, hat sich besonders
bei hochsiedenden Substanzen als nitig erwiesen, weil es nicht
moglich war, die Verbindung am Kolbenhals mit Kork dauernd
vakuumdicht zu machen. Die Temperatur im Kolben ist natiirlich
viel héher als am oberen Ende der Koloune und der Kork einer
starkeren Zerstorung ausgesetzt. Fiir niedriger siedende Ole wurde
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 héoheren
Temperaturen war es jedoch unvermeidlich, dafl an der unteren Ver-
schmelzstelle Spriinge eintraten, die, meist mit freiem Auge kaum er-
kenntlich, doch erméglichten, dafl Luft eindrang und das Vakuum auf-
gehoben wurde.

Fig. 2.

Fig. 3.

Der als selbstindiger Teil ausgebildete abnehmbare Vakuum-
mantel 1a8t sich npatiirlich fiir alle Arten von Destillationsaufsitzen
verwenden, die eine zylindrische Oberfliche haben, wie dies bei den
Anordnungen von Hempel, Hart, Braun, Young u. a. der
Fall ist. Als besonders geeignet hat sich die Verwendung von K&rb-
chen aus Messingdraht erwiesen, die in allen den zahlreichen Fillen
gebraucht werden koénnen, wo es sich um Destillationen von Sub-
stanzen handelt, die indifferent gegen Messing sind. Die U-Réhren
werden durch eine Verdickung so festgchalten, da8 sich das obere
Ende etwa 2 cm oder mehr iiber dem Boden des Kdrbchens befindet.
Zur Verbesscrung der Wirkung wird dieses mit Glasperlen oder
Stiicken aus Glasrohr gefiillt. Um das Herausnehmen zu erleichtern,
ist ein Drahtbiigel angebracht.

Die von mir seinerzeit durchgefiihrten umfangreichen Unter-
suchungen iiber die Wirkungsweise von Destillationsapparaten, die
sich auf etwa 40 oder mehr Formen und Gréfien erstreckten, haben
ergeben, dafl die Y oun g sche Anordnung auch aus anderen Griinden
den meisten iibrigen iiberlegen ist. Die von mir verwendete Anordnung
vereinigt das Youngsche Prinzip mit dem Hempelschen und
hat noch den Vorteil, dal man alle GréBien bequem herstellen kann.
Die Drahtkdrbchen lassen sich leicht einschieben und halten durch
die Elastizitdt des Gewebes so fest, daB sic an der gewiinschten
Stelle bleiben. Young benutzte Drahtnetzscheiben und bewirkte
ein Festhalten durch Einschniirungen des Glasrghrs, wodurch aber
eine nachtrigliche Entfernung nicht méglich fist. Fiir Substan-
zen, die andere Metalle angreifen, empfiehlt Y o un g eingeschmolzene
Platinnetze, die aber heutzutage wobl kaum melr in Frage kommen.
Auglerdem ist bei hochsiedenden Substanzen die Gefahr des Springens
an den Einschmelzstellen sehr gro. Er empfiehlt seine Aufsitze
allerdings nur fiir Substanzen von verhiltnismifig niedrigem Siede-
punki. Wie schon erwahnt, sind fiir Substanzen, die Metalle an-
greifen, die ganz aus Glas hergestellten Einsiitze B bestimmt.

Die auswechselbaren Aufsitze haben noch den Vorteil, da8 eine
Beschiddigung eines Teiles nicht den ganzen Apparat unbrauchbar
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macht, und da8 insbesondere nur die Rohren in verschiedenen Liin_gen
vorritig gehalten werden brauchen, um Aufsitze von beliebiger Hohe
zusammenzustellen. Die einfache #uflere Form kommt auch dann
sehr zu statten, wenn man aus irgendwelchen Griinden von der Ver-
wendung der immerhin kostspieligen Vakuummintel absehen will.
Nicht in allen Fillen ist ja nétig, den héchsten Grad der Fraktio-
nierung zu erreichen, oft geniigt eine Isolation durch eine ruhende
Luftschicht, die man durch Uberschieben eines Kiihlermantels und
Abschlu8 mit Kork oder Gummi erhilt. 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 Friedr.ichss) in
seinen Untersuchungen iiber Destillationsapparate beschrieb. Auch
eine Luftverdiinnung auf 15 mm, wie man sie durch die Wasserlult-
pumpe bequem erreicht, gibt, wie angestellte Versuche zeigen, sehr
giinstige Resultate. Ein Aufsatz von 50 cm Héhe leistete bei Vakuum-
destillationen bei niedrig siedenden Olen (bis 57 °, 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
ausgefiihrten Destillationen sehr gut bewihrt. Wenn der Druck plétz-
lich fallt, wird die Destillation natiirlich stark beschleunigt, so daf
auch Substanzen mit hoherem Siedepunkt {ibergehen. Eine Erhéhung
des Luftdrucks im Apparat hat lediglich eine Unterbrechung der
Fraktionierung zur Folge. Es ist also vor allem nétig, dafiir zu
sorgen, daf8 ein Fallen des Druckes unter eine bestimmte Grenze
vermieden wird, die wohl meist bei 15 mm liegt. Fillt der Luft-
druck im Apparat durch Erhshung des Druckes in der Wasserleitung
unter diesen Stand, so wirkt der Druckregler in der Weise, dafl das
Quecksilber in dem einen Schenkel steigt und die Absaugréhre ab-
schliefit. Sobald durch Eindringen der Luft durch die Kapillare oder
die Verschliisse der Druck im Apparat wieder hoher wird als 15 mm,
steigt das Quecksilber im Druckregler wieder zuriick und die Luft-
pumpe kann wieder in Tétigkeit treten.

