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Ultramikromethoden.  Vakuum-Dest i l lat ion.  (1. Mitteilung) 

Mit  Hi l fe  de r  n a c h s t e h e n d  b e s c h r i e b e n e n  Me t hode  las- 
sen s ich S u b s t a n z m e n g e n  in de r  G r 6 s s e n o r d n u n g  de r  
M i k r o g r a m m e  im V a k u u m  dest i l l ieren.  

Die zu des t i l l i e rende  S u b s t a n z  wi rd  in e inem le icht -  
f l i icht igen L 6 s u n g s m i t t e l  aufge l6s t  u n d  in eine Glaskapi l -  
lare  yon  e twa  1 m m  i. O i ibergef t ihr t ,  de ren  G es t a l t  u n d  
i ibrige D i m e n s i o n e n  aus  F igu r  1 e r s ich t l i ch  s ind.  Die Sub-  
s t anz l6 sung  n i m m t  m a n  fo lgende rmassen  in die Kap i l l a r e  
auf  : Das  offene E n d e  des k u r z e n  K ap i l l a r ens chenke l s  wi rd  
in die L 6 s u n g  e inge t auch t ,  so dass  e ine Flf iss igkei tss~ule  
y o n  e in igen  m m  H 6 h e  aufs te ig t .  M a n  liisst diese in  den  Be-  
re ich de r  B iegung  de r  Kap i l l a re  g le i ten  u n d  v e r b r i n g t  h ier -  
auf  die Kap i l l a r e  in e inen  V a k u u m e x s i k k a t o r ,  wo das  L6- 
s u n g s m i t t e l  bei  e inem D r u c k  yon  e t w a  160 m m  H g  z u m  
V e r d u n s t e n  g e b r a c h t  wird.  Diese O p e r a t i o n  wi rd  soof t  
wiederhol t ,  h is  die ganze  zu des t i l l i e rende  S u b s t a n z  sich 
in der  K a p i l l a r e n b i e g u n g  bef inde t .  Der  kurze  Schenke l  

der  Kapi l l a re  liisst s ich spiilen, i n d e m  m a n  in der  beschr ie -  
b e n e n  Weise re ines  L 6 s u n g s m i t t e l  a u f n i m m t  u n d  in de r  
B i e g u n g  v e r d u n s t e n  l~isst. 

Die Kap i l l a r e  wird  h i e rau f  einige m m  v o m  of fenen  E n d e  
des k u r z e n  Schenke l s  e n t f e r n t  abgeschmolzen .  Den  lan-  
gen Schenke l  v e r b i n d e t  m a n  d u t c h  e inen  Tef lon-  S c h r u m p f -  
s ch l auch  m i t  e i n e m  Glasrohr ,  dessen eines E n d e  au f  den  
D u r c h m e s s e r  de r  Kap i l l a re  ve r j i i ng t  u n d  dessen ande res  
E n d e  zu e iner  Sch laucho l ive  ausgeb i lde t  ist. Zwei kon i sche  
Pap ie rh f i l sen  werden  fiber das  zugeschmolzene  E n d e  de r  
Kap i l l a r e  geschoben  u n d  in die in F i g u r  2 e ingeze ichne ten  
Pos i t i onen  geri ickt .  Sie lassen s ich do r t  n6 t igenfa l l s  f ixie-  
ren,  i n d e m  je e in  fe iner  Holzke i l  y o n  o b e n  he r  zwischen  
Kap i l l a r e  und  Hii lse e ingef t ihr t  wird. Man  schl iess t  die 
A p p a r a t u r  an  ein V a k u u m  an,  ffillt  die Pap ie rh i i l s en  m i t  
pu lve r i s i e r t em  Trockene i s  u n d  s e n k t  die Kap i l l a r e  in  ein 
H e i z b a d  ein. 

Fig. 1. Fig. 2. 
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Das  Des t i l l a t  schIfigt sich, je n a c h  se iner  F l f i ch t igke i t  
und  de r  T e m p e r a t u r  des  Heizbades ,  zwischen  d e m  N i v e a u  
des  l e t z t e ren  u n d  de r  u n t e r e n  Kf ih lzone  nieder ,  w i i h r e n d  
in de r  o b e r e n  Ki ih lzone  S u b s t a n z e n  a u s k o n d e n s i e r e n  
(Wasser  u n d  o rgan i sches  Mater ia l ) ,  die im Laufe  de r  De- 
s t i l l a t ion  in die Kap i l l a r e  e indr ingen .  N a c h  b e e n d e t e r  
Des t i l l a t ion  en t l ee r t  m a n  die Pap ie rhf i l sen  u n d  h e b t  das  
V a k u u m  d a d u r c h  auf, dass  m a n  die Kap i l l a r e  o b e r h a l b  
edr  u n t e r e n  Ki ih lzone  en t zwe ib r i ch t .  

Des t i l l a t i onsve r suche  w u r d e n  m i t  je 10 txg Capryls i iure  
( T e m p e r a t u r  des He izbades  50 bzw. 100 °C; D r u c k  1 0 - a t o m  
Hg) u n d  Stear ins l iure  ( T e m p e r a t u r  des H e i z b a d e s  100°C; 
D r u c k  10 - a m m  Hg) du rchge f f ih r t  1. 

Summary. A m e t h o d  for t he  v a c u u m  d i s t i l l a t ion  of 
m i c r o g r a m  a m o u n t s  of s u b s t a n c e s  is descr ibed.  
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i Die Entwicklung von Ultramikromethoden geschieht im Auftrag 
yon Herrn Prof. Dr. M. VISCONTINI und wird yore Schweizerischen 
Nationalfonds zur F6rderung tier wissenschaftlichen Forschung 
finanziell untersttitzt. 
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