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Vorwort. 

Fiir die Abfassung der vorliegenden Arbeit und die Auswahl 
des Stoffes waren folgende Gesichtspunkte maBgebend: 

1. Es gelangen nur gut bewahrte Arbeitsmethoden und 
Apparate der praparativen organischen Chemie zur Darstellung, 
die vielseitig erprobt sind und dem heutigen Stand entsprechen. 
Auf die Darlegung der historischen Entwicklung von· Arbeits­
methoden und Apparaten wird daher vollig verzichtet. 

2. Der behandelte Stoff geht iiber den Rahmen einer ersten 
Einfiihrung (wie sie in praktikumartigen Lehrbiichern geboten 
wird 1) wesentlich hinaus; das Biichlein solI daher auch dem 
weiter Fortgeschrittenen dienlich sem. 

3. Wahrend in den groBen Handbiichern der organisch­
chemischen Arbeitsmethoden 2 eine fiir den Anfanger verwirrende 
Fiille von Tmtsachen geboten wird und der junge Chemiker noch 
nicht iiber die ausreichende Erfahrung und Kritik verfiigt, die 
fUr einen bestimmten Zweck in Betracht kommenden Methoden 
und Apparate auszuwahlen, ist die vorliegende Darstellung so 
gehalten, daB die jeweils zweckdienlichen Methoden und Appara­
turen ersichtlich werden. 

4. Falls bei bestimmten Geratschaften eine groBere Anzahl 
von Konstruktionen vorliegt, wird in erster Linie auf die zweck­
miiBigste Form hingewiesen. In diesem Zusammenhang wurden 
stets die selbst gemachten Erfahrungen verwertet; es wird daher 
auch eine Anzahl von eigenen Konstruktionen sowie Verbesse­
rungen von Apparaten behandelt. 

5. Besonderer Wert ist auch auf die Darstellung der pra­
parativen Halbmikro- und Mikromethoden gelegt, da diesel ben 

1 Vgl. GATTERMANN-WIELA~D: Die Praxis des organischen 
Chemikers, Berlin und Leipzig : Walter de Gruyter & Co. 

2 HOUBEN-WEYL: Die Methoden der organischen Chemie, 1. Bd., 
Leipzig: Thieme 1925. - H. MEYER: Analyse und Konstitutions­
ermittlung organischer Substanzen, Berlin: Julius Springer 1922 (in 
der letzten Neuauflage £1931] sind jene Abschnitte, welche die Labo­
ratoriumstechnik und allgemeine organisch-chemische Operationen 
betreffen, zum iiberwiegenden Teil fortgelassenl. - LASSAR-COHN: 
Arbeitsmethoden fiir organisch-chemische Laboratorien, 1. Ed., 
Leipzig: Voss 1923; in vielem veraltet. 
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Hand in Hand mit den betreffenden analytischen Methoden in 
jiingster Zeit von groBter Bedeutung fUr die Entwicklung der 
organisch-chemischen Forschung geworden sind. AuBerdem 
haben dieselben auch noch keine eingehendere Behandlung yom 
Gesichtspunkt der Laboratoriumstechnik aus erfahren und finden 
sich vielfach nur im Rahmen von anderen Arbeiten vor (und 
sind daher haufig nur schwer auffindbar). 

6. Bei der Besprechung der verschiedenen Operationen ist 
iiberall auf eine Reihe von Beispielen aus der Originalliteratur 
hingewiesen, aus denen man sich iiber die Anwendung gewisser 
Apparaturen und Durchfiihrung verschiedener Methoden und 
Operationen in schwierigeren oder besonderen Fallen orientieren 
kann. 

Die vorliegende Schrift verfolgt folgende Zwecke: 

1. Sie ist als Einfiihrung gedacht und daher insbesondere 
fUr den Praktikanten im organisch-chemischen Laboratorium 
bestimmt. Sie solI in geschlossener Form einen Uberblick iiber die 
zur Verfiigung stehenden praparativen Arbeitsmethoden der 
organischen Chemie bieten, und zwar yom Gesichtspunkt der 
Laboratoriumstechnik aus; sie solI also den Chemiepraktikanten 
mit den wichtigsten Geratschaften, Apparaturen und sonstigen 
Hilfsmitteln und deren Handhabung vertraut machen. 

2. Dem jungen Chemiker soIl zum BewuBtsein gebracht 
werden, daB fUr ihn das Erlernen der organisch-chemischen 
Experimentierkunst und die Beherrschung der mannigfaltigen 
diesbeziiglichen Arbeitsmethoden von entscheidender Bedeutung 
ist und daB er daher moglichst bald die Scheu vor komplizierteren 
Apparaten oder scheinbar schwierigeren Operationen zu iiber­
winden hat (z. B. eine Vakuumdestillation soIl fUr den organischen 
Chemiker moglichst friihzeitig eine selbstverstandliche und ein­
fache Operation werden). Die im folgenden gegebenen Anleitungen 
sollen daher auch in diesem Sinne von Nutzen sein. 

3. Das vorliegende Biichlein soIl einen Ubergang yom reinen 
Praktikumbetrieb zum wissenschaftlichen Arbeiten vermitteln 
helfen und sodann auch bei diesem dienlich sein. 

4. Dasselbe soU auch den Laboratoriumsassistenten entlasten 
heIfen, indem die Anleitungen so gehalten sind, daB ein orga­
nischer Chemiker, der die grundlegenden Methoden bereits be­
herrscht, sich leicht allein weiter zurecht finden wird. 

5. Das Biichlein verfolgt ferner den Zweck, das Verstandnis 
fUr chemische Apparaturen anzuregen und zu fordern, um so den 
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Chemiker in Stand zu setzen, eine Apparatur fiir einen bestimmten 
Zweck selbstandig sinngemaB zu konstruieren oder zu verbessern. 

6. Die vorliegende Arbeit soIl daher nicht gewissermaBen eine 
Erweiterung der "allgemeinen Arbeitsregeln" des GATTERMANN­
WIELAND oder ein Auszug aus dem HOUBEN-WEYL sein, sondern 
sie soIl gemaB dem Gesagten etwas prinzipiell Neues vorstellen. 

In einem einleitenden Kapitel werden vor allem Bedeutung 
und Ziel des organisch-chemischen Arbeitens erlautert, um so 
den Anfanger gleich von vornherein mit dem Sinn und Zweck 
seiner Arbeit vertraut zu machen. Ferner wird der Anfanger 
weder aus den groBen Handbiichern der chemischen Arbeits­
methoden, noch aus den Originalarbeiten die wesentlichen Grund­
und Leitgedanken fUr die DurchfUhrung einer wissenschaftlichen 
organisch-chemischen Untersuchung herausfinden, und daher soIl 
ihm hier auch in dieser Hinsicht eine Vorstellung vermitteIt und 
ein Leitfaden geboten werden. Jene Gedanken, die fUr den­
jenigen, der sich bereits eine zeitlang mit wissenschaftlichen 
organisch-chemischen Arbeiten beschaftigt hat, als selbstver­
standlich erscheinen, sollen hier dem Anfanger in Kiirze ausein­
andergesetzt und dargeboten werden. 

1m ersten Hauptteil werden die wichtigsten organisch-chemischen 
Operationen im allgemeinen behandeIt, indem das Prinzipielle iiber 
ihre Bedeutung und Art der Durchfiihrung dargelegt wird. Es 
werden hier die verschiedenen Erhitzungs- und Kiihlungsmethoden 
und die dabei erforderlichen Apparaturen und Geratschaften be­
sprochen. Sodann wird hier die allgemeine Vakuumtechnik be­
handelt und in diesem Rahmen insbesondere auch auf die Aus­
gestaltung zweckmaBiger Vakuum- und Hochvakuumanlagen ein­
gegangen. Anhangsweise wird die allgemeine Technik beim Arbeiten 
mit Gasen geschildert. 

Der zweite Hauptteil enthalt die Methoden zur DurchfUhrung 
organisch-chemischer Reaktionen, wobei das Augenmerk (sinn­
gemaB dem Zweck und Inhalt des Biichleins entsprechend) nur 
auf die dabei einzuhaltende Technik und die erforderlichen 
Apparaturen gerichtet wird. Zur Besprechung gelangt dabei die 
Durchfiihrung von Reaktionen in homogenen sowie inhomogenen 
Systemen (unter Schiitteln und Riihren), ferner bei erhohtem 
Druck sowie mit gasformigen Stoffen. 

1m dritten Hauptteil gelangen die Methoden und Operationen 
zur Isolierung und Reinigung organischer Substanzen zur Dar­
stellung, also die DestiIlation und Sublimation unter Atmo-
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spharendruck sowie im Vakuum, unter Berucksichtigung der 
wichtigsten Spezialmethoden, die Extraktion von festen Korpern 
und von Flussigkeiten, ferner die Methoden zur Reinigung orga­
nischer Substanzen durch Krystallisation und schlie13lich die 
Reinigung und Trennung organischer Korper durch Adsorption, 
eine Methode, die erst in jungster Zeit richtig gewiirdigt worden 
ist und der in Zukunft noch eine groBe Bedeutung zukommen 
diirfte. Uberall werden dabei einerseits die entsprechenden 
Apparaturen geschildert und andererseits wird eine kurze Anleitung 
zu deren Benutzung gegeben, sowie Methoden und MaBnahmen 
angefUhrt, die auch in schwierigeren Fallen zum Ziele fuhren 
konnen. 

Anhangsweise wird sodann noch auf verschiedene chemische 
Gerate und Hilfsmittel im allgemeinen eingegangen, so auf die 
Behandlung von Kork und Kautschuk, auf die Herstellung ver­
schiedener Kitte und Dichtungsmittel usw. In einem zweiten 
Anhang wird auf die Handhabung atzender, giftiger, explosibler 
und leicht brennbarer Stoffe hingewiesen. In einem dri tten An­
hang werden allgemeine Laboratoriumseinrichtungen und -Anord­
nungen beschrieben, die fUr die Organisation des Laboratoriums­
betriebes von Wichtigkeit erscheinen. Schlie13lich werden noch 
in einem vierten Anhang einige Leitlinien fUr die Protokoll­
fiihrung und Veroffentlichung wissenschaftlicher Arbeiten ent­
wickelt. Ich folgte dabei gern einer Anregung des Verlages, da 
insbesondere heute das Bestreben, eine moglichste Verbilligung 
der chemischen (und auch sonstigen naturwissenschaftlichen) Zeit­
schriften zu erzielen eine unbedingte Forderung verdient und 
damit eine bestimmte, prazise Art der Abfassung wissenschaft­
licher Arbeiten notwendig erscheinen laBt. Dies gilt vor allem fur 
den Anfanger, an den sich das vorliegende Buchlein in erster 
Linie wendet. 

Herrn Professor Dr. W. GRASSMANN danke ich insbesondere 
fur die Anregung zur Mitberucksichtigung der Adsorptions­
methode zur Enzymreinigung. - Den Herren Dr. K. IRRGANG, 
Dr. H. SCHMID und Dr. E. WOLDAN danke ich fUr ihre eifrige 
Mitwirkung bei der Konstruktion sowie Verbesserung ver­
schiedener in der vorliegenden Arbeit beschriebenen Apparate. 

Prag, im Juni 1934. 

K. BERNHAUER. 
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Einleitung. 
Charakteristik der organisch-chemischen Reaktionen 

und Operationen. 
Die Arbeit im organisch-chemischen Laboratorium bzw. die 

dabei einzuhaltende prinzielle Methodik ist durch eine Dreiteilung 
charakterisiert, namlich: 1. Die Durchfiihrung einer Reaktion 
zwecks Darstellung einer organischen Substanz aus einem be­
stimmten Ausgangsmaterial. 2. Die Isolierung und Reinigung des 
Reaktionsproduktes. 3. Die Charakterisierung und Identifizierung 
des Reaktionsproduktes. - Bei der Arbeit mit Naturprodukten 
fallt Punkt 1 fort. 

A. Die organisch-chemischen Reaktionen (Bedeutung 
und Ziel derselben). 

Ziele der organisch-chemischen Reaktionen: Synthese be­
stimmter Verbindungen oder Konstitutionsermittlung organischer 
Substanzen dm;,ch Abbau; ferner: Charakterisierung organischer 
Verbindungen durch Derivate, eingehenderes Studium gewisser 
Reaktionen (zur Aufklarung des Chemismus derselben oder zwecks 
Ausarbeitung bestimmter Darstellungsverfahren, insbesondere von 
technischer Bedeutung) usw. 