Die Apparate werden von der Firma Janke & Kunkel,
Fabriken chemischer Apparate, A.-G., K6ln und Leipzig, hergestellt.
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Chemische Abteilung der Niederrheinischen Gesellschaft
fir Natur- und Heilkunde zu Bonn.

Sitzung vom 19. 11. 1923. P. Pfeiffer: ,Uber den Rotholzfarb-
stoff“ (nach Versuchen gemeinsam mit J. Oberlin). Vgl Ber. b7,
208 [1924].

Sitzung vom 3. 12. 1923. H. Kappen: ,Uber die Verfahren zur
Veredlung des Kalkstickstoffs* (mit Versuchen).

Vortr. weist einleitend auf die mangelhafte physikalische Be-
schaffenheit des Kalkstickstoffs hin, die der Ausbreitung seiner Ver-
wendung in der Landwirtschaft sehr hinderlich im Wege steht. Zahl-
reich sind infolgedessen die Versuche gewesen, entweder durch ent-
staubende Zusitze oder durch vollkommene Umarbeitung den Kalk-
stickstoff zu veredeln. Die hauptséchlichsten Verfahren, wie die
Uberfithrung in Ammoniak oder in Harnstoff, werden beschrieben
und ihre Miéngel gekennzeichnet. Als letzte Moglichkeit der Kalk-
stickstoff-Veredlung wird seine Umwandlung in cyanamidokohlen-
sauren Kalk erortert. Das Haupthindernis, das der Darstellung dieses
Stoffes aus Kalkstickstoff bisher entgegenstand, nimlich der Uber-
gang des Cyanamids in Dicyandiamid, ist durch die in Gemeinschaft
mit Christopeit ausgefiihrten Arbeiten des Vortr. aus dem Wege
gerdumt worden. Aber erst Versuche in gréierem Mafistabe kénnen
dariiber entscheiden, ob sich die Umwandlung in cyanamidkohlen-
sauren Kalk zu einem technisch brauchbaren Veredlungsverfahren fiir
den Kalkstickstoff ausbauen lidft.

Sitzung vom 17. 12. 1923. P. Pfeiffer: ,Uber das Aussalzen
der Aminosduren. Vgl. H. 133, 180 [1924].

H.Rheinboldt: ,Anorganische Molekiilverbindungen, bel denen
die Bindung der angelagerten Molekiile durch einzelne, bestimmte Atome
vermittelt wird",

Vortr. ging bei seinen Untersuchungen aus von den im Jahre
1808 von V. Auger dargestellten Molekiilverbindungen jodhaltiger
Stoffe mit Schwefel, z. B. AsJy, 24 S; SbJ,, 24 S, denen die allgemeine
Formel RJn,nS, zukommt, oder R(J...Sgn, wenn man annimmt, daf
die Sg-Molekiile an die einzelnen Jodatome gebunden sind. Da
nun von Demassieux 1909 die Verbindung SnJ,, 16 S beschrieben
wurde, so besteht anderseits die Moglichkeit, daBl hier Koordinations-
verbindungen des Typus [J;Meq(Sg)s] resp. [J,Meq(Ss).] vorliegen, die
den von Hilpert dargestellten Verbindungen [BrsMesAg,] ent-
sprechen. Zwischen diesen beiden Moglichkeiten mufite entschieden
werden, da die erstgenannte Auffassung einen der selten beobachteten
Fille darstellt, wo addierte Molekiile an einzeln e bestimmte Atome
des addierenden Molekiils gebunden sind.

Als Untersuchungsmethode diente die thermische Analyse. Die
Aufnahme der Erstarrungsdiagramme von SnBr,, AsBr,, SbBrs, SbCl,

3) Z. {. ang. Ch. 32, 340 [1919).





