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Uber physikalische Methoden im chemischen Laboratorium. 11. 
Bemerkungen zur Vakuumtechnik. 

Von Dr. KURT PETERS, Berlin. 
Vorgetragen am 16. April 1928 in der Deutschen Chernischen Gesellschaft. 

(Ehgeg. 9. Md 1m.) 

Die Herstellung von Gliihlampen- und Entladungs- 
rohren, von Thermosflaschen, Gleichrichtern, Ver- 
starker- und Senderahren (fur drahtlose Telegraphie 
und Rundfunk), von Rontgenrahren usw. beruht auf 
de r  Vakuumtechnik, die ihrerseits ihre rasche Entwick- 
lung den hohen Anforderungen der Technik verdankt. 
Eine groDe Zahl bedeutender wissenschaftlicher Er- 
kenntnisse sind durch das Studium der Vorgange irn Va- 
kuum und gasverdunnten Raum gewonnen worden; es 
sei nur an die vielen schonen Arbeiten der letzten Jahre 
erinnert, die uns die Kenntnisse iiber die Feinstruktur 
der  Materie vermittelt haben. 

Uber die theoretischen Grundlagen der Vakuuni- 
technik gibt es ausgezeichnete Bucher'), in denen auch 
ausfuhrliche Anleitungen zu experimentellen Vakuuni- 
arbeiten gegeben sind. In Lehrbiichern der Physik') 
und den bekannten Handbiichern iiber chemische Ar- 
beitsmethodens) sind ebenfalls ganze Abschnitte der Va- 
kuuiiitechnik gewidinet. 

Im cheniischen Laboratorium ist im Gegensatz zum 
physikalischen die Vakuumtechnik heute noch nicht in 
dem Mafle verbreitet, wie es entsprechend den vielen 
Anwendungsmoglicbkeiten zu erwarten ware; und doch 
ist die apparative Ausfiihrung von Vakuumarbeiten eiii- 
lacher, als viele Chemiker annehmen. Als Anregung 
zur Benutzung dieser Methode wird die Beschreibung 
einer kleinen Auswahl gut bewahrter Kunstgriffe und 
neuer spezieller Anwendungen im chemischen Labora- 
toriuni vielleicht niitzlich sein. 

P u m p e n .  
Man spricht von Hochvakuum, wenn die GroDe der 

rriittleren freien Weglange der Molekue, die mit zu- 
iiehniendem Vakuum wiichst, die Dimensionen der Lei- 
tungen oder GefaDe uberschreitet, was je nach Art der 
verwendeten Gase und der GrtiDe der Apparate bei 0,Ol 
bis 0,OOOl nirn der Fall ist. Zur Erzeugung solcher 
Vakua stehen eine Heihe hochentwickelter Pumpentypeii 
zur Verfugung. Die eigentlichen Hochvakuumpumpen 
benotigen im allgerneirien ein Vorvakuum von 0,l bis 
20 11in1, wodurch sich die nachgenannten Pumpen von 
selbst als zur Gruppe der Vorvakuum- oder Hoch- 
vakuumpumpen gehorend klassifizieren. 

D i e  K o l b e n l u f t p u m p e  (von O t t o  v. G u e -  
r i c k e 1635 erfunden) ist in verschiedenen Ausfiihrungeii 
auf groDere Betriebe beschriinkt (von Denionstrations- 
modellen iiii physikalischen Unterricht abgesehen). Das 
zeritrale, sogeiiannte ,,Hausvakuum" in chemischen Labo- 
ratorien wird auch zumeist mit solchen erzeugt. Bei der 
Neueinrichtung von Laboratorien durfte der Bau von 

A. G o t z, Physik und Technik des Hochvakuums, 2. Aull., 
Vieweg & Sohn, Braunechweig 1926 (enthllt ein 6 Seiten langes 
Verzeichnis iiber Originalliteratur). S. D u s h m a n, Die Grund- 
lagen der Hochvakuumtechnik. Deutsch von Berlhold und Rei- 
mann. Verlag Springer, Berlin 1926. 

a )  Siehe z. H. G r i m s e h 1 ,  Lehrbuch der Physik. Verlag 
'I'eubner, Leipzig. 

') Handbuch der Arbeitsmethoden der Aiiorganischen 
Chemie (E. T i e d e und F. R i c h t e r ) ;  siehe besonders die 
von H e r g i u s ,  S c h l e e d e ,  S t a h l e r ,  V e r m e h r e n ,  
K r a I I t  usw. bearbeiteten Abschnitte. L a  s 8 a r - C o h n , Ar- 
beitsmethoden fur Organisch-Chemieche Laboratorien. J. I i  o u- 
b e  n ,  Die Methoden der organischen Chemie. Kurt A r n d t , 
Hnndbuch der physikalisch-chemischen Technik. 

zwei parallelen Vakuumleitungen zu empfehlen sein 
(wenn nicht die Anlage mehrerer kleiner Pumpen Hir 
einzelne Riiume vorgezogen wird). Eine wtirde Zuni 
Absaugen graflerer Gasmengen dienen; durch einen 
Dreiwegehahn an besonderen Arbeitspliitzen ktinnte 
daiin zur anderen Leitung umgeschaltet werden, die bei 
genugend sorgfiiltiger Handhabung leicht auf 1 mm 
Quecksilbersaule gehalten werden kannte. Aufkr den 
verschiedenen r o t i e r e n d e n 0 1 p u m p e n wird als 

Vorpumpe die W a s s  e r s t r a h 1 - 
p u m p e am meisten angewandt. Abb. 1 
zeigt ein neues Modell, das die Vorziige 
der besten Glaswasserstrahlpumpe') mit 
denen einer Metallpumpe verbindet8) und 
auch mit einem kleinen, sehr zuverlassi- 
gen Ruckschlagventil V angefertigt wird. 
Gegen das Versagen von Wasserstrahl- 
pumpen wegen zu geringen Wasser- 
druckes in oberen Stockwerken empfehle 
ich als letztes Mittel in gewissen Einzel- 
fallen die Anbringung der Pumpe m6g- 
lichst im Keller und das Hinauffilhren 
eines Steigrohres (z. B. aus ein paar Lan- 
gen Glasrohr mit Schlauchverbindung), 
das gleichzeitig das Rtickschlagventil 

Abb. ersetzt. 
Hochvakuunipumpen arbeiteten friiher fast aus- 

schlieDlich nach dem Verdrangungsprinzip, wobei in  
der GeiDlerpumpe zuni erstenmal Quecksilber als me- 
chanisch bewegte Masse gebraucht wurde. Zahlreiche 
Verbesserungen, von denen die S t o c k achea) sich be- 
sonders bewahrt hat, bezweckten hauptslichlich eiii 
automatisches Heben und Senken des Quecksilber- 
niveaus, das urspriinglich erhebliche Anforderungen 
an die Ausdauer des Experimentators stellte. Der Vor- 
teil dieser Art von Pumpen, das geforderte Gas unter 
Atmosphlrendruck auffangen zu konnen, ist der Orund, 
weshalb sie auch heute noch besonders fur gasanalytische 
Untersuchungen unentbehrlich sind. 

Bei den erwahnten, und auch bei der r o t  i e r e 11 - 
d e n  Q u e c k s i l b e r p u n i p e  n a c h  G a e d e  (Gas- 
uhrprinzip) ist das 
erreichbare Grenz- 
vakuuiri durch den 
Dampfdruck . der 
Pumpsubstanz be- 
dingt und betragt 
von Wasser uber 01 
zuiii Quecksilber 
abnehniend 15-10, 
1-0,Ol und etwa 
0,001 mm Queck- 
silber. G a e d e , 
der in der Pumpen- 
technik mehrfach 
hahnbrechend ge- Abb. 2. 

') Narh H a n ! !, D. R .  P.; Hersteller Han!! u. Buest, Berlin. 
6,  Nach P. S c: h 1 u ni b o h m ,  D. R.  P.; Hersteller E. Collatr 

6) S t o c k ,  Zlschr. Elektrwhem. 23, 36 [1917]; Rer. Dtsch. 
& Co., Berlin N4. 

rhem. Ges. 53, 753 [1920]. 

21' 
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wirkt hat und durch Ausnutzung der auBeren Reibung der 
Gase mit seiner M o l e k u l a r l u f t p u m p e  vor Jah- 
ren groaes Aufsehen erregte, hat durch die Erfindung 
der Q u e  c k s  i 1 b e  r - D i f f u s  i o n  s1 uf t p u m  p e ,  

fur die es kein Grenzvakuum mehr gibt, 
die eigentliche Hochvakuumtechnik be- 
grundet. Ein einfacher Versuch von 
O a e d e ' )  (Xbb.2,nach G a e d e e t w a s  
abgelndert) erkl l r t  dieses Prinzip und 
zeigt, dai3 es leicht ist, bis weit unter 
den L);impfdruck eines Puinpmittels zu 
evakuieren. Durch die Diffusionsmeni- 
bran .4 (feinkoriiiges S c h o t t sches 
Glasfilter oder Ton) diffundieren Oas- 
und Wasserniolekule. In €3 werden 
Wasserdiimpfe ausgefroren; die nach C 
diffundierende Luft kann nur Zuni ge-  
ringen l'eil wieder nach R zuriick, weil 
das nieiste durch die Wasserstrahl- 
puinpe D entfernt wird, so daD das Mo- 

Abb. :{. nometer E ini Hezipienten bald einen 
buck von nur 1 111111 anzeigt. Wegen der  

geringen Sauggeschwindigkeit hallen solche Anordnungtn 
keine praktische Bedeutung, doch ist es dannch leicht 
verstandl ich, dai3 nian 1tt i t  Quecksilberdanipfstrahl- 

und Betriebssicherheit entwickelten Pumpen unterschei- 
den sich in Dusenform und Wirkungsweise nicht we- 
sentlich von den von L a n g m u i  r nach deni Ejektor- 
und Kondensationsprinzip entwickelten Konstruktionen. 
Verschiedene vorzuglich ausgearbeitete ein- und mehr- 
stufige Quecksilberdampfstrahlpumpen*) fur Gas und 
elektrische Heizung aus Stahl, Glas, Quarz und Berg- 
kristall befinden sich auf den1 Markto). 

Abb. 9 zeigt das Schema einer niehrstufigeii Stalilpunipe 
rinch C a e d e 10). I n  Abb. 4 is1 eine Supraxglnspumpe11) dar- 
gestellt. Sie zeigt auch eine sehr brwiihrte Eiiirichtuiig, deli 
S i m o II  - S e g e b a d e - Kolbe~ i '~ ) ,  der vorher hoch evakuierl, 
(lurch Drehung ini Schliff als Vorvakuum eiiigeschaltet, deli 
t1:iueriidcii Uetrieb eiiier Vorvakuumpumpe entbehrlich madit 
und tlas erreichbare Vnkuum betleutend wrbrswr t .  

Abb. 5. 

Die Menge der geforderten ('rase kaiiir bei dieseii 
Punipen nur durch Verfolgen des 1)rucknnstiegs in 
eineni V;ikuunikolben gemessen werdenls), was in- 
sofern einen groi3en Nachteil mit sich bringt, als bei stei- 
gendein Druck im Vorvakuum die Leistung der  Pumpe 

8 )  Uei li. E b e  r t ,  Ztschr. Physik 19, 206 [1923] findet 
iiinii eine Zusaninieiistellung iiber die Leistuiig verschiedener 
Puiiipeiikoiislruktiorieii. Durch die stiindigeti Verbesserungen 

punipen, bei denen stroniender Quecksilberdanipf wie k t  t h s  hiaterial Zuni Teil iiberholt. 
eiiie ,,I)iffusionsniei~ibr~i~'' wirkt, unbegrenzt hohe 'I) Herstellerfirnieii : llaiiff K: Buest, Bcrliii. E. Leybolds 
Vnkua erzielen kann, obwohl der 1)ampfdruck des Queck- xnt'lIf., K i j h  A. Pfeiffer, Welzhr. 
silbers bei %immerteniperatur 0,0013 nini betragt. Die 
vo11 G ti ed e uiid V o 1111 e r zu hoher Leistungsfahigkeit 

-4bb. 1. 