1. Prinzipien der organischen Synthese. 

a) Die Kondensation als synthetisches Hauptprinzip. 
Bedeutung: Darstellung von Verbindungen mit neuen C-Bin­

dungen; daher Gewinnung neuer Stammk6rper. In den meisten 
Fallen Anwendung von Kondensationsmitteln erforderlich. Einige 
prinzipiell wichtige Kondensationsvorgange sind in Tabelle 1 
wiedergege ben. 

b) Die Darstellung von Derivaten. 
Je nach der Art der Ausgangsk6rper handelt es sich um sehr 

verschiedene Methoden und Vorgange. Prinzipiell k6nnen zwei 
Gruppen von Derivaten unterschieden werden, namlich Sub­
stitutionsderivate und funktionelle Derivate. 1m 
ersten Fall: Ersatz eines Atoms oder einer Atomgruppe durch 
andere, im zweiten Fall: Reaktionen bestimmter funktioneller 
Atomgruppen mit anderen organischen Verbindungen. Die funk-

Bernhauer, Einfiihrung. 1 
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Leitlinien der Konstitutionsermittlung organischer Substanzen. 5 

tioneHen Derivate dienen vielfach zur Identifizierung organischer 
Substanzen, indem so auf praparativem Wege der Beweis fUr das 
Vorhandensein bestimmter Atomgruppen erbracht wird. In Tab. 2 
und 3 einige Beispiele. 

2. Leitlinien der Konstitutionsermittlung organischer Substanzenl. 
Es handelt sich hier vor aHem urn Abbaureaktionen, wobei 

komplizierter zusammengesetzte Substanzen nach Moglichkeit in 
einfachere iibergefiihrt werden, und zwar so, daB aus der Art und 
Konstitution der Abbauprodukte auf die Konstitution und Zu­
sammensetzung des Ausgangskorpers geschlossen werden kann. 
Reaktionen sekundarer Natur sind moglichst zu vermeiden. 

Uber die Art der betreffenden Substanz gibt zunachst die 
Elementaranalyse und weiterhin der Nachweis und die Bestimmung 
der gegebenenfalls vorhandenen Atomgruppen (z. B. Hydroxyl-, 
Aldehyd-, Keto-, Carboxyl-Gruppen, Doppelbindungen usw.) 
sowie die DarsteHung der entsprechenden funktionellen Derivate 
Auskunft. Bei Anwendung agressiver Abbaumethoden sind emp­
findliche Atomgruppen zu schiitzen oder durch bestandigere 
Gruppen zu ersetzen. So wird man z. B. Verbindungen mit Hydr­
oxylgruppen zunachst verathern (insbesondere methylieren) und 
dann erst z. B. einer Oxydation unterwerfen. 

N eben der Konstitutionsermittlung auf analytischem Wege 
(Abbau usw.) ist die auf synthetischem Wege von groBter Be­
deutung; dieselbe verlauft je nach dem EinzelfaH sehr verschieden. 

a) Allgemeine Methoden. 
Es gelingt vor aHem durch Oxydation und Reduktion aus 

organischen Verbindungen einfacher zusammengesetzte Korper 
zu erhalten, die einen Einblick in die Konstitution der Ausgangs­
korper ermoglichen. 

Beispiele fUr den oxydativen Abbau: 
H ydroaromatische Verbindungen: Dehydrierung zu den zu­

gehorigen aromatischen Korpern. 
Aromatische Verbindungen mit Seitenketten: Aboxydieren der 

Seitenketten. Umwandlung in Carbonsauren (mittels Chromsaure, 
Kaliumpermanganat oder verdiinnter Salpetersaure). 

Aromatische Verbindungen mit Halogen oder Sulfogruppen: 
Uberfiihrung in die zugehorigen Phenole oder Ersatz von Halogen 
bzw. der Sulfogruppe durch die Cyan- oder Carboxylgruppe. 

1 V g!. vor aHem H. MEYER: Analyse und Konstitutionsermittlung 
organischer Verbindungtn, 5. Auf!., Berlin: Julius Springer 1931. -
HOUBEN-WEYL: Methoden der organischen Chemie, Leipzig: 
Thieme 1925. 



6 Charakteristik der orgarrisch-chemischen Reaktionen. 

Ungesiittigte Verbindungen: Oxydative Sprengung an der Stelle 
der Doppelbindung (insbesondere mittels KMn04 oder Ozon) 
und Identifizierung der Spaltstucke. 

Aldehyde: Oxydation zu den zugehorigen Carbonsauren (ins­
besondere mittels Silberoxyd). 

Beispiele fiir den reduktiven Abbau: 
Ungesiittigte Verbindungen (insbesondere aliphatische): Hydrie­

rung zu den zugehorigen gesattigten Stammkorpern. 
H ydroxylhaltige Verbindungen (insbesondere aromatische) : 

Ersatz der Hydroxylgruppe durch Wasserstoff, (die Hydroxyl­
gruppe wird dabei meist zunachst durch Halogen und erst dieses 
durch Wasserstoff ersetzt). 

Aromatische Sulfosiiuren: Abspaltung der Sulfogruppe und Er­
satz derselben durch Wasserstoff. 

Carbonsiiuren: Decarboxylierung, Ersatz der Carboxylgruppe 
durch Wasserstoff. 

b) Beispiele fur die Konstitutionsermittlung 
organischer Substanzen. 

Es ist zu unterscheiden, ob es sich urn die Konstitutionsermittlung 
synthetischer Substanzen oder von Naturprodukten handelt. 1m 
ersten FaIle kann man in der Regel bereits aus der Art der Synthese 
vermuten, urn was fUr eine Substanz es sich handelt, deren Kon­
stitution zu ermitteln ist und danach den weiteren Weg der Kon­
stitutionsaufklarung wahlen, wahrend im zweiten FaIle der Weg 
vielfach erst durch miihsame Vorversuche zu ermitteln und klar­
zulegen sein wird. 

a) Synthetische Snbstanzen, Beispiele: p-Toluolsulfosaure: Die 
Kalischmelze gibt p-Kresol, dieses wird nach Methylierung der Hydr­
oxylgruppe mit Kaliurnpermanganat oxydiert, wobei der Methylather 
der p-Oxybenzoesaure entsteht. Verseifung desselben und Identi­
fizierung der p-Oxybenzoesaure durch Mischungsschmelzpunkt und 
Analyse. 

Gymol: Oxydation mit Chromessigsaure gibt Methylacetophenon, 
dessen weitere Oxydation p-Toluylsaure und sodann weiter Tere­
phtalsaure. 

{J) Naturstoffe. Gitral: Ozonisierung und ZerfaIl des Ozonides 
ergibt Aceton, Lavulinaldehyd (weitere Oxydation zu Lavulinsaure) 
und Glyoxal (weitere Oxydation zu Oxalsaure): 

(CHa)2C:CH .CH2 .CH2.C (CHa):CH .CHO~ (CHahCO + 
+CHO .CH2.CH2 .CO .CH3 + CHO .CHO 

Stearinsaure: trockene Destillation des Ba-Salzes mit Ba-Acetat, 
Oxydation des betreffenden Methylketons zur nachst niedrigeren 
Saure und weiterer analoger systematischer Abbau (bis zur Caprin­
saure, deren Konstitution bekannt war): 

C17HasCOOba+ baOOC.CH3~ 
Oxydation 

C17 H3SCO. COa )0 ClsH3aCOOH usw. 



Isolierung und praparative Trennung organischer Substanzen. 7 

c} Beispiele fiir die Konstitutionsermittlung 
durch Synthese. 

Glycerin: Ersatz der Halogenatome im 1, 2, 3-Tribrompropan 
durch Hydroxyle in iiblicher Weise (FRIEDEL und SILVA): 

CH2Br. CHBr. CH2Br-~ CH20H . OHOH • CH20H 
Oitronensiiure: Synthese aus Aceton (in abgekiirzter Form wieder­

gegeben: 
CHa CH2Cl CH2CN CH2. COOH 
I I I I co ~ co -~ C(OH).CN -~ C(OH).COOH 
I I I I 

CH3 CH2Cl CH2.CN CH2.COOH 
Adrenalin: Synthese aus Brenzkatechin + Chloressigsaure+ Methyl­

amin (STOLZ): 
HO HO 

HoD + CIOC. CH2Cl~ HO Oco. CH2C1 + 

HO 

Reduktion ~ 
+NH2.CHa ~HO~)-CHOH.CH2.NH.CH3 

B. Isolierung und Reinigung organischer Substanzen. 
Verlauf organisch-chemischer Reaktionen: fast nie Bildung 

reiner einheitlicher Substanzen, sondern zumeist neben del' ge­
wiinschten Substanz etwas unverandertes Ausgangsmaterial vor­
handen, ferner Neben- odeI' Zwischenprodukte, gefarbte Bei­
mengungen, Verunreinigungen harzartiger Natur usw. Ebenso 
bei Naturprodukten. Daher eine sehr wichtige Aufgabe del' pra­
parativen Chemie, die Substanzen in einheitlicher Form zu iso­
lieren und in analysenreinen Zustand zu bringen. Man nimmt die 
Operation zumeist in zwei Etappen VOl', namlich: Isolierung des 
Rohproduktes aus einem SubstanzgeInisch und sodann Reinigung 
des Rohproduktes selbst. 

1. Isolierung und praparative Trennung organischer Substanzen. 

Es sind zwei prinzipiell verschiedene Trennungsmethoden zu 
unterscheiden, namlich auf Grund verschiedener chemischer odeI' 
physikalischer Eigenschaften. Del' erste Fall wird im allgemeinen 
zu einer rascheren und griindlicheren Trennung fiihren und prin­
zipiell stets anzuwenden sein, sobald die Gelegenheit dazu gegeben 
ist; del' zweite Fall insbesondere bei del' Trennung chemisch gleich­
artiger Substanzen (z. B. bei verschiedenen Gliedern einer homo­
logen Reihe usw.). 
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Reinigung von Rohprodukten. 9 

a) Trennung auf Grund verschiedener chemischer 
Eigenschaften. 

Prinzip: die eine Substanz wird in Form eines Salzes, Derivates, 
einer Anlagerungsverbindung in waBrige Losung (oder eine in 
organischen Losungsmitteln un16sliche Form) ubergefiihrt und 
sodann der zweite Bestandteil durch Dampfdestillation, Extraktion 
usw. entferntl. Einige prinzipiell wichtige Falle in Tabelle 4. 

b) Trennung auf Grund verschiedener physikalischer 
Eigenschaften. 

Aggregatzustand: Trennung der festen von flussigen Substanzen 
durch Absaugen, Zentrifugieren usw. 

Siedetemperatur: bei flussigen oder auch festen Su bstanzen; 
fraktionierte Destillation: Gewinnung der Einzelfraktionen durch 
getrenntes Auffangen der Destillate. 

Sublimationstemperatur: bei festen Substanzen, fraktionierte 
Sublimation, getrenntes Auffangen der einzelnen Bestandteile 
bei verschiedenen Temperaturen. 

Loslichkeit: bei festen oder flussigen Substanzen: Extraktion 
und zwar, entweder ist ein Bestandteil in einem Losungsmittel 
schwer 16slich und bleibt zuruck, oder man verteilt die Substanzen 
zwischen zwei miteinander nicht mischbaren Losungsmitteln. 
Bei festen Substanzen: fraktionierte Krystallisation, indem beide 
Bestandteile gelost werden und der schwerer losliche zuerst aus­
krystallisiert. 

Adsorbierbarkeit: zumeist bei festen (aber auch bei flussigen) 
Substanzen, fraktionierte Adsorption mit mechanischer Trennung 
der Adsorbate und Elution. Meist bei gefarbten Substanzen an­
wendbar. 

2. Reinigung von Rohprodukten. 
Sobald ein Produkt im wesentlichen ein einziges chemisches 

Individuum vorstellt, muB dasselbe in analysenreinen Zustand 
gebracht werden. Je nach der Art der Substanz wird man ver­
schiedene Methoden anzuwenden haben: 

Fliissige Substanzen: Reinigung vor allem durch Destillation; 
bei empfindlichen Substanzen im Vakuum. In manchen Fallen 
auch Adsorption anwendbar. 

Feste Substanzen: Reinigung durch Krystallisation oder Sub­
limation, in manchen Fallen auch durch Adsorption. 

1 Eine eingehende Beschreibung der M9thoden und Wege zur 
Trennung organisch-chemischEr Sub8tanzg(mische gibt STAUDINGER 
im Rahmen seiner "Anleitung zur organischen qualitativen Analyse", 
2. Aufl., Berlin: Julius Springer 1929. 
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12 Die Charakterisierung und Identifizierung. 

C. Die Charakterisierung und Identifizierung 
organischer Substanzen. 

Sobald eine organische Substanz in reinem Zustand vorliegt: 
Ermittlung der physikalischen Konstanten, der empirischen 
Zusammensetzung sowie der eventuellen Atomgruppen. 

1. Bestimmung der pbysikaliscben Konstanten einer organiscben 
Substanz1• 

Bei krystallisierten Substanzen ist vor aHem der Schmelzpunkt 
ein Kriterium von groBter Bedeutung. Derselbe ist meist so 
charakteristisch, daB vielfach schon geringe Verunreinigungen 
eine starke Depression desselben bewirken. Aus dieser Tatsache 
erheHt auch die Bedeutung des M i8chung88chmelzpunkte8 fiir die 
Itentifizierung einer krystallisierten organischen Substanz2• 

Bei fliissigen Substanzen ist der Siedepunkt von Bedeutung, 
doch ist derselbe nicht so charakteristisch wie der Schmelzpunkt 
und manchmal hat man es auch mit konstant siedenden Gemischen 
zu tun. 

Charakterisierung optisch aktiver Substanzen durch Be­
stimmung des Drehung8vermogen8: Polari8ation8apparate. Bei 
Fliissigkeiten vielfach von Wichtigkeit: Bestimmung der Dichte 
(in Pyknometern) , sowie Ermittlung des Brechung8vermogen8 (in 
Refraktometern). Hierher gehort ferner die Interferometrie, bei der 
die refraktometrischen Messungen mit Hilfe der Interferenz des 
Lichtes ausgefiihrt werden (Fliissigkeitsinterferometer von LOEWE). 

Fiir manche Zwecke leistet auch die Colorimetrie gute Dienste. 
Es kommen dabei entweder gefarbte Substanzen in gelostem Zu­
stand zur Untersuchung oder wird die Farbung bestimmt, die bei 

1 Fast aIle hierher gehorigen Methoden werden beschrieben in 
HOUBEN-WEYL: Die Methoden der organischen Chemie, Bd. I 
(1925). Einzelne Kapitel auch in folgenden Biichern: H. MEYER: 
Analyse und Konstitutionsermittlung org. Verb., 5. Auf!., Berlin: 
Julius Springer 1931; ROST und ErsENLoHR: Refraktometrisches 
Hilfsbuch, Leipzig: Veit 1911; Verg!. ferner LOWE: Optische Messungen 
des Chemikers und Mediziners, Dresden: Steinkopf 1925; LrFscHITZ: 
Kurzer AbriLl der Spektroskopie und Colorimetrie, 2. Auf!., Leipzig: 
Barth 1927; SCHUMM: Die spektrometrische Analyse natiirlicher Farb­
stoffe, 2. Auf!., Jena: G. Fischer 1927; FORMANEK: Untersuchungund 
Nachweis organischer Farbstoffe auf spektroskopischem Wege, 2. Auf!., 
Berlin : Julius Springer 1926/27. 

2 Der Mischung~schmelzpunkt ist allerdings nicht immer ent­
scheidend; insbesondere bei nahe stehenden Substanzen ist Vor­
sicht geboten. Eine Schmelzpunktsdepression der Mischung beweist 
jedoch stets das Vorliegen verschiedener Substanzen. 
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gewissen Farbreaktionen auftritt. Lovibond-Tintometer (z. B. fiir 
Untersuchungen in der Carotinoidreihe), Stufenphotometer usw. 

Ais Wegweiser fiir die Konstitutionsermittlung organischer 
Substanzen hat auch die Ermittlung des Absorptionsspektrums 
Bedeutung erlangt. Photometer bzw. Spektralapparate, entweder 
mit direkter Beobachtung oder Einrichtung zur photographischen 
Aufnahme des Absorptionsspektrums; Einrichtungen zur Messung 
der Absorption im ultravioletten Licht (also insbesondere bei 
farblosen Substanzen) von Wichtigkeit. Aufnahme des Absorp­
tionsspektrums auch bei bestimmten Farbreaktionen von Be­
deutung. 

Weiterhin ist auch die Aufnahme der Rontgenspektren vielfach 
von Wichtigkeit geworden. 

2. Analyse organischer Substanzen1• 

Die Ermittlung der Zusammensetzung einer organischen Sub­
stanz durch Analyse wird vor aHem zwei Ziele haben, und zwar 
kann s:e einerseits als Grundlage und Vorbereitung fiir die Kon­
stitutionsermittlung einer Substanz dienen und andererseits als 
Beweis fiir die Einheitlichkeit und Reinheit einer bestimmten 
Verbindung. Je nachdem, welches Ziel man verfolgt, wird jeweils 
die Art der zu wahlenden Analyse verschieden sein. In TabeHe 5 
(S. 10/11) eine Ubersicht der wichtigsten analytischen Methoden. 

I. Die chemischen Operationen im allgemeinen. 
A. Arbeiten bei erhohter Temperatur (Erhitzungsmethoden). 

1. Erhitzen in kolbenartigen Gefiillen. 
Direktes Erhitzen der GefiWe. In der Regel mittels eines Gas­

brenners. Schutz der Flamme gegen Luftstromungen mittels eines 
Turmes von V orteil. Beniitzung von Drahtnetzen meist zu emp­
£ehlen. Verwendung von Sicherheitsbrennern oder von elektrischen 
Heizplatten beim Erhitzen leicht entziindlicher Fliissigkeiten. 

1 Vgl. vor aHem H. MEYER: Analyse und Konstitutionsermittlung 
organischer Verhindungen, 5. Aufl.,Berlin: Julius Springer1931. Ferner 
HOUBEN-WEYL: Die Methoden der organischen Chemie, I. Bd., 
Leipzig: Thieme 1925. - Die prinzipieH wichtigsten Methoden in: 
GATTERMANN-WIELAND: Die Praxis des organischen Chemikers, 
Berlin und Leipzig: Walter de Gruyter. - Mikromethoden: F. PREGL: 
Die quantitative organische Mikroanalyse, 3. Aufl., Berlin: Julius 
Springer 1930. - Halbmikromethoden: SUCHARDA und BOBRANSKI: 
Halbrnikromethoden zur automatischen Verbrennung organischer 
Substanzen, Braunschweig: Vieweg & Sohn 1929 u. a. 
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Luftbiider. Verwendung fUr die verschiedensten Temperatur. 
bereiche. Die bekannteste Form ist der BABosche T ric h t e r . 
Einstellung von konstanten Temperaturen durch gleichzeitige Ver. 
wendung von Blech· oder Asbestzylindern (Abb. 1). Diese An· 

elc 

iJjnungen 
fur LII/lzllfuhr 
000 

b 

L C-
- - - - - - - - --~ 

Abb.1. Babotrichter Abb. 2. Dberlaufvorrichtungen fur Wasserbiider: a nach 
in MetaIIzylinder. FORSTER', b nach EASTERFIELD'. 

ordnung besonders zur Destillation hoch siedender Substanzen 
im Vakuum zu empfehlen. Elektrische Heiztrichter; Erzielung der 
jeweiIs gewunschten Temperatur durch Verwendung von Kohlen· 
fadenlampen verschiedener GroBe oder von Heizkorpern mit 
Widerstandsdraht. Anwendung: insbesondere zum E:r;hitzen (Ab. 
destiIlieren usw.) von niedrig siedenden, leicht brennbaren Losungs. 
mitteln. Zur Vermeidung einer eventuellen Uberhitzung (ins­

Abb. 3. Dampfbad. 

besondere beim Abdestillieren von 
Schwefelkohlenstoff) empfiehlt sich 
die Benutzung einer Schale mit 
Wasser als Bad. 

Bader filr relativ niedrige Tem· 
peraturen: Wasserbiider; Anwendung 
zum Erhitzen "auf dem siedenden 
Wasserbade" (also im Dampf) oder 
"im Wasserbade". Uberlaufvor­
richtungen bei Verwendung ein­
facher Topfe als Wasserbader vgl. 
Abb. 2, Dampfbiider im engeren 

Sinne vgl. Abb. 3; auch hier befindet sich das zu erhitzende GefaB 
entweder im Trichter eingesenkt oder auf den Ringen desselben. 
Hinsichtlich Dampfentwicklern fur Laboratorien vgl. S. 69. 

1 FORSTER: Chern. Ztg. 14, 607 (1890); Fr. 30, 219 (1891). 
2 EASTERFIELD: Chern. News 60, 250 (1889). 
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Bader fur mittlere Temperaturen: insbesondere Olbader: Me­
tallgefaBe, die mit der betreffenden Badflussigkeit gefiillt werden, 
in die das zu erhitzende GefaB (insbesondere Kolben) eingesenkt 
wird. An Stelle der MetallgefaBe empfiehlt sich bei Benutzung 
durchsichtiger Badflussigkeiten die Verwendung von Becher­
glasern aus widerstandsfahigem Glas (Durax usw.). Als kleine 
Bader haben sich insbesondere (unten ausgeblasene) Becherglaser 
aus Jenaer Glas mit einem angeschmolzenen Glasrohr zur Be­
festigung bestens bewahrt. Anheizen der Bader in der Regel 
durch Gasbrenner; auch geeignete elektrische Heizvorrichtungen 
benutzbar. 

BadflUssigkeiten: Glycerin, bis etwa 220°, daruber meist schon 
Acroleinbildung. Schwefelsaure: Verwendung bis etwa 250 (280)0, 
dariiber beginnt dieselbe schon zu rauchen; wird in offenen Badern 
selten beniitzt, haufig dagegen in Schmelzpunktapparaten; zur Ver­
langsamung des Dunkelwerdens eignet sich der Zusatz von etwas 
Salpeter. - Paraffinol: bis etwa 250°, oberhalb raucht es bereits be­
trachtlich. Festes Paraffin vom Schmp. 30 - 60°; Verwendungsbereich 
bis gegen 300°, sodann auch schon starke Rauchentwicklung. Vakuum­
ole, bis etwa 300°, sind dunkel gefarbt und werden bei ofterem Ge­
brauch ganz schwarz und auch immer dickfliissiger. AIle Badfliissig­
keiten miissen nach langerer Beniitzungsdauer erneuert werden. 
Bader, bei denen die Erhitzung im Dampf der Badfliissigkeit erfolgt, 
dienen meist fUr spezielle Zwecke; daher jeweils am Orte der Be­
sprechung der betreffenden Apparate zu behandeln. 

Bader fUr hohe Temperaturen: auBer den Luftbadern ins­
besondere Sand- und Metallbader. Als Sandbdder benutzt man 
Metallschalen, die mit einer dunnen Sandschicht bedeckt sind, 
auf die das zu erhitzende GefaB zu stehen kommt. 

Anheizen mittels einer Gasflamme. Regulierung und Konstant­
haltung der Temperatur mit Schwierigkeiten verbunden; ahnlich bei 
Graphitbadern. Vorzuziehen sind BadfUllungen wie Eisenfeile, 
Aluminiumspane usw. 

Dagegen gestatten die eigentlichen Metallbader, bei denen 
geschmolzene Metallegierungen zur Badfullung dienen, wegen der 
guten Warmeleitung die Erzielung gleichmaBiger Temperaturen. 

Man beniitzt Eisengefa13e von geeigneter Form (meist schalen­
oder halbkugelformig). Die BadfUllung wird zunachst geschmolzen 
und der Kolben vor dem Eintauchen mittels der leuchtenden Flamme 
beru13t1. Es ist zweckma13ig, den Kolben vor dem Wiedererstarren 
des Metalles aus dem Bad herauszunehmen. Als Fiillungen fUr Metall­
bader eignet sich vor allem die niedrig schmelzende W oODsche2 

(Schmp. 71°) oder RosEsche3 Legierung (Schmp. 940). 