1") E. Leybolds Nachf., Kolii. 
11) Hariff Lk Uuest, Berlin. Neuesles hlotlell. 
I ? )  F. S i m o 1 1 ,  Ann. Physik 1922, 241. 
l a )  K. P 8 t e r s, Ztschr. anorgan. allg. Chem. 131, 155 [1923]. 7 ,  \V. C; i i  e d e ,  Aiiri. Physik 46, 357 [1915]. 
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stark nachlal3t. Folgende Konstruktion, die das quan- 
titative Auffangen der Gase unter Atmosphirendruck 
gestattet, vermeidet diesen Nachteil. 

Irh habe eine Quecksilberhubpumpe A durch eine Kapil- 
larc B vor eine Damplstrahlpumpe C geschaltet, wie aus Abb. 5 
zu ersehen ist. Man erreicht dadurch im Rezipienten schnell 
hiichstes Vnkuum und mit einem kleinen Bruchteil der Queck- 
silberhube denselben Effekt wie bei alleiniger Anwendung 
einer Hg-Verdriingungspumpe. Der groDe Kolben D erlaubl 
bei dauerndem Betrieb das vorliiufige Ansaninieln gepumpter 
Gnse. Links in der Abbildung ist eine Burette E gezeichnet, 
die Gummiverbindungen vermeidet und auch eine Messung 
ltleiner gepumpter Gasmengen (0,l crm) unter verminderlem 
Druck geslattet. Die Beaegung des Quecksilbers erfolgt durcli 
eiiie Wasserstrahlpumpe, die bei den Hiihiten 1-4 angeschlossen 
ist. Der Dreiaeghahn F gestattet eine Verbindung mit dem 
hochliegenden NiveaugefaB G, wodurrh man die  gepumpten 
Gasc nuch unter Oberdrurk bringen kniin. 

E v a k u i e r e  n o h  n e P u ni p e n .  
Sehr alt ist die Methode zur Vakuumerzeugung 

.durch A b s o r p t i o n  oder A d s o r p t i o n  der im Re- 
zipienten enthaltenen Gase. Sehr hohe Vakua lassen 
sich rnit einfachen Mitteln erzielen, wenn man die Luft 

mit Kohlensaure ausspiilt, diese rnit 
Xtzkali absorbiert und die Feuchtiy- 
keit ausfriert (z. B. mit Kohlensiure- 
schnee-Xther). Die Eigenschaft der 
Alkali- und Erdalkalimetalle, be- 
sonders des Calciums14), fast alle 
Gase rnit Ausnahme der Edelgaae 
bei lioher Temperatur glatt zu absor- 
bieren, ist vielfach anwendbar. Durch 
Funken zwischen geschmolzenen 
Kaliuni-Natrium-Elektroden lassen 
sich auch Gasreste gut entfernen, 
Spuren von Sauerstoff durch Phos- 
phor usw. So gibt es eine groWe 
Zahl von Substanzen, die unter dein 
Nanien ,,Getter" in der Gluhlampen- 
industrie eine groile Rolle spielen. 
P l u c k e r  hat 1858 schon beob- 
achtet, daD unter dem EinfluD elek- 
trischer Entladungen eine Selbst- 
evakuierung stattfindet; diese Er- 
scheinung wird als ,,clean-up" be- 
zeichnet und ist in einer groDen Zahl 
von Arbeiten eingehend studiertIn). 
Eine besondere Rolle zur Erzeugung 

Abb. 6.  holier Vakua spielen Adsorptions- 
inittel. Kohlele) und heute besonders Silica-Gel und Clia- 
basit"), die mit flussiger Luft gekuhlt sind, verschlucken 
energisch alle Gase, mit Ausnahme von Wasserstoff, 
Helium und Neon. Bei weiterer Erniedrigung der 
Temperatur mit flussigem Wasserstoff werden auch 
die letztgenannten Gase stark adsorbiert. Bei der 
Ver nendung von gekuhlter Kohle ist besondere Vorsicht 
geboten, weil bei Adsorption sauerstoffhaltiger Sub- 
stanzen ebenso wie bei Verwendung sauerstoffreicher 
flussiger Luft die Explosionsgefahr groil ist. Gefaile mit 
gekiihlten Adsorptionsmitteln konnen in vielen Fallen 
als Vorvnkuum fur Hg-Dampfstrahlpumpen sehr gute 
Dienste leisten. Auch die Eigenschaft von erhitztem 

14)  S o d d y , Proceed. Roy. Soc., London (A) 78, 429 [lSCn]. 
Siehe auDer D u s h m a n  u. G oe tz ,  loc. cit., auch 

E. P i e t s c h , Ergebnisse der exakten Naturwissenschaften. 
\', 213 [lm]. 

1s) D e w  a r ,  Compt. rend. Acad. Sciences 139, 261 119041. 
17) R. S e e l i g e r  u. K. L a p k n m p ,  Physikal. Ztschr. &, 

563 [19?11. 

. -. - 

Palladium, nur fiir Wasserstoff durchliissig zu sein, kanii 
unter Unistanden zum Evakuieren benutzt werden'n). 

D r u c  k m e s s u n g .  
Die bekannten geschlossenen Quecksilbermano- 

meter geben nur exakte Druckangaben, wenn das Queck- 
silber im Rohr gut ausgekocht war. Da die Lebens- 
dauer dieser teuren Mano- 
meter wegen der Ver- 
schniutzung des Quecksilbers 
eine sehr beschrankte ist, 
empfehle ich folgende, selir 
billige Selbstanfertigung: 
Man biegt ein Glasrohr A 
(Abb.6), das bei I3 mit der 
Apparatur und bei C mit 
dem Manometerfuller D ver- 
blasen wird; wahrend B und 
E an der Hochvakuumpumpe 
sind, laDt man durch F lang- 
Sam Quecksilber bis zur er- 
Porderlichen Hbhe eintropfeii 
und schmilzt darauf bei 
G zii. 

Zur Messung niedriger 
Drucke ist das M a c L e o d - 
Manometer sehr verbreitetj 
bei dem ein bekanntes 
groDeres Volumen durcli 
Quecksilber auf ein selir klei- 
nes Volumen koniprimiert 
wird, woraus sich nach dein 
B o y l e  - M a r i o t t s c h e n  
Gesetz der zu niessende Par- 
tialdruck des Gases ini Rezi- 
pienten ergibt. Nach An- 
gaben von B o 1 d i n g h 19) ist eine praktische Konstruk- 
tion rnit automatisclier Nullpunkteinstellung ausgefuhrt 
(Abb. 7, Meilbereich 20 bis 0,Ol nini). 

Die hohen Anforderungen, die bei der Hbhrenfabri- 
kation und bei Spezialuntersuchungen an die Vakuum- 
messung gestellt werden, haben zur Durchbildung einer 
Reihe von Manometern gefuhrt, die auf der Dampfung 
schwingender Korper, elastischer Durchbiegun von Ca- 
pillaren und Menibranen, Gasreibung, Isnisat ion,  
Warmeleitung usw. beruhen. Ein sehr praktisches Kon- 

Abb. 7. 

horrnalvii l i l l  Nr. 1 l lel idllp 

Thmnorlcnicnl 

Abb. 8. 

vektionsmanometer, das jederzeit eine Fernablesung des 
Druckes auf einem Millivoltmeter gestattet, wird von 
W. C. H e r a e u s  auf den Markt gebracht (Abb. 8). Es 
beruht darauf, dail die Temperatur eines stromdurcb- 
flossenen Drahtes steigt, wenn der Druck in dem Gas- 
raum sinkt und damit die Warmeableitung geringer 
wird. Durch thermoelektrische Messung wird der Druck 
festgestellt. (MeDbereich 0,001-1 mm.) 

16) Uber eine Vorrichtung hierzu und die erreichte Saug- 
geschwindigkeit siehe F. P a n e t  h u. K. P e t e r s ,  Ztschr. 
physikal. Chem. 19% 

10) R o 1 d i n g h , Physica 3, 176 [1923]; Herstellerfirma 
Hanff & Buest. 
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U n d i c h t i g k e i t e n  
verursachen maiichnial Schwierigkeiten bei Vakuum- 
arbeiten. Um dauernd ein hohes Vakuum in einer 
Apparatur aufrechtzuerhalten, ist entweder eine stan- 
dige Verbindung mit der Pumpe oder mit gekiihlten Ad- 
sorptionsmitteln oder die Vermeidung von gefetteteri 
Schliffen’”) und ein lang’eres Erhitzen aller Olnsteile (uni 
adsorbierte Gasschichten zu entfernen) erforderlich. Z i i  
beachten ist dabei, daij Helium aus der Atmosphare unC 
Wasserstoff schon bei 200--300° in merklicher Menge 
durch das Glas diffundieren’l). LaDt man eine evaku- 
ierte Apparatur langere Zeit geschlossen stehen, so 
wird in den meisten Fallen ein Druckanstieg bemerk- 
bar sein, der  auf dem Dampfdruck des Fettes und einer 
langsanien Auflosung einer Gas- und Wasserhaut des 
Glases beruht und leicht eine Undichtigkeit vortauschen 
knnn. Eine von uns verweridete Methode (Abb. 9) eignel 

eich allgemein, um eine 
Apparatur A auf ihre 
Dichtigkeit zu prMena1) ; 
sie besteht darin, daD 
man niit Kohle in den 
beiden Rohren B und C 
iiacheinander bei -185O 
Fettdampfe usw. adsor- 
biert, und den dann ver- 
bleibenden Gasrest in 
eiiie 0,1 nim feine Capil- 
lareD eines M a c L e o d s 
E bringt, in der man 
spektroskopisch oder 
auch mit freiem Auge 
beini Hindurchtreten 
elektrischer Entladungen 
(niit AuDenelektroden F) 
eine Undichtigkeit sofort 
am Auftreten des charak- 
teristischen roten Neon- 
lichtes erkennen kann. 
Wie wir gefunden haben, 
laOt sich so 0,ooOOl ccm 

Abb. 9. eingedrungene Luft mit 
Sicherheit nachweisen. 

Glashahne und Schliffe (auch Normalschliffe) k6n- 
lien, wenn sie gut eingeschliffen und richtig gefettet 
sind, als absolut dicht bezeichnet werden. Nach unsereii 
Versuchen dringen pro Hahn und Stunde sicher bedeii- 
tend weniger als 10-8 ccm Luft ein. Ungefettete Hahne 
und Schliffe konnen mit Quecksilber gedichtet werden, 
doch sind sie nur dann wirklich hochvakuumdicht, wenn 
die Quecksilbersaule mindestens 6 cm betragt. Undichl 
tigkeiten sind manchmal in feinen, kaum sichtbaren 
Spriingen in der  Apparatur zu suchen, wenn nicht eiii 
Hahn undicht geworden ist. Die beste Methode, um sie 
schnell zu finden, beruht darauf, daD man eine Elektrode 
eines Funkeninduktors an der Apparatur anbringt, in 
die man einige Millimeter Gas einfuhrt, wahrend man 
rnit der anderen Elektrode die Apparatur abstreift”). 
Das gleichmadige Leuchten des Gases wird an undichten 
Stellen durch Uberspringen eines Funkens unter- 
brochen. Beim Zusammenblasen einer Apparatur ist 
es bekanntlich immer zweckmaijig, durch ein Trockeii- 
mittel - Calciumchlorid oder Phosphorpentosyd - 

y o )  Siehe S t o c k , Fettfreie Quecksilberventile rnit Glas- 
schwimmern, Tonventile u. a., Ber. Dtsch. chem. Ges. 50, 989 
[1917]; 64, 142 [1921]. 

‘I) F. P a n e t  h u. K. P e t e r s ,  Uber eine Methode zum 
Nachweis kleinster Heliummengen, Ztschr. physikal. Chem. 1928. 

2)) D u s  h m a n ,  1. c. S. 96. 

, _. _. 

oder unter Zwischenschaltung eines Gumiiiibeulelsz5) als 
Puffervolumen zu blasen, um keine schwer entfern- 
bare Feuchtigkeit in die Apparatur zu bringen. Eine 
kleine Undichtigkeit start haufig nicht, ja es ist sogar 
moglich, ein Hochvakuuni in einer Apparatur aufrecht- 
zuerhalten, wenn sie an einer Stelle gegen die Atmo- 
sphare offen sein soll. M i t  der Apparatiir Abb. 10 hahen 

Abb. 10. 

wir Versuche in dieser Hichtung unternomnien, uiii Kii: 
thodeiistrahlen uriter Vermeidung eines L e n a r d - 
fensters einen Weg ins Freie zu gestatten“). An jeder 
Kammer 1-7 war eine Pumpe. Bei dem Loch voil 
0,5 mm zur Audenluft herrschte in1 Raurn der  Gluh- 
kathode K Entladungsfreiheit. 
E i n i g  e n e u e r e s p e z i e 1 1  e A n.w e 11 d u 11 g y i  

d e r V a k u u n i  t e c h  n i k. 
I n  d e r  a n a l y t i s c h e n  C h e m i e  spielt die V:i- 

kuiiintechnik bei der Erforschung der lsotopen in der 
Kanalstrahlenanalyse (Massenspektrograph) eine all- 
gemein hekannte Rolle, und die Rontgenspektrographie 
ist heute schon ein verbreitetes Anwendungsgebiet. 

’ Die verschiedenen Verdampfungstemperaturen von 
Metallen im Vnkuum sind schon von mehreren 
AutorenZb) zu l‘rennungen und Reindarstellungen ver- 
wendet worden. In neuerer Zeit ist eine von M. P o  - 

- 

Abb. 12. Abb. 11. 
I a n y i uud St. v. B o g d a n d yle) ausgearbeitete Methode 
zur Schnellanalyse des Messings von besondereni Inter- 
esse. Die Einwage von 0,l-0,2 g wird in  der evaku- 
ierten Apparatur (Abb. 11) in das Quarzrohrchen a 

I 3 )  Siehe auch 0 6 t z ,  S. 224, nach Oldenburg. 
9 P e t  e r s u. S c h I u ni b o h m , Naturwiss. 14 [Juni 19261. 
z 5 )  Vgl. A. S t 1 h 1 e r , Handbuch der Arbeitsmethoden, 

Htl. 11, S. 32; K r a f f t , Destillieren und Sublimieren. G. W. 
A. K a  h l b a u m ,  Physikal. Ztschr. 1, 62, 67 [1899] u. 3, 3’2. 

Ztschr. Metollkunde 1927, S. 55. Der Apparal wirtl von 
W. (’. Heraeus, Hanau, hergestelll. 
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fallengelassen und ras& auf 11900 erhitzt. Zink uiid A. S t o c k so) hat fiir solche Arbeiten niit kleinen, fluch- 
Blei schlagen sich als Ringe bei c und e ab, wiihrend tigen Stoffmengen elegante Methoden und .4pparaturen 
Kupfer und Eisen zuriickbleiben. Die Analyse liefert ausgearbeitet. Fast alle ublichen Operationen der prii- 
sehr genaue Werte und kann in sechs Minuten beendet parativen Chemie sind in der  S t o c k s c h e l i  Apparatur 
sein. Es besteht wohl kein Zweifel, dafi dieses Ver- unter absolutem AusschluD von Luft und Feuchtigkeit 
fahren ausbaufahig ist und eine grode Zahl sonst schwie- ausfiihrbar, besonders wenn man gleichzeitig ein indiffe- 
riger analytischer Trennungen, und zwar nicht nur voii rentes Hilfsgas von variableni Druck bis loo0 mm Queck- 
Metallen, sondern auch von Verbindungen, bei spezieller silbersaule, z. B. reinsten Stickstoff, benutzP).  
Ausarbeitung damit leicht und schnell ausfiihrbar sein Eiir spezielles Beispiel nach einer etwas antleren Methode 
werden. Ich stand vor der Aufgabe, Palladium- 
d a Ii d ]iegen Versuchsergebnisse in dieser Richtullg Mohr Unter absolutem AusschluR von h l f t  darzuetellen. 

Abb. 15 zeigt das Reaktionsgefilil. Drei birnenformige Ge- 

Fur  die Edelgasanalyse ist die Vakuummethode un- und ein s c  h sind in der Richtung 
entbehrlich. Wir haben") Methoden durchgebildet, die der Eckell eilles Tetraeders ange-,rdne.; die ~a~~~~~ 
es gestatten, einen minimalen Heliumgehalt schwer aUf- Palladiumchlorid in A, Natriumformiat in B. und Sahsaure 
schliebbarer Mineralien und saureloslicher Substanzen in c werden zuerst luftfrei ausgekocht und dann durch Neigen 
genau zu annlysieren. Bei gleichzeitiger Radium- und dee Apparates und Drehung urn D ale Achse uacheinander zur 
'lhoriumbestimlnung ist damit die Altersbestimniung be- Ibaktioii gebracht. Palladium wurde zuerst nlkalisch mit 
liebiger Mineralien und Meteoriten mbglich, und nicht 
iiiehr wie bisher auf stark radioaktive beschrankt. Auch 
zur Analyse von Erdgasen auf Helium hat sich dieselbe 
Appnrntur gut bewahrt. Einzelheiten sind in der  zitier- 
ten Arbeit zu finden. Zur Einfuhrung von Gaseii in 
eine Vnkuuniapparatur bedient man sich sogenannter 
Vakuunioffner. Die in Abb. 12 gezeichnete Form, bei 
der  eiri Hergkristallbolzen mit Eisenkern A, durch eineii 
Magiieten €3 gehoben, die  eingeschmolzene Kappe C 
beim Fallen zerschlagt, ist schon von anderen Autoren 
(loc. cit.) verwendet worden und hat uns besonders zuni 
Nachweis der  Heliumnachbildung aus radioaktiven LO- 
sungen, die zu diesem Zweck liinaere Zeit in Kolben 1) 