1 Nach dem Vorschlage von SMITH und DAVIES: Soc. 1, 416 (1880). 
2 Zusammensetzung: 4 Teile Wismuth, 2 Teile Blei, 1 Teil Cad­

mium und 1 Teil Zinno 
3 Zusammensetzung: 9 Teile Wismuth, 1 Teil Blei und 1 Teil Zinno 
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2. Erhitzen in Rohren. 

Von dieser Erhitzungsart wird einerseits bei organisch-ana­
lytischu Methoden (Elementaranalyse, N-Bestimmung nach 
DUMAS, Halogenbestimmung nach LIEBIG usw.) Gebrauch gemacht 
und andererseits insbesondere bei der Uberhitzung organischer 
Substanzen (z. B. Durchleiten durch ein gliihendes Rohr oder 
iiber Katalysatoren) oder zur Durchfiihrung spezieller Reaktionen 
(Zinkstaubdestillation usw.). Die Erhitzung erfolgt mittels einer 
Flamme oder elektrisch. 

Erhitzung mittels der Gasflamme. Beniitzung der bekannten Ver­
brennungsofen. 

Elektrische Heizung von Rahren: dieselben werden mit einer oder 
mehreren Lagen von Wicklungen aus Widerstandsdraht versehen. 
Zwecks Regulierung der Temperatur werden geeignete Widerstande 
eingeschaltet. An Stelle des Widerstandsdrahtes kann auch ein 
schmales Nickelband verwendet werden. 

B. Arbeiten bei tieferen Temperaturen (Kiihlungsmethoden). 

Anwendung tieferer Temperaturen: bei Reaktionen, die unter 
starker Warmeentwicklung verlaufen, bei der Darstellung zer­
setzlicher Substanzen, ferner wenn durch starke Kiihlung Kry­
stallisation erzielt werden solI, oder zwecks Kondensation von 
gasformigen Stoffen oder zur Sattigung von Fliissigkeiten mit 
einem Gas usw. Kiihlungsmethoden sind daher sowohl bei der 
Durchfiihrung chemischer Reaktionen, als auch bei der Reinigung 
organischer Substanzen von Wichtigkeit. 

1. Kiihlung von Fliissigkeitfln. 

Die in einem GefaB (Kolben, Becherglas, Eprouvette usw.) 
befindliche Substanz (zumeist Fliissigkeit) soIl auf eine tie£ere 
Temperatur gebracht werden. 

Durchfuhrung der Kuhlung: das die Substanz enthaltende 
GefaB wird in ein zweites GefaB, das das betre££ende Kiihlmittel 
enthalt (Schale, Top£, Becherglas usw.) eingesenkt. Bei langer 
wahrenden Operationen oftere Erneuerung des Kiihlmittels er­
forderlich. Messung tiefer Temperaturen durch Thermometer, die 
nicht mit Quecksilber (Schmp. -39,4°), sondern mit ange£iirbtem 
Pentan gefUllt und bis unterhalb -120° verwendbar sind. 

K uhlmittel: zumeist Schnee oder fein zerstoBenes Eis, das 
gegebenenfalls mit etwas Wasser durchtrankt wird. Wiinscht 
man eine Temperatur unterhalb 0°, so verwendet man Kiilte­
mi8chungen (vgl. Tab. 6). 
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Tabelle 6. 

Wasser oder 
Schnee Salz- oder Saurezusatz Temperatur 

100 Teile 
Wasser (von 

Zimmer­
temperatur) 

250 Teile Calciumchlorid, kryst. 
33 Teile Salmiak und 
33 Teile Salpeter 

100 Teile Salmiak und 
100 Teile Sal peter 

- SO 

100 33 Teile Natriumchlorid (Viehsalz) . - 20° 
Gew.-Teile 100 Teile techno Kalisalz (StaBfurter 

Schnee (od. Salz).. . .. - 30° 
fein zerklei- 100 Teile 66%ige Schwefelsaure .. -- 37° 
nertes Eis} 150 Teile Calcimnchlorid, kryst. .. - 49° 

Fur noch tiefere Temperaturen verwendet man jeste Kohlen-
8aUre (Schmp. -78,8°). Dieselbe ist in Form von Blacken im 
Handel. Braucht man nur eine kleinere Menge fester Kohlensaure, 
so wird dieselbe mittels einer £lussige Kohlensaure enthaltenden 
Flasche bereitet. 

Die Kohlensaurebombe wird zu diesem Zwecke auf ein passendes 
Gestell schrag abwarts gelegt und die Kohlensaure durch einen ein­
fachen Schlauchansatz in einen Sack aus festem Leinen usw., der 
am Ventil gut befestigt ist, einstromen gelassen, unter gleichzeitigem 
krii.ftigen Schiitteln bzw. "Melken" desselben. Durch die rasche Ver­
dunstung eines Teils der ausstromenden Kohlensaure findet so 
starke Temperaturerniedrigung statt, daB die Kohlensaure zu einem 
schneeartigen Pulver erstarrt, das aus dem Leinenbeutel bequem 
herausgeschiittelt werden kann. 

Der Kohlensaureschnee wird in ein DEW ARDsches GefaB 
gebracht, in dem die Kuhlung vorgenommen werden kann. 
Meist fiigt man noch organische Flussigkeiten hinzu und erzielt 
auf diese Weise eine verschieden groBe Temperaturerniedrigung, 
und zwar mit Aceton -86° und mit Aether -90°. Ver­
schiedene Temperaturstufen auch in der Weise erzielbar, daB 
in das in einem DEW ARDschen GefaB befindliche Lasungsmittel 
feste Kohlensaure eingeworfen wird, wodurch man die jeweils 
gewiinschte Temperatur erreichen kann. 

Zur Erzielung noch tieferer Temperaturen dient jUi88ige 
Luft. Temperatur derselben je nach ihrer Zusammensetzung 
(Stickstof£- bzw. Sauerstoffgehalt) etwa -180 bis -190°. 
Man wird beim organisch-chemischen Arbeiten jedoch relativ 
selten genatigt sein, derartig tie£e Temperaturen zu erzielen. 

Kuhlschranke; Verwendung, wenn eine Substanz langere Zeit bei 
tiefer Temperatur gehalten werden solI, also insbesondere zur Er-

Bernhauer, Einfiihrung. 2 
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zielung von Krystallisation; dieselben bieten gro13e Vorteile, da er­
fahrungsgema13 organische Substanzen vielfach erst bei wochenlangem 
Verweilen bei Temperaturen von etwa -5 bis -100 zur Krystalli­
sation gelangen (vgl. auch S. 90). 

Abkiihlung durch Verdunstung eines Losungsmittels. Entweder 
wird das in einem auBeren Gefa13 befindIiche Kiihlmittel zur 
Verdunstung gebracht und so die in einem inneren Gefa13 be­
findIiche Substanz gut abgekiihlt oder wird das Kiihlmittel 
als Losungsmittel zu der abzukiihlenden Substanz zugesetzt 
und verdunsten gelassen. Beschleunigung der Verdunstung des 
Kiihlmittels: Durchleiten eines raschen Luftstromes oder An­
wendung von Vakuum. Bei Verwendung von Ather sinkt 
die Temperatur bis gegen -20°, bei Verwendung von Methyl­
chlorid auf -53°. Der Verlust der Losungsmittel bildet 
natiirlich einen wesentlichen Nachteil dieser Methode. 

2. Kondensation gasfOrmiger Stoffe durch Kiihlung. 

Wir haben hier insbesondere zwei MogIichkeiten zu unter­
scheiden, namIich einerseits die Kondensierung eines Dampfes, 
der beim Erhitzen einer Fliissigkeit entsteht, und andererseits 
die Kondensierung von Gasen im engeren Sinne, die bei einer 
chemischen Reaktion oder Operation gebildet werden. 

a) Kondensation des Dampfes siedender 
Fl iissigkei ten. 

Diese Operation findet sowohl bei der Durchfiihrung einer 
chemischen Reaktion als auch bei der Reinigung organischer 
Substanzen Anwendung. Man beniitzt dabei vor aHem Kiihler, 
und zwar je nach dem beabsichtigten Zweck entweder Riick­
flu13kiihler, wenn der kondensierte Dampf wieder in fliissiger 
Form in das Siedegefa13 zuriickgeleitet werden solI, oder ab­
steigende Kiihler, wenn der kondensierte Dampf in einem anderen 
Gefa13 aufgefangen wird (bei der Destillation). 

RiickfluBkiihlung. Im einfachsten Fall Luftkiihlung, indem 
ein gewohnIiches Glasrohr mit dem Siedekolben dicht verbunden 
wird. Anzuwenden insbesondere bei hoher siedenden Substanzen 
(etwa iiber 120°). Bei niedriger siedenden Substanzen Wasser­
kiihlung; das Riickflu13rohr wird mit einem Glasmantel versehen 
(mit Zu- und Ablauf) und durch denselben wahrend der Operation 
Wasser hindurchgeleitet, wodurch die aufsteigenden Dampfe zur 
Kondensation gelangen. Bei besonders tief siedenden Su bstanzen, 
die unter Riickflu13kiihlung erhitzt werden sollen (z. B. Acetalde­
hyd, Sdp. 21°), geniigt die Wasserkiihlung nicht; man leitet dann 
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durch den Kiihlmantel Fliissigkeiten von tieferer Temperatur 
(Chlorcalcium.Sole usw. vgl. S. 17, Tab. 6). 

Es wurde eine groBe Anzahl von RiickfluBkiihlern kon· 
struiert, von denen insbesondere die K ugelkuhler und Schlangen. 
kuhler von Bedeutung sind. 1m ersten Faile ist die Oberflache des 
Kiihlrohres durch einige kugel. oder birnenformige Ausbuchtungen 

vergroBert (Abb.4), im zweiten FaIle wird dieses 
Ziel durch die Schlangenform des Kiihlrohres er· 
reicht. 

Schlangenkiihler vor allem fiir niedrig siedende 
Fliissigkeiten (wie Ather usw.) zu verwenden. Zweck· 
maJ3igerweise werden Zu. und Ablaufrohr der Riick· 
fluJ3kiihler etwa rechtwinklig nach unten abgebogen, urn 
das lastige Knicken der Kiihlschlauche zu verhindern 1. 

Zur Verbindung des RiickfluJ3kiihlers mit dem Siede· 
kolben dienen meist durchbohrte Kork· oder Gurnmi· 
stopsel. Gegeniiber diesen bieten natiirlich Glasschliffe 
(vor allem Normalschliffe) sehr wesentliche Vorteile. 

Unter den zahlreichen sonstigen 
Konstruktionen von RiickfluJ3kiih· 
lern sei noch auf die SOXHLETschen 
Kugelkuhler hingewiesen, die aus 
zwei oder drei konzentrisch ange· 
ordneten Kugeln bestehen und aus 
Glas oder Metall angefertigt werden. 
Auf die anderen Kiihlerformen, wie 
die ExpreJ3kiihler, Rapidkiihler, 
Schraubenkuhler usw. kann hier 
nicht eingegangen werden2• 

Zu erwahnen sind noch die Ein· 
hangekuhler, die beim Erhitzen 
kleinerer Substanzmengen (so insbe· 

Abb. 4. Riick· sondere auch beim Umkrvstallisieren Abb. 5. Einhange· 
f~:~~~11e~it von Substanzen) mit Vorteil ver. kiihler. 

wendet werden konnen. Dieselben 
werden in den Hals des Siedekolbens eingehangt (vgl. Abb. 5); im 
einfachsten Fall beniitzt man eine mit ZufluJ3rohr versehene Saug. 
eprouvette. 

Absteigende Kuhler (Destillierkuhler, LIEBIG·K uhler) verwendet 
man bei den verschiedenen Destillationsmethoden. Die Destillation 
dient vor aHem zur Reinigung organischer Substanzen, doch 

1 Verfiigt man gerade nur iiber Kiihler, deren Zu· und Ablauf 
nicht abgebogen ist, so wird uber den Schlauch, an der Stelle, an der 
er mit dem Kuhler verbunden wird, eine Spirale aus Kupferdraht 
geschoben, die den Schlauch in der gewiinschten Lage halt und ein 
Knicken desselben verhindert. Insbesondere bei Benutzung alter 
Schlauche ist dies unbedingt notwendig. 