C h d a  41. J. 19081 -- - __ . . .- . - __ .- - 

Nach einer privaten Mitteilung von Dr. V. B 0 g- sei hier beschrieben. 

vor' (Trennung Cer-Eisen-Magnesium a') fafie ABC zur Aufnahme der mr Reaktion bestimmten LGsungen 
sches Glasfilterrohr 

eingeschmolzen wurden, gute Dienste geleistet. Edel- 
Rase werden i r i  GefiiDen mit Ventilen A, wie Abb. 13 

darstell t, eingesch lossen 
aufbewahrt. In der Zeicli- 
nung ist eine elegante 
Art dargestellt, das Ven- 
ti1 zu offnen. Die.Spitze 
B wird mit einer Draht- 
schlinge abgerissen, wo- 
bei das Vorratsgefal3 
gleichzeitig ein Mano- 
meter C ohne grodeii 
schadlichen Raum D er- 
haltla). In Abb. 14 ist ein 
Va k uumoffner gezeichne t, 
niit dem dickwandige Ca- 
pillaren von 3 mm lichter 
Weite und 3 mm Wand- 
starke (fur Druckreak- 
tionen bis 30 Atmosphii- 
ren) sicher zu offnen 
sindzs). Die vorgeritzte 
Capillare wird durch 
einen elektrischen Heiz- 
draht im Vakuum ab- 
gesprengt. 

1 1 1  d e r  p r a p a r a t i -  
v e i l  C h e m i e  ist das 

I)estillieren, Sublimieren, Eindanipfen und Trocknen im 
Vakuuni allgeniein ublich. Eine verfeinerte Vakuum- 
lechnik hat zur Darstellung zahlreicher neuer gasf8r- 
rniger Verbindungen gefiihrt, unter denen die Gruppe 
der fluchtigen Hydride besonders erwiihnt sei. 

Abb. 13. 

?') P a n e  t h uiid Y e t e r s ,  la:. cit. 
2n) Nach einer privaten Mitteilung von I h .  Yt. v. B o g -  

'0) P. S c h 1 u ni b o h m , Diss. Berlin 1926. 
d a ii d y (unverhffentlicht). 

Natriuniforniint gefallt, daiiii mit Salzsiiure angesiiuert und 
(lurch Umdreheii des ganzen Apparates durch D in einen eva- 
kuierten Kolben E filtriert (wobei ABC mit reinstem Wasser- 
stoff gefffllt waren) und quantitativ ausgewaschen. Durch Ab- 
scbmelzen bei F und G war das Praparat zur weileren Ver- 
wendung bereit. 

Abb. 15 Abb. 16 

Die praparative Aufgabe der Heiiiiguiig voii Quecksilber 
ist heute (lurch automatisch wirkende Vakuumdestillier- 
apparate sehr vereinfacht ; ein praktisches Modell nach 
R e g e n  e r mit selbsttlltiger Heixunterbrechung zeigt Abb. 1632). 
Hantlelt es sich urn Reaktionen zwisrheii festen Substaiizen 

.. - 

30) A. S t o c k ,  Zusanimenfassend, loc. cit. 
31) L. W o 1 f u. K. R i s  t a u ,  Ztschr. anorg. allg. Chem. 

3 9  Hersteller H n n f f 8: B u e s t , Berlin N 4. 
149, 403 [1925]. 
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und Gasen, so ist es haufig erwunscht, eine stiindige Erneueruiig 
der Pulveroberfliiche zu erreichen, was mit einem Drehofen 
mit Kugelschliffen, die absolut vakuumdicht sind (Abb. 17), gut 
zu niachen istJJ). Die Temperatur der Heizentwicklung wird 
durch einen Luftniantel B iibertragen, die Latstelle eines 
Thermoelenienles c' kann durrh das Rohrchen 1) in die Mitte 
des Reitktionsraumes gebracht werden. Vorgange in1 elek- 
trischen Lichtbogen zwischen verschiedenen Elektrodenniiite- 
rialien kann man studieren, wenn man eine Quorzapporatur 
benutzt, bei der die Elektrodenbewegung in1 Hochvakuum durch 
eine aul Quecksilber schwininiende Metallelektrode erzielt 
wird34). 

Von iieiieren p r l p a r a t i v e n  Arbei te i i  s e i  h i e r  
noch d i e  Darstel lung sogeiialinter m o l e k u l a r e r  Ge- 
menge erwiihntS5). Auf e i n e  iiii Hochvakuum Init 
8OOO Touren  pro Minute  ro t ie rende ,  von iiineii iiiit 
f lussiger  Luft g e k u h l t e  Metnlltronimel w e r d e n  a11  zwei 

gegeni iber l iegei iden Stelleii I n i t  Hilfe hocherhi tz ter  e lek-  
t r i scher  Ofeii verschiedene  Subs tanzen  auf d i e  g e k u h l t e  
Zyl inder f l lche  suhl int ier t .  I n  'LO Minuten konnten so 
160 OOO Schicl i tenpaare roil Naphthal in  und verschie-  
denei i  Metallen, wie Natriuni, Quecksilber, Cadmiuiii, 
Zink,  lllei, Wisniut, M;ignesiuni und Si lber ,  erzeugt wer- 
d e n .  Die e r h a l t e n e  Substanz enthiel t ,  w i e  aus den Hont- 
gendiagrniiinieii hervorging,  f re ie  Metal la tome i n  das 
N:iphthalin e ingebet te t .  Durcli diese Versuche  ist er- 
wiesen, daD die Vakuuniesperitiientiertechnik heute 
schon er lnubt ,  mit  hocherhi tz ten Ufen und schnel l  rotie- 
reliden, t iefgeki ihl ten ('regetistiinden in absolut  dicliteii 
Vakuuninppnraturei i  zu a rbe i ten .  

111 d e r P h o t o c Ii e m  i e s ind  i n  iieuester Zei t  
d u r c h  e in ige  a p p a r a t i v e  Kunstgr i f fe  iieue Esper imei i -  
tiermogliclikeiten geschaf fe iP) .  

111 Abb. 18 ist A eiri Kiihlriitg, tler es ermoglicht, selbst 
weite (iegerislaiitle aus beliebigem Rlaterinl niit Fl;uischeii 

Abb. 18. 

33) tienieiiisani niit P. S c 11 I u ni b o h n i  zur Ihrstellung 

34) P. S c h 1 u m b o h m , loc. ( i t .  
35) St. v. B o g d a n d y ,  J. B o e h m  u. hl. P o l a n y i ,  

Ztschr. Physik 40, 211-213 [19"]; Nnturwiss. 14, 1205 [19%]. 
3 9  Herrn Dr. v. B o g  d a n  d y und Herrn Prof. P o  1 a n y i 

m&hte ich an dieser Stelle besonders ftlr das liebenswiirdige 
Entgegenkoniinen dailken, das mir die Beschreibung einiger 
bisher z. T. unveroffentlichter Apparate und Methoden nus 
ihrem Laborntorium ermiiglicht. 

von Nickelcarbony1 konstruiert. 

hochvakuumdicht mit Picein aueinander zu kitten, ohne daU 
durch hohe Temperaturen in  unmittelbarer Nlihe die Dichtung 
gefiihrdet a i rd .  Das ~rgkristalldoppelfenster 1% wird durch 
eiiien heiUen Luttstrom G auf 500 Grad erhitzt, wodurch eiii 
Beschlagen niit Metalldampf vermiedeit, unti eiu bequemeh 
Photographiei en voii Chenioluniiiiesceiizen ini erhitzten I{eak- 
tionsraum C ermoglicht wird, und womit den Autoreii die Auf- 
lindurig eiiier Anzahl iieuer ('he- 
nioluniiiiescenzen gelang. l i t  C 
werdeii Metalldiiiiipfe erzeugt. 
und durch die Diise 1) werdeii 
(iase \vie ('hlor usw. eingefuhrt. 
E ist ein kleiiier Kiug BUS Quarz, 
der zur Unterteiluug von Heiz- 
wicldungen roii B o g d a i i  d y 
sehr einpfohleri wird. 

Zuni Eiiiliilireii voii selir 
srhwcr fliichtigen Metalldlmp- 
feii verwentlen tiieselbeii Au-  
toren im K. W. - Iiistitut fur 
physikalische Chemie die 
Apparatur Abb. 19, in der A 
das Heaktionsrohr, H den Kiili l-  
ring, C einen Quarzeinsatz init 
deni gekiihlten Kittflnnscli 1) 
darstellt. Das Metal1 E (z. B. 
Silber) wird durch Uber- 
srhieben des Platinofens F, 
iler einen wassergekuhllen 
Ih idgr i f l  G hat, als Dampf bei H iri den Heaktionsrauni 
gebrai-ht. Drei fettfreie Horhvakuuniventile sind in deli 
Abbiltluiigen 20, 21 und 22 gezeigt. Das erste tlient Zuni 
Eiiifiilireii heiller Danipfe (z. B. Sublimat) in eiri Reaktioris- 
rohr. 111 A \vird die Substaiiz mit tleni C)lbad I< crhitzt, deI 
Schlifl ( '  kann durcli die 
Schraube I) geoffnet wer- 
deii, wobei der zgliri- 
drische Kiirper E eiiieri 
AbschluW gegeii den 
I<auni F bewirkt, wo ein 
ituseiehbarer hlelallbiilg 
(W),  auf deii Kiililriiig H 
iiufgekitlet, den vakuuni- 
tlichteii AbschluD bildet. 
Die Diiiiipfe gelangen 
durch das iiiit Heizdraht 
uniwickelte Hohr J durrh 
die Einschnielzung K in 
das ReaklionsgefiiO. Die 
Wirkung des Venlils in 
Abb. 21 mit Quecksilber- 
dichtung ist aus der Zeich- 
nung o h i e  weiteres zu 
ersehen. Die Autoreii ver- 
rvenden es zur Eiiifuhrung 
von Joddaiitpf. Abb. 52 
stellt eiri Druck- und Vit- 
kuumveiitil BUS Nirkel fiir 
('hlor und andere reak- 
t ioiisfahige Gase dar38). 
Durch eine Quecksilber- 
dichtung bei A, wo gleirli- 
zeitig eine Wasserstrahl- 
pumpe wirkt, a i r d  vollige 
Dichtigkeit garantiert. Das 
Ventil ist heizbar. Der 
hoch rakuunidichte Ab- 
sehluB der verschraubten 
Teile geschielit durch kleine Hohkinge aus Kupferblech niit 
Asbesteinlage, aie sie bei Automobilmotoren Veraendung 
finden. Eine Beobachtung der Vorgilnge ini Reaktionsraum ist 

37) Solche befinden sich in Gasbadeofen, z. B. der Berliner 
stadtischen Gaswerke, zur autoiiiatischen Regulierung der 
Gaszufuhr. 

5e) Xhnliche Vonrirhtungen sind aucli yon anderen Autoren. 
lor. cit.. beschrieben. 

Abb. 1'3. 

Abb. 20. 
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bei allen bisher beschriebenen Apparnten niit Heizung dadureh 
ermoglicht, daB der uiii die Glasteile geaickelte Heizdrsht nur 
durrh schniale Asbest- oder Waserglassheifen fixiert ist. 

D i e  E r r e i c h u n g  
s e h r  t i e f e r  T e n i -  
p e r a t u r e II , die heute 
auch fur den Cheniiker VOII 
zunehniender Bedeutung sind, 

~ ist auch zuin Teil ein Er- 
gebnis der Vakuumtechnik. 
Durch Verdanipfenlassen flus- 
siger Gase bei sehr nie- 
drigen Drucken ist die Ver- 
flussigung noch tiefer sie- 
dender Gase moglich. Eine 
besonders einfache Vorrich- 
tungaR), niit der man i m  
chemischen Laboratoriuni 
leicht 'l'emperaturen his 
-225O durch Verdampfen 
flussiger Luft bei vermin- 
derteni Druck erreichen kann, 
ist in Abb. gezeichnet. 
A ist eine gewohnliche 
Thermosflasche, B ein zwei- 
teiliger, ilus Blech ge- 
preDter Metallkorper, der 

oei C niit Isolierband dicht uniwickelt wird, und 
bei D einen Saugstutzen fur die Wasserstrahl- 
punipe hat. Dns Ausfriergefaa E wird durch 
den Stopfen F niit einem Stuck Fahrradschlaurh 
G in der gezeichneten Weise dicht eingefugt. 

Sogar die Verflussigung des Heliums mit einfachen 
Laboratoriumsmitteln durch kriiftiges Abpunipen von 
Helium, dus bei der Temperatur des flussigen Wasser- 

Abb. 21. 

Abb. 22. 

stoffs an Kohle adsorbiert war, unter Ausnutzung der 
Adsorptionswiirnie, ist kurzlich F. S i i n  o n ge- 
Iungen'O). 

I n  d e r  o r g a n i s c h e n  C h e m i e  liegt die Be- 
deutung der Vakuumtechnik vor allem in der M6glich- 
keit, sehr hochsiedende Substanzen unzersetzt bei nie- 
drigen Temperaturen zu destillieren, und in der Prtifung 
von Substanzen auf Reinheit und Einheitlichkeit (die 
ebenso wie bei anorganischen fltichtigen Verbindungen) 

39) Nach einer Privatmitteilung von Dr. v. B o g d a n d y  

' 0 )  F. S i m o n ,  Physikal. Ztschr. 27, 790 [1926]; Ztschr. 
(unveraffentlicht). 

ges. Kllleind. 3-1, 1 [1927]. 

durch exakte Dampfdruckmessung in einer Hoch- 
vakuumapparatur sehr schnell und sicher vorgenommen 
werden kann. Die eingangs zitierten Handbiicher ent- 
halten genaue Beschreibungen der Vakuummethoden 
im organischen Laboratorium, die aber allem Anschein 
nach in geringem MaDe Verwendung finden. V o l -  
m e r hat vor Jahren in einem Vortrag auf neue Arbeits- 
methoden fur Organiker hingewiesen und auch eine be- 
queme Molekulargewichtsbestimmung nach der B u II - 
s e n  s c h e 11 Ausstrbmungsmethode beschrieben"). Ich 
mochte hier einige Satze wiederholen : ,,Tatsachlich sind 
die in der Literatur als Destillationen beini Vakuum des 
Kathodeiilichts bezeichneten Arbeiten stets bei Dampf- 
drucken uber 0,l nini ausgefuhrt worden. Die dabei an- 
gegebenen sogenannten Siedetemperaturen sind keine 
definierten Stoffkonstanten. Es ware wunschenswert, 
weiin sie durch wirkliche Dampfdruckangaben der Sub- 
stanzen ersetzt wurden, die fur systematische Betrach- 
tungen zweifellos geeigneter waren." Als praktische 
Hegel gibt V o 1 m e r an, dai3 sich bei einer Teniperatur 
des Bades, die gleich oder einige Grade hoher ist als die 
Temperatur, bei der der Dampfdruck der zu destillie- 
renden Substanz 0,l iiim wird, eine Destillation niit 
brauchbarer Geschwindigkeit ausfiihren laat. 

Die fur Dichtebestirnmungen in de; anorganischen 
Cheniie haufig benutzte Schwebewage'a) ist sicher in 
vielen Fallen zu Molekulargewichts- 
bestiriiniungen orgnnischer Substan- 
zeu geeignet und diirfte besonders 
da zu enipfehlen sein, wo es sich 
uiii geringe Substanzmengen handelt. 
Die ganze Vorrichtung kann dabei 
i n  eiiiem Therinostateii unterge- 
Imcht sein, dessen Temperatur 
eineni geniigenden Dnnipfdruck der 
Substaiiz entspriclit. 

Von besondereiii Interesse sind 
fur  den Organiker jene Evakuierungs- 
methoden, die ohne Anwendung 
eiuer Pumpe Hochvakuumarbeiteii 
gestatteii (weil die Saugleistung der 
Quecksilberpunipen durch organische 
DInipfe beeintrachtigt wird), also 
die \'erwendung leicht adsorbierbarer 
Gase wie Kohlendioxyd (oder Wasser- 
dampf) zur Verdrangung der Luft und 
Absorption oder Ausfrieren durch Abb. 23. 
chemische Mittel und die Adsorption 
an Kohle, Silicagel bei tiefen Temperaturen. Ein Vor- 
evakuieren mit einer Wasserstrahlpumpe ist auch in 
diesen Fallen immer zweckniafii@s). - Flussige Luft ist 
heute schon ziemlich leicht zuganglich, doch besteht lei- 
der in inanchen Laboratorien, wo sie in kaum geringerer 
Menge gebraucht wird als destilliertes Wasser, noch ini- 
iner keine Luftverfliissigungsanlage. 

In physikalisch-chemischen Laboratorien ist die An- 
wendung der Vakuumtechnik, wie bekannt, nicht we- 
niger verbreitet als bei den Physikern, wovon die zahl- 
reichen, besonders reaktionskinetischen Arbeiten der 
letzten Jahre Zeugnis ablegen. Auf diese An- 
wendungen sol1 hier jedoch nicht eingegangen 
werden. [A. 79.1 
. 

V o 1 m e  r , Ztschr. angew. Chem. 34, 149 [1921]. 
'¶) A s t o n ,  Proceed. Roy. Soc., London, Serie A, 89, 440 

[1911]. S t o c k  u. R i t t e r ,  Ber. Dtsch. chem. Ges. 57, 
567 [ l a ] ;  Ztechr. physikal. Chem. 119, 349 (192431. 

4s) Siehe auch L. A n s c h U t z ,  Ber. Dtsch. chem. Ges. 59. 
1791 [1926]. 