2 Vgl. BAUER in HOUBEN·WEYL: Meth. d. org. Chern. I, S. 349ff., 
Leipzig: Thieme 1925. 

2* 
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wendet man dieselbe viel£ach auch bei der Durchfiihrung organisch­
chemischer Reaktionen an (vgl. S. 35). Man beniitzt dabeientweder 
nur Luftkiihlung, also ein einfaches Kiihlrohr, das mit dem De­
stilliergefaB verbunden wird oder Wasserkiihlung (bzw. Kiihlung 
mit Fliissigkeiten von tieferer Temperatur), wenn niedrig siedende 
Substanzen kondensiert werden sollen. Je nach dem Siedepunkt 
der betreffenden Fliissigkeit beniitzt man dabei den bekannten 
LIEBIGSchen Kiihler (vgl. in Abb. 36), der in schrager Lage be­
festigt wird (von Vorteil ist bei dessen Konstruktion ein weites 
Kiihlrohr, die abgebogene Form des Ablaufrohres fUr das Kiihl­
wasser und die abgebildete Form del' Tulpe), odeI' die bereits 
erwahnten Schlangen- bzw. Spiralenkiihler (deren oberer Teil mit 
dem Destillierkolben verbunden wird). 

Die letztgenannte Kuhlerform ist naturgemai3 wegen des ver­
langerten Kuhlweges wesentlich wirksamer als der LIEB.~G-Kiihler; 
man beniitzt sie insbesondere bei der Destillation von Ather usw. 
- Wahrend bei den RiiekfluJ3kiihlern die heii3en Dampfe sogleieh an 
die Eintrittsstelle des kalten Wassers gelangen, erfolgt bei den ab­
steigenden Kiihlern zunaehst eine V orkiihlung und erst vor dem 
Austritt der bereits im wesentliehen kondensierten bzw. abgekiihlten 
Flussigkeit findet deren Beriihrung mit dem kaltesten Teil des 
Kiihlrohres statt. 

b) Kondensation von Gasen in engerem Sinne. 

Bei manehen chemischen Reaktionen sowie auch bei gewissen 
Operationen (wie insbesondere bei der Vakuumdestillation) ent­

weichen Gase, die nur durch starke 
Kiihlung in fliissigen oder festen 
Zustand iibergefiihrt werden konnen. 
Zu diesem Zweck dienen GebBe, 
die in ein geeignetes Kiihlmittel 
(vgl. S. 17) eintauchen, und durch 
die die betreffenden Gase hindurch­
geleitet werden. (Die Gase konnen 
auch durch Absorption und Ad­
sorption gewonnen werden (vgl. 
S. 27). Die KiihlgefaBe sind ahn-

11 b lich wie Waschflaschen (Abb. 6a) 
Abb. 6. Gaskondensationsgefaae. oder wie U-Rohren (Abb. 6b) kon­

struiert. Das kondensierte Gas 
scheidet sich in fliissiger oder fester Form am GefaBboden abo 

Die Rohre miissen weit sein, da sie sonst bei Abscheidung fester 
Substanz leieht verstopft werden k6nnen. Wird das Gas nur ver­
fliissigt, so kann mit Vorteil ein Einhangekiihler (Abb. 5), der unten 
eine Glaskugel besitzt, beniitzt werden; die Fliissigkeit sammelt 
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sich dann in dem kugelformigen Teil an. In manchen Fallen wird 
man mehrere derartige GefaJ3e hintereinander schalten, oder auch je 
zwei mit Dreiweghahnen verbundene GefaJ3e nebeneinander, so daJ3 
stets ein GefaJ3 in Betrieb ist und eins entleert werden kann. Dies 
ist insbesondere bei Form a (Abb. 6) leicht zu bewerkstelligen, da 
dabei das AuJ3engefaJ3 mit einem Schliff versehen und daher leicht 
entfernbar ist; beim Arbeiten im Vakuum wird noch ein Entluftungs­
hahn angebracht (vgl. Abb. 26). 

C. Allgemeine Vakuumtechnik. 
Insbesondere bei der IsoIierung und Reinigung organischer 

Substanzen (vor allem bei der Destillation und Sublimation) 
arbeitet man sehr haufig unter vermindertem Druck; aber auch 
fur die Durchfiihrung gewisser Reaktionen (insbesondere mit 
empfindIichen, leicht zersetzIichen Substanzen) wird man sich 
des Vakuums bedienen. 

1m folgenden ist die prinzipielle Art der Vakuumerzeugung im 
Laboratorium sowie die Vakuummessung zu behandeln, und ferner 
die Ausgestaltung von Vakuumanlagen fUr die mannigfachsten 
Zwecke. Die speziellen Arbeitsmethoden, bei denen man sich des 
Vakuums bedient, werden sodann erst spater in geeignetem Zu­
sammenhang zur Besprechung gelangen. Hinsichtlich der fUr das 
Arbeiten im Vakuum geeigneten GefaJ3e sei noch vorausgeschickt, 
daJ3 diinnwandige Glasgerate wie Stehkolben, Erlenmeyerkolben, 
Proberohrchen niemals evakuiert werden durfen; dagegen sind Rund­
kolben auch von erheblicher GroJ3e sowie zylindrische Rohren auch 
fUr Hochvakuum geeignet. Falls die Rohren relativ eng sind, konnen 
sie auch ziemlich diinnwandig sein. 

1. Art der Evakuierung. 

Zur Erzeugung des Vakuums stehen zwei prinzipiell ver· 
schiedene Methoden zur Verfiigung, indem die Evakuierung ent­
weder mitte1s besonderer Vakuumpumpen erfolgt, oder in der 
Weise, daB ein die Vakuumapparatur ausfullendes Gas durch 
Erzeugung tiefer Temperatur oder durch Adsorption entfernt und 
so der Druck vermindert wird. 

a) Vakuumpumpen. 

Man beniitzt verschiedene Pumpen, je nachdem bis zu we1chem 
Vakuum man ge1angen win. Zur Erzeugung eines re1ativ schwachen 
Unterdrucks bedient man sich der Wasserstrah1pumpen, wahrend 
man zur Erzeugung des Hochvakuums 01- oder Quecksilber­
pumpen verwendet. 

Wasserstrah1pumpen. In jedem Laboratorium, in dem die 
Wasserleitung einen geniigend starken Druck (2-3 Atmospharen) 
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besitzt, zur Vakuumerzeugung in Verwendung. Unter den zahl­
reichen Modifikationen ist vor aHem die VOLMERpumpe zu emp­
fehlen (Abb. 7), da diese bei richtiger Konstruktion einerseits 

Abb. 7. Wasser­
strahlpumpe nach 

VOLMER. 

besonders wirksam und andererseits am leich­
testen zu reinigen istl. 

Mittels der Wasserstrahlpumpe erzielt man ein 
Vakuum von etwa 10-14 mm Quecksilber, ent­
sprechend der Wasserdampftension je nach der 
Temperatur des Wassers. 

Der Anschlul3 der Wasserstrahlpumpen an den 
Holliinderverschlul3 der Wasserhiihne geschieht mit­
tels eines Stuckchens Druckschlauch, der mit starken 
Kupferdrahtligaturen befestigt wird. Fur gr6l3ere 
(z. B. halbtechnische) Vakuumgefiil3everwendet man 
gr6l3ere Metallpumpen, die an eine entsprechend 
starke Wasserleitung anzuschliel3en sind. Vielfach 
wird man sich auch durch gleichzeitige Benutzung 
von zwei oder drei gew6hnlichen Glaspumpen 
helfen k6nnen, die nebeneinander geschaltet werden; 
diese mUssen jedoch gut aufeinander abgestimmt, 
also gleich wirksam sein, was nicht immer leicht 
zu erzielen ist. 

Olpumpen. Die GERYK-OHuftpumpe, insbesondere die rotie­
renden Kammer- und Kapselpumpen, in verschiedenen Modi­
fikationen in Gebrauch; fUr Motorenantrieb eingerichtet. Fur 
Laboratorien kommen vor aHem die kleinen Modelle in Betracht, 
wie sie z. B. von A. PFEIFFER (Wetzlar) hergestellt werden. Das 
bei diesen Pumpen verwendete OI besitzt eine geringe Tension, 
wodurch die Erzielung eines Vakuums von 0,01 bis 0,001 mm Hg 
meist leicht gelingt. Das 01 muE durch gewisse Einrichtungen 
(vgl. S. 27) vor Verunreinigungen durch fluchtige Substanzen ge­
schutzt werden, da sich diese im 01 losen und dadurch dessen 
Tension erhohen, wodurch die Leistungsfahigkeit der Pumpen 
wesentlich herabgesetzt wird. 

Quecksilberpumpell. Insbesondere die VOLMERsche Que c k -
sil berdampf strahlpum pe 2 ist von Bedeutung geworden, 
wahrend die alteren Modelle von Quecksilberpumpen kaum mehr 
ein praktisches Interesse haben. Das Hochvakuum wird durch 
stromenden Quecksilberdampf erzeugt. Das Vorvakuum wird in 
der Regel durch eine Wasserstrahlpumpe hergestellt. Die durch 

1 Insbesondere bei neuen Rohrleitungen werden durch das vVasser 
kleine Eisenstiickchen mitgerissen, die in die Pumpe gelangen k6nnen 
und diese unbrauchbar machen; dieselben mussen daher entfernt 
werden. Au/.lerdem empfiehlt es sich, die Pumpen von Zeit zu Zeit 
mittels Salzsiiure zu reinigen. 

2 VOLMER: B. 52, 804 (1919). 
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den Quecksilberdampf abgesaugte Luft wird durch die Vorvakuum­
pumpe abgefiihrt. Die Quecksilberdampfstrahlpumpen ermoglichen 
leicht die Erreichung eines Vakuums von 0,001 mm Hg; die Saug­
leistung ist jedoch recht gering. 

Noch weitere Luftleere kann man mittels der GAEDEschen 
Quecksilberdiffusionspumpe1 erzielen, bei der meist ein 
Vorvakuum von 0,1 mm Hg erforderlich ist; insbesondere die 
von der Firma LEYBOLD hergestellten Quecksilberdiffusions­
pumpen aus MetaU sind wegen ihrer groBen Saugleistung sehr 
zu empfehlen (fiir ein Vakuum bis 0,000001 mm Hg). 

b) Adsorptions- und Kondensationsmethoden zur 
Hochvakuumerzeugung. 

Prinzip: In der zu evakuierenden Apparatur wird zunachst ein 
Wasserstrahlpumpenvakuum in iiblicher Weise erzeugt und sodann 
die in der Apparatur noch befindliche verdiinnte Luft entweder 
durch Adsorption entfernt oder zunachst allmahlich durch Kohlen­
dioxyd verdrangt und dieses durch fliissige Luft verdichtet, so daB 
dessen Tension nur noch sehr gering ist. 

Adsorptionsmethode 2,3. Die Apparatur wird zunachst mit der 
Wasserstrahlpumpe evakuiert, sodann die Verbindung mit dieser 
geschlossen und die in einem GefaB der Apparatur befindliche 
aktive Kohle mit fliissiger Luft gekiihlt (GefaB b in Abb. 10); 
dadurch wird die noch vorhandene Luft innerhalb weniger Minuten 
adsorbiert und ein Vakuum von etwa 0,05 mm erhalten4• 

Kondensationsmethode5• Es wird das zunachst erzeugte Wasser­
strahlpumpenvakuum durch Kohlensaure ausgefiillt und wieder 
evakuiert und diese Operation einige Mal wiederholt, so daB zum 
SchluB eine verdiinnte Kohlensaureatmosphare verbleibt. Ein in 
die Apparatur eingeschaltetes GefaB (c oder d in Abb. 10) wird 
sodann mit fliissiger Luft gekiihlt und so das noch verbliebene 
Kohlendioxyd kondensiert. Die Tension der Kohlensaure bei der 
Temperatur der fliissigen Luft betragt weniger als 0,03 mm Hg 

1 GAEDE: Arch. Pharmaz. 46, 389 (1915). 
2 WOHL und LOSANITSCH: B. 38, 4149 (1905). 
3 TAIT und DEWAR: Nature 12, 217 (1875), DEWAR: Proc. roy. 

Soc. 74, 122 (1905). 
4 Nach B. STEMPEL [Arch. Pharmaz. 267, 481 (1929)] erzielt man 

gleichfalls ein Vakuum von 0,05 rom, indem in die Apparatur ein 
Eisenrohr eingeschaltet wird, das mit Ca- oder Mg-Spanen beschickt 
ist. Der Apparat wird mit CO 2 oder H2 im Wasserstrahlpumpen­
vakuum gemllt; beim Erhitzen des Rohres auf 700 bzw. 8000 bildet 
sich CaH2 bzw. CaO +C, und dadurch entsteht das Vakuum. 

li ERDMANN: B. 36, 3456 (1903); 39, 192, 3626 (1906). 
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(entsprechend dem daher erzielbaren Minderdruck). V oraussetzung 
fUr diese Methode der Vakuumerzeugung ist die Verwendung 
reiner, vor aHem vollig luftfreier Kohlensaure (aus Marmor und 
Salzsaure entwickelt, oder aus fester Kohlensaure). 

Die Kombinationsmethode, die von BEDFORDl sowie in ein­
facherer AusfUhrungsform insbesondere von L. ANSCHUTZ 2 vor­
geschlagen wurde, bedient sich sowohl der Adsorptio]l, als auch 
der Kondensation. Als Adsorptionsmittel verwendet man nach 
MrTTASCH und Kuss3 am besten aktive Kieselsaure, da die­
selbe ungefahrlich ist, wahrend die aktive Kohle zu schweren 
Explosionen AnlaB geben kann, wenn sie durch Springen eines 
GefaBes mit flussiger Luft in Beriihrung kommt4• 

N ach ANSCHUTZ muB das Kieselsaure-Gel (sogenanntes Silica-GeI 5 ) 

vor Beniitzung folgendermaBen entgast werden: Man bringt das­
selbe derart in ein wagrechtes Bombenrohr, daB ein Abzugskanal 
iiber dem Gel verbleibt und evakuiert nun das Rohr mit einer Wasser­
strahlpumpe; dabei wird das Rohr mit der stets bewegten Flamme 
etwa Y4 Stunde maBig erhitzt (nicht gliihen!). Nach dem Erkalten 
im Vakuum wird das Gel in ein AdsorptionsgefiiB eingefiillt. Nach 
Beniitzung ist dasselbe in gleicher Weise zu entgasen, ohne daB 
seine Aktivitat abni=t. 

Vorgang zur Erzeugung des Hochvakuums: Wie bei der 
Kondensationsmethode wird zunachst ein Vorvakuum (von 10 
bis 15 mm Hg) bestehend aus einer verdiinnten Kohlendioxyd­
atmosphare geschaffen (ohne daB aber hier die vollige Entfernung 
der Lu£t erforderlich ware), sodann wird das mit entgastem 
Silica-Gel gefiilIte AdsorptionsgefaB (b in Abb. 10) und das 
KondensationsgefaB (c oder d in Abb. 10) vorsichtig mit fliissiger 
Lu£t gekiihlt. Nach wenigen Minuten stellt sich ein Vakuum 
zwischen 0,01 und 0,001 mm Hg ein, das mehrere Stunden erhalten 
werden kann. 

2. Vakuummessung. 

Zur Messung des Wasserstrahlpumpenvakuums dient das Mano­
meter, ein U-fOrmig gebogenes, mit Quecksilber gefiilltes Rohr, das 
am geschlossenen Ende nach LASSAR-COHN 6 verengt ist (vgl. 
in Abb. 9). Das offene Ende ist meist nochmals abgebogen und 
mit einem Hahn versehen. Am Manometer wird am einfachsten 

1 BEDFORD: Dissertation Halle 1906. 
2 L. ANSCHUTZ: B. 59, 1791 (1926); J. pro 133, 81 (1932). 
3 MITTASCH und Kuss: Chern. Ztg. 50, 125 (1926). 
4 Insbesondere da dieselbe nach langerem Aufbewahren fast 

nur noch aus Sauerstoff besteht. 
5 Zu beziehen von der Erzrastgesellschaft m. b. H., Kaln a. Rh. 
6 LASSAR-COHN: Arbeitsmethoden fiir organisch-chemische La­

boratorien, I. Bd., S. 72, Leipzig 1923. 
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eine in mm eingeteilte Skala angebracht (oder es wird das Mano­
meter an einem geeigneten Brettchen befestigt). Die Differenz der 
Quecksilberh6he in den beiden Schenkeln ergibt das Vakuum, 
ausgedriickt in mm Hg. 

Das Ausschalten des Vakuums (also Einlassen von Luft) muJ3 
allmiihlich vorgenommen werden, urn ein MitreiLlen von Luft nach 
Moglichkeit zu vermeiden. Nach VIS kann das 
Manometer auch mit einem besonderen Luftfang 
ausgestattet werden. Falls trotzdem in ein Mano­
meter nach liingerem Gebrauch Luft eingedrungen 
ist, muLl dieselbe durch vorsichtiges Auskochen des 
Quecksilbers unter gleichzeitiger Evakuierung des 
Manometers entfernt werden. 

Zur Me88ung de8 Hochvakuums dienen eigene 
Vakuummeter, die darauf beruhen, daB ein be­
stimmtes Volumen abgesperrt und durch Queck­
silber in eine Capillare unter bestimmtem Druck 
hineingetrieben wird. Das einfachste Modell ist 
das Vakuummeter von MAC LEOD; eine praktische 
Form ist in Abb. 8 wiedergegeben. 

Das Quecksilber wird dabei durch Hochheben 
einer mittels eines Vakuumschlauches verbundenen 
Glasbirne in das MeLlsystem getrieben. Aichung 
(Ermittlung der Skala) mit Hilfe eines zweiten 
Vakuummeters. Das ganze Instrument wird am 
besten auf einem Brett montiert. Zu beachten ist, 
daLl jeweils bei der Messung die Quecksilberhohe 
in der seitlichen Capillare mit der hochsten Stelle 
der MeLlcapillare iibereinstimmen muLl. Ferner darf 
die Entliiftung nie vorgenommen werden, wenn die 
Quecksilberbirne hoch gehoben ist, da sonst die 
Wiederentfernung des Quecksilbers aus der MeLl­
capillare recht umstiindlich ist. Eine sehr bequeme 
Handhabung ermoglicht das kippbare Manometer 
von REIFF 1; dasselbe besteht ganz aus Glas und 
das Quecksilber wird dabei durch Kippung des 
Instrumentes in die vertikale Lage in das MeLl- Abb. 8. Vakuum· 

meter nach system getrieben. Auch das Vakuummeter von Me LEOD. 
W OHL stellt ein vollig geschlossenes Glassystem 
vor. Zur Messung ist dabei auJ3erdem Wasserstrahl-
pumpenvakuum notig. Auf die nahere Beschreibung der ver­
schiedenen Vakuummeter muLl hier verzichtet werden. 

3. Prinzipielles tiber Vakuumaulagen. 

Es sind hier die einfachen Anlagen fUr Wasserstrahlpumpen­
vakuum und sodann die Hochvakuumanlagen im allgemeinen zu 
besprechen. Verwendung dieser Anlagen sowohl fUr die Durch­
fiihrung chemischer Reaktionen unter vermindertem Druck, als 

1 REIFF: Z. angew. Chern. 20, 1894 (1907). 
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auch fUr Reinigungsoperationen. Sodann haben wir noch spezieUe 
Anlagen zu unterscheiden, so z. B. Verdampfungsanlagen (diese 
werden jedoch nur bei Isolierungs- bzw. Reinigungsoperationen 
benutzt und sind daher erst spiiter zu behandeln; vgl. S. 66). 

a) Anlagen fur Wasserstrahlpumpenvakuum. 
Beim Arbeiten mit Wasserstrahlpumpen solI stets zwischen die 

Apparatur, in der die betreffende Vakuumoperation vorgenommen 
wird, und die Pumpe eine Flasche eingeschaltet werden; dieselbe 
dient einerseits als Vakuumreservoir und schutzt andererseits 

gegen das eventuelle Zu­
ruckschlagen des Wassers, 
wenn sich der Wasser­
druck p16tzlich iindert 
oder wenn die Pumpe 
durch Hineingeraten von 
Verunreinigungen(s. S.22 
FuBnote) p16tzlich ver­
sagt. ZweckmiiBigerweise 
verwendet man eine drei­
fach tubulierte Flasche, 
die auch das Manometer 
und einen EntJuftungs­
hahn triigt; dieser wird 
am besten in Form 

II b eines Schwanzhahnes am 
.A.bb. 9. Wasserstrahlpumpenanlagen. Manometer angebracht 

(Abb. 9a). Das Verbin­
dungsrohr mit der Pumpe solI fast bis zum Boden der Flasche 
reichen, da eventuell zuruckgeschlagenes Wasser auf diese Weise 
automatisch wieder herausgesaugt wird. 

Gegen das Zuriickschlagen des Wassers kann man sich auch 
durch Anbringung eines Riickschlagventils zwischen der Pmnpe 
und dem Verbindungsrohr der Flasche schiitzen. Solche Ventile wurden 
in vielen Modifikationen beschrieben. Da jedoch Operationen im 
Vakuum in der Regel nie unbeaufsichtigt gelassen werden sollen, wird 
man mit einer vorgeschalteten Flasche, die gegen Schwankungen im 
Wasserdruck schiitzt, auskommen; falls aber die Pumpe durch Ver­
unreinigungen plOtzlich verstopft wird und infolge der Verminderung 
ihrer Wirkung das Wasser zuriickzusteigen beginnt, muE die Pumpe 
an und fUr sich abgestellt und gereinigt werden. 

Falls ein gr6Beres Vakuumreservoir erforderlich ist, kann an 
die WULFFsche Flasche an Stelle des Manometers noch ein gr6Berer 
Rundkolben (von etwa 21 Inhalt) angeschlossen werden (Abb. 9b), 
an dem das Manometer entweder angeschmolzen oder mittels eines 
kleinen Schliffes (oder auch mittels Schlauch) angesetzt wird. 



Prinzipielles uber Vakuumanlagen. 27 

b) Hochvakuumanlagen. 
GemiiB den Methoden der Hochvakuumerzeugung und gemaB 

den im Hochvakuum jeweils durchzufiihrenden Operationen wurde 
eine groBe Anzahl verschiedener Modifikationen von Hochvakuum­
anlagen beschrieben. 1m folgenden soll eine Anlage wiedergegeben 
werden, die zum Teil auf den V orsch1agen anderer Autoren fuBt, 
zumeist aber nach MaBgabe der gemachten Erfahrungen in meinem 
Laboratorium allmahlich ausgebaut und verbessert und schlieBlich 
in eine Form gebracht wurde, die sich fUr die verschiedensten 
Zwecke bestens bewahrt hat. Dieselbe ist zugleich fur aIle Methoden 
der Hochvakuumerzeugung eingerichtet, also mit 01- und Queck-

d 

c 
Abb. 10. Schema einer Hochvakuumanlage. 

I = AnschluJ3 an die Olpumpe. 
II = AnschluJ3 an ein Vakuumreservoir gemaJ3 Abb. 9b. 

III = Verbindung mit dem Vakuummeter (z. B. gemaJ3 Abb. 8). 
IV = AnschluJ3 an die Wasserstrahlpumpenanlage (gemaJ3 Abb. 9a). 

V = AnschluJ3 an die jeweilige Apparatur. 
A = Entliiftungshahn (Kapillarhahn). 

Bu. D = Hahne fiir den AnschluJ3 der Hg·Pumpe. 
C = Sperrhahn. 

E u. F = Dreiweghahne. 
a = die Rohrenden sind hier nach unten abgebogen und mittels Vakuum­

schlauchstiickchen an ein weites mit CaCl2 oder P205 gefiilltes U -Rohr 
angeschlossen. 

b = AdsorptionsgefaJ3 mit Silicagel. 
cu. d = KondensationsgefaJ3e gemaJ3 Abb. 6a (versehen mit Entliiftungshahn, 

vgl. Abb. 26). 

silberpumpe sowie MaBnahmen fUr die Adsorptions- und Kon­
densationsmethode versehen. AuBerdem ist das System auch noch 
mit einer Anlage fUr Wasserstrahlpumpenvakuum verbunden, so 
daB von diesem sofort auf Hochvakuum umgeschaltet werden kann, 
ohne die Operation unterbrechen zu mlissen. Die prinzipielle An­
ordnung ist schematisch in Abb. 10 wiedergegeben. 

Durch das U-Rohr a werden Wasserdampfe von der 01- oder 
Quecksilberpumpe ferngehalten. Die AnbringWlg der GefaBe b, c 
und d zur Adsorption und Kondensation von Gasen ist auch beim 
Arbeiten mit Hochvakuumpumpen vielfach erforderlich besonders bei 
Substanzen, die eine h6here Dampftension besitzen. Die GefaBe 
k6nnen mit festem Kohlendioxyd oder fliissiger Luft gekuhlt werden; 
c und d sind auswechselbar, wie leicht ersichtlich ist. 

Hahnstellung: Wird nur mit <fer Wasserstrahlpumpe gea"!'.iJeitet, so 
ist G ge6ffnet und F geschlossen; bei Benutzung der Olpumpe: 
G, A, B und D geschlossen, C, E und F geOffnet; bei Benutzung der 
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Quecksilberpumpe: A, C und G geschloss~.n, B, D, E und F geiiffnet, 
bei I wird das Vorvakuum durch die Olpumpe erzeugt. 

Eine einfachere Anlage (nur fUr Betrieb mit Wasserstrahl­
pumpe sowie Olpumpe) besteht aus einem Rohrsystem mit den 
Anschliissen I, II, III, IV und V, den Hahnen A, G und F (in diesem 
Falle ein einfacher Hahn) und den GefaJ3en a und b. 

4. Allgemeine Richtlinien riir die Handhabung der Vakuumtechnik. 

Fiir die Erzielung eines guten Vakuums ist die Beniitzung 
guter Schlauche, Hahne und Schliffe yon ausschlaggebender Be­
deutung. Fur Arbeiten im Hochvakuum benutzt man Vakuum­
schlauche, die eine besonders starke Wandung haben. Vakuum­
schlauche mit sehr engem Lumen sind nicht zu empfehlen, da bei 
Benutzung derselben der Druckausgleich nur langsam erfolgt, 
ebenso sind englumige Rohren (insbesondere Capillaren in der 
Vakuumleitung) unbedingt zu vermeiden( vgl.insbesondere Vakuum­
verdampfung, S. 65). Fur Hochvakuumapparaturen verwende man 
eigene Hochvakuumhahne, als Entluftungshahne sind Capillar­
hahne zu benutzen. Ferner sollen nur gute Normalschliffe ver­
wendet werden. Zur Fettung der Hahne (fUr Hochvakuum) benutzt 
man Ramseyfett oder ein anderes geeignetes Hochvakuumfett 
(vgl. S. 110). 

Besonders wichtig ist die Di ch tigkei tspriifung der Vakuum­
anlagen und -apparaturen vor der Benutzung. Um Undichten 
aufzufinden mussen die einzelnen Teile einer Vakuumapparatur 
in sinngemaBer Weise gesondert gepruft werden. Der Fehler wird 
dann entweder darin liegen, daB die benutzten Schlauchverbin­
dungen nicht mehr vakuumdicht sind (insbesondere nach langerer 
Benutzung) oder daB die Hahne und Schliffe nicht richtig ge­
fettet sind (vgl. S. 110); weiterhin kann der Fehler manchmal darin 
Jiegen, daB feine Faden usw. (z. B. beim Reinigen der Schliffe) 
zwischen die Schliffflachen gelangen. Zu starkes Einfetten von 
Schliffen ist jedenfalls sehr ungunstig. 

Bei der Beniitzung von Vakuumpumpe:q. ist vor dem Ausschalten 
derselben die Apparatur stets erst durch Offnung der Entliiftungs­
hahne unter normalen Druck zu bringen. Bei Beniitzung von Queck­
silberpumpen muJ3 deren KUbler so lange in Betrieb bleiben, bis das 
Quecksilber wieder Zimmertemperatur angenommen hat; dann erst 
darf der Kiihler abgestellt werden. 

Bei allen Operationen im Vakuum konnen sich Implosionen 
(Zusammendriicken der GlasgefaJ3e durch den AuJ3endruck) ereignen, 
insbesondere bei Beniitzung noch nicht erprobter Apparaturen. Es 
ist daher insbesondere fiir den Schutz der Augen Sorge zu tragen. 
(Auf die Handhabung der speziellen Vakuumapparaturen wird erst 
spater einzugehen sein.) 
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D. Anhang: Arbeiten mit Gasen. 
(Darstellung und Reinigung derselben.) 
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Es handelt sich dabei im allgemeinen entweder urn das Waschen, 
Trocknen, Einleiten und Absorbieren von Gasen oder urn die Ver­
wendung von Gasen fur spezielle Reaktionen, so z. B. bei der Ver­
wendung von Wasserstoff fUr Hydrierungen usw. Andere Methoden, 
bei denen man in bestimmter Gasatmosphare zu arbeiten hat (wie 
z. B. Umkrystallisieren in indifferenter Gasatmosphare), sind noch 
spater zu besprechen. 

Zunachst sei hier die Handhabung von komprimierten 
Gas en vorausgeschickt. Dieselben sind in nahtlosen Stahlflaschen, 
sogenannten Bomben in Gebrauch. Flaschen fUr brennbare Gase (wie 
Wasserstoff) werden mit einem Linksgewinde versehen und sind 
meist durch roten Anstrich kenntlich gemacht. Zur Gasentnahme 
aU8 Bomben wird deren VerschluBschraube durch ein geeignetes 
Venti! ersetzt. Man benutzt dazu entweder Feinventile, die trotz des 
hohen Gasdruckes in den Bomben (bis zu 200 Atmospharen) einen 
gleichmaLligen Gasstrom einzustellen gestatten, oder Reduzierventile 
bzw. Druckregler, die mit zwei Manometern versehen sind, welche 
die Ablesung des Druckes in der Bombe (Inhaltsmanometer) sowie 
nach der Druckreduktion (Arbeitsmanometer) ermoglichen. 

Darstelluug von Gasen im Laboratorium: Gasentwicklunys­
apparate. Modell I (DEBRAY): Zwei unten tubulierte Flaschen, die 
durch einen Schlauch miteinander verbunden sind. Die eine Flasche 
enthalt die feste Substanz (Marmor, Schwefeleisen usw.) und die 
andere Flasche die zur Einwirkung gelangende Saure. Durch 
Heben dieser Flasche gelangt die Saure in das erste GefaB und das 
Gas entweicht durch den Hahn der ersten Flasche. Vorteile: Nach 
Benutzung kann die Saure leicht wieder in die zweite Flasche durch 
Senken derselben zuruckgefuhrt werden, die verbrauchte Saure ist 
leicht durch frische ersetzbar. Modell II: Der KIPpsche Apparat, 
in Laboratorien sehr gebrauchlich, auf dessen nahere Beschreibung 
kann verzichtet werden. Modell III: Die Saure laBt man aus 
einem Tropftrichter auf die in einem Kolben. befindliche Substanz 
tropfen. Der den Tropftrichter und das Gasableitungsrohr 
tragende Aufsatz ist durch einen Schliff mit dem Kolben ver­
bunden (vgl. Abb. 13); fur die Gasentwicklung aus Flussigkeiten 
sehr gut geeignet. Der Gasstrom wird durch die Geschwindigkeit 
der zutropfenden Flussigkeit reguliert. Die beschriebenen Gas­
entwicklungsapparate wurden in mannigfacher Weise modifiziert. 

Reinigung der Gase. - Gaswaschjlaschen, die mit einer jeweils 
geeigneten Flussigkeit gefullt werden, durch die das Gas durch­
geleitet wird. Das einfachste Modell ist in Abb. 11 wiedergegeben. 
Zur besseren Verteilung des eintretenden Gases in der Wasch­
fliissigkeit wurden verschiedene Modifikationen vorgeschlagen, 
durch die vor allem der Weg des Gases in der Flussigkeit vergroBert 
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werden solI (so z. B. bei den Waschflaschen nach dem Schlangen­
oder Schraubenprinzip, bei denen das Gas einen spiraligen 
Weg machen muB u. v. a.1). Am einfachsten wird man sich durch 
Fiillen einer gewohnlichen Waschflasche mit Glasperlen oder Glas­
rohrstiickchen helfen konnen (vgl. Abb. 11a), oder indem man das 
Einleitungsrohr mit 2 oder 4 fein ausgezogenen Capillarrohrchen 
versieht, durch die das Gas in Form ganz feiner Blaschen austritt 
(Abb. 11 b). Fiir die Reinigung groBerer Gasmengen konnen Riesel­
tiirme verwendet werden (vgl. Abb. 18). 

it 
1J 

i1 

Abb.ll. Gaswaschflaschen. Abb. 12. Gastrockengerate. 

Trocknen von Gasen. Entweder konzentrierte Schwefelsaure in 
einer Waschflasche, oder aber feste Trocknungsmittel. Als 
solche kommen (geordnet nach der Starke ihrer Wirkung) insbe­
sondere in Frage: calciniertes Calciumchlorid < Atzkali < Atz­
kalk < Phosphorpentoxyd. Auch zum Entfernen von Kohlen­
dioxyd aus einem Gas beniitzt man vor allem feste Substanzen, 
insbesondere Atzkali oder Natronkalk. Zur Aufnahme der festen 
Trocknungsmittel usw. verwendet man Trockentiirme (z. B. fUr 
Ammoniak, Abb. 12a), bzw. U-Rohren (Abb.12b). Flaschen oder 
andere Gerate (wie z. B. Biiretten, Kolben mit RiickfluBkiihler 
usw.), die ein trockenes Losungsmittel oder eine CO2-freie Losung 
enthalten, werden am besten mit Trockenrohren verschlossen 
(Abb.12c), die mit calciniertem Chlorcalcium oder Natronkalk 
beschickt sind. 

1 Eine kritische Ubersicht der verschiedenen Gaswaschflaschen 
hat FRIEDRICHS gegeben. Z. angew. Chern. I, 252 (1919); vgl. auch 
Chern. Ztg. 47, 506 (1923). 



Darzustellendes 
Gas 

Sauerstoff, O2 

Wasserstoff, H2 

Stickstoff, N 2 

KohIendioxyd, 
CO 2 

KohIen-
monoxyd, CO 

Ozon, Oa 

ChIor, Cl2 

Chlorwasser-
stoff, HCl 

SChwefelwasser-1 
stoff, H 2S 

Ammoniak, 

I NHa 

SchwefeI-

I dioxyd, S02 

Anhang: Arbeiten mit Gasen. 

Tabelle 7. 

InBom-
Darstellung im Wasch-benvor-

handen Laboratorium fliissigkeit 

+ Einw. von Kalium-
bichromat oder Ka-
liumpermanganat 
auf Wasserstoff-
superoxydlosung 

+ Zink und verd. gesattigte 
Schwefelsaure KMn04-Lo-

sung und 
KaliJauge 

+ aIkalische 
Pyrogallol-

16sung 

+ I Marmor und HCl I Wasser 
(1:1) 1 
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Trocken-
mittel 

Schwefel-
saure oder 
Phosphor-
pentoxyd 

H 2SO4 

H 2SO4 

+ 1 Tl. OxaIsaure mit 33%ig.Lauge H 2S04oder 
1 Tl. H 2SO4 er- in 2 Wasch- CaCl2 
warmen flaschen 

I Ozonisator 

+ KMnO l und konz. gesattigte H 2S04oder 
HCI KMn04- CaCI2 

Losung 

- Salmiak( oder konz. H 2SO4 

HCI oder NaCI) 
und konz. H 2SO4 

I Schwefeleisen und I 
HCI (1 :1) 

Wasser 

+ I konz. Ammoniak 
I 

I AtzkaIk 2 
und Lauge 

+ I Na-Bisulfit und 
I 

Wasser I H 2SO4 
H 2SO4 

1 Urn Iuftfreies Gas zu erhaIten: Auskochen des zu verwendenden 
Marmors und Wassers. 

2 Auch Atzkali oder NatronkaIk ist verwendbar, nicht aber 
CaCI2, wegen BiIdung einer Additionsverbindung. 
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Zur Fullung derselben wird zunachst ein kleiner Bausch Glaswolle 
oder Watte eingesetzt, sodann das Trockenmittel und schlieBlich 
wieder ein Wattebausch. 

Die prinzipielle Art der Darstellung, Reinigung und Trocknung 
der wichtigsten Gase ist in Tabelle 7 zusammengestelIt1. Das 
gereinigte Gas wird dann zumeist gesammelt und in einem Gaso­
meter fur den Gebrauch bereit gehalten. 

II. Methoden zur Durchfiihrung organisch­
chemise her Reaktionen. 

1m Gegensatz zu der ganz uberwiegenden Mehrzahl der an­
organise hen Reaktionen handelt es sich bei den Reaktionen 
o:r;ganischer Substanzen nicht um Ionenreaktionen; dieselben sind 
daher von der Zeit (Reaktionsdauer) sehr stark abhangig. Vor 
aHem ist die Reaktionsfahigkeit der betreffenden Substanzen 
(abhangig von deren molekularem Zustand, Energiegehalt usw.) 
von maBgebender Bedeutung. 

Fur die Durchfuhrung der Reaktionen selbst (also fUr die 
zu wahlenden Methoden) ist einerseits der Aggregatzustand der 
betreffenden Stoffe sowie die auBeren Bedingungen, unter denen 
dieselben zur Reaktion gelangen, von Wichtigkeit, also ins­
besondere Temperatur und Druck. Naehdem also zunachst die 
prinzipielle Reaktionsfahigkeit eines organischen Korpers aus 
theoretischen Grunden wahrscheinlich, oder durch V orversuche 
sichergestellt ist, wird fUr die Durchfiihrung der Reaktion vor 
aHem die Wahl bzw. Ermittlung geeigneter Bedingungen von 
maBgebender Bedeutung sein. 

Bedeutung von Temperatur und Druck fUr die organisch-chemischen 
Reaktionen. Eine Reaktion zwischen organischen Substanzen findet 
entweder schon beim bloBen Zusammenbringen derselben oder aber 
in Gegenwart eines reaktionsvermittelnden Stoffes (z. B. eines 
Katalysators, wasserentziehenden Mittels usw.) statt. Manche 
Reaktionen verlaufen dabei sehr stiirmisch, unter starker Warme­
entwicklung; urn dabei den Reaktionsverlauf in gewiinschter 
Weise vor sich gehen zu lassen (also einheitlich zu gestalten 
oder urn die betreffenden Substanzen zu schonen) muB derselbe 
gemaBigt werden, was durch Kiihlung geschieht. Bei manchen 
organisch-chemischen Reaktionen ist wieder nur ein schwaches 
Erwarmen notwendig, urn die Reaktion einzuleiten, die dann vielfach 
sehr lebhaft weiterverliiuft, so daB manchmal auch Kiihlung erforder­
lich ist. 1m iibrigen gehen die organisch-chemischen Reaktionen 
nicht spontan vor sich (bzw. nur sehr langsam) und man muB zur 
Beschleunigung solcher Reaktionen unter Erhohung der Temperatur 

1 Auf seltener benutzte Gase, wie Phosgen, Acetylen, Keten, 
Stickoxyd usw. kann hier nicht eingegangen werden. 
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(oder unter Anwendung von Katalysatoren) arbeiten. In manchen 
Fallen ist sogar die Reaktionstemperatur iiber den Siedepunkt der 
betreffenden Substanz zu steigern, urn eine Reaktion zu erzielen; 
dabei arbeitet man entweder in geschlossenen GefaI3en, also unter 
erhohtem Druck, oder aber bei Atmospharendruck unter Oberhitzung 
der Dampfe der betreffenden Substanz. In wieder anderen Fallen 
wird man zur Schonung der betreffenden Substanzen oder zwecks 
eventueller Entfernung sWrender Gase, die bei der Reaktion ent· 
stehen, im Vakuum zu arbeiten haben. 

Bedeutung' des Aggregatzustandes der Substanzen fiir die organiscb. 
cbemiscben Reaktionen. Die Methoden, die fiir die Durchfiihrung einer 
Reaktion zu wahlen sind, werden jeweils verschieden sein, je nachdem 
in welchem Zustand sich die Substanzen befinden; prinzipiell werden 
wir dabei zu unterscheiden haben, ob die Reaktion in einem homo· 
genen oder in einem inhomogenen System stattfindet. 

A. Durchfiihrung von Reaktionen in homogenen Systemen. 
Es handelt sich hier urn die Reaktion eines fliissigen Stoffes oder 

zwischen zwei vollig mischbaren Fliissigkeiten oder zwischen fliissigen 
und festen Stoffen, die sich in homogener Losung befinden. 

Anwendung der Losungsmittel: nicht nur zur Erzielung 
eines homogenen Reaktionssystems, sondern vielfach auch als Ver· 
diinnungsmittel, also zur Abtonung einer Reaktion; Reaktions· 
geschwindigkeit dabei auch von der Art des Losungsmittels ab­
hangig. Von groI3er Wichtigkeit ist die Indijjerenz der Solventien, 
d. h. diesel ben sollen ohne EinfJ:uI3 auf die reagierenden Substanzen 
sein. 1m folgenden eine kleine Ubersicht iiber das Verbalten einiger 
Losungsmittel gegeniiber verscbiedenen Agenzien. 

Wasser kann verseifend wirken, ist daher besonders bei Saure­
anhydriden, Saurechloriden und Metallalkylen auszuschlieI3en; ebenso 
Alkohol wegen veresternder Wirkung. 

Mineralsauren (insbesondere Schwefel· und Salpetersaure) konnen 
auf Alkohole veresternd wirken, bei hoheren Konzentrationen auch 
SubstitutlOnen verursachen (Einfiihrung von Sulfo· bzw. Nitro· 
gruppen); bestandig sind Paraffinkohlenwasserstoffe, Eisessig. 

Alkalien wirken auf Aceton kondensierend, auf Chloroform und 
Schwefelkohlenstoff verandernd; bestandig sind die aliphatischen 
und aromatischen Kohlenwasserstoffe. 

Oxydationsmittel. Einwirkung auf Alkohol, Aceton, Chlor!?form 
usw.; bestandig sind (auch gegen Reduktionsmittel) Eisessig, Ather, 
Benzol, aliph. Kohlenwasserstoffe. 

Halogene. Substituierende Wirkung (manchmal auch oxydierende 
Wirkung); bestandig sind insbesondere Chloroform und Tetrachlor­
kohlenstoff. 

Vorbehandlung der LOsnngsmittel. Neben der Wahl eines geeig. 
neten Losungsmittels bei der Durchfiihrung einer organisch. 
chemischen Reaktion ist gemaI3 dem Gesagten daher deren Reinigung 
und Trocknung 1 von groI3ter Bedeutung. 

Athylalkohol. LaboratoriurnsmaI3ige Entwasserung durch Kochen 
liber Kalk unter RiickfIu13 und Abdestillieren (zurn SchluI3 unter 
schwacher Evakuierung) unter Feuchtigkeitsanschlul3. Vorlage 

1 Vgl. H. MEYER: FuI3note 1, S. 5. 
Bernhauer, Einfiihrung. 3 
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(Saugkolben) mittels Stopsel eingedichtet und mit Chlorcalciumrohr 
versehen. Analoge Anordnung auch Lei allen anderen getrockneten 
L6sungsmitteln. - Eine einfach!,! und bequeme Entwasserung der 
niedrigen Alkohole (Methanol, Athanol, Propanol) mittels der zu­
gehorigen Magnesiumalkoholate haben LUND und BJERRUM 1 be­
schrieben. 

Athyliither. Entfernung von Alkohol durch wiederholtes Aus­
schiitteIn mit Wasser. Trocknen mit CaCI2, Na2S04 oder P 20 5, und 
schlie13lich mit Na-Draht. Nach dem Trocknen mu13 abdestilliert 
werden. 

Essigsiiureiithylester. Befreiung von Alkohol durch AusschiitteIn 
mit ChlorcalciumlOsung. Trocknen iiber CaCI2, Abdestillieren. 

Aceton. Reinigung durch Erhitzen mit kleinen Mengen KMn04 
und Destillation. Trocknen mit CaCl2 oder entwassertem Kupfer­
sulfat. Entfernung der letzten Feuchtigkeitsspuren mittels P 20 S• 

Ligroin und Petroliither. Reinigung durch Schiitteln mit kon­
zentrierter Schwefelsaure, Waschen mit Wasser, Destillieren. Ver­
wendung einer Fraktion von bestimmtem Siede-Intervall (z. B. 
40 bis 600 oder 60 bis 800 usw.). 

Ohloroform. Befreiung von Alkohol (auch im "reinsten" Chloro­
form etwa 1 % vorhanden) durch Waschen mit Wasser, Schiitteln 
mit konzentrierter Schwefelsaure und Destillation iiber etwas P 20 5 • 

Tetrachlorkohlenstoff. Trocknen mit festem Atzkali, sodann mit 
etwas P 20 5 oder Na und Abdestillieren. 

Schwefelkohlenstoff. Reinigung durch Mischen mit dem gleichen 
Volumen Oliven6l und Destillation. Trocknen iiber P 20 5 • 

Benzol und seine H omologe. Reinigung durch Erhitzen mit waJ3rigen 
QuecksilbersalzlOsungen und Destillieren. Trocknen mit CaCl2 und 
eventuell noch mit Na-Draht und Abdestillieren. 

1. Durchfiihrung von Reaktionen bei relativ niedrigen 
Temperaturen (bis zum Siedepunkt). 

a) Allgemeine Reaktionsmethoden. 

Reaktionen bei gewohnlicher oder niedrigerer Temperatur. In 
diesem methodisch einfachsten Fall werden die zu reagierenden 
Verbindungen miteinander gemischt bzw. in geeigneten Solventien 
ge16st und verbleiben nun in einem passenden GeHiB (Kolben, 
Becherglas usw.) bis zur Beendigung der Reaktion (einige Stunden, 
Tage oder Wochen). Falls zu starke bzw. unerwiinschte Er­
warmung stattfindet, ist zu kiihlen; und zwar bei Reaktionen 
in kleinerem MaBsta b A u(3enkiihlung des ReaktionsgefaBes : 
Kiihlung unter der Wasserleitung oder Beniitzung von K iihl­
gefa(3en, durch die Wasser hindurchgeleitet wird [mit Uberlauf­
rohr (vgl. S. 14) oder mit Zu- und AblaufrohrJ. Bei Durchfiihrung 
von Reaktionen in groBerem AusmaBe Beniitzung einer K iihl-

1 LUND und BJERRUM: B. 64, 210 (1931). 
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schlange, die man in das ReaktionsgefaB einsetzt (vgl. S. 19). 
Durch dieselbe leitet man wahrend der Reaktion Wasser, oder, 
falls noch tiefere Temperatur erforderlich ist, eine geeignete Kiihl­
flussigkeit (vgl. S. 17). SoIl die Reaktion bei noch tieferer Tempe­
ratur vorgenommen werden, so wird vor allem AuBenkuhlung 
mit Hilfe einer geeigneten Kaltemischung (vgl. S. 17) angewendet. 
Wichtig fUr die Beobachtung des Reaktionsverlaufes ist die 
dauernde Kontrolle der Temperatur im ReaktionsgefaB mit Hilfe 
eines Thermometers. 

Reaktionen bei erhOhter Temperatur. Bei Reaktionen mit nicht 
fliichtigen Stoffen sind keine weiteren MaBnahmen erforderlich, 
sondern das ReaktionsgefaB (Kolben, Becherglas usw.) wird unter 
Anwendung einer der fruher beschriebenen Methoden (insbe­
sondere in einem Bad, vgl. S. 14/15) auf die gewiinschte Tempe­
ratur erhitzt; Anwendung vor aHem bei Reaktionen im Schmelz­
fluB. Die Temperatur im ReaktionsgefaB ist zu kontrollieren und 
wunschgemaB einzustellen. Bei Reaktionen mit fliichtigen Sub­
stanzen: Riickflu(3kiihlung (vgl. S. 19). Am bequemsten und 
sichersten ist die Anwendung von GefaBen mit N ormalschliffen. 
Man benutzt dabei vor aHem Rundkolben, in denen die Flussigkeit 
zum Sieden erhitzt wird. Wenn wahrend der Operation Substanzen 
eingetragen werden sollen, wird der Kolben mit einem seitlichen 
Ansatz versehen; derselbe kann auch zum Durchleiten eines Gases 
dienen (also z. B. in indifferenter Gasatmosphare), das Gasein­
leitungsrohr wird dabei in den Ansatz eingedichtet. Dieser Ansatz 
ist manchmal auch fur die Temperaturmessung erforderlich (ins­
besondere, wenn die zu reagierende Substanz sich nicht im Sieden 
befindet). 

b) Spezielle Reaktionsmethoden. 
(DurchfUhrung von Reaktionen unter Destillation.) 

Die Destillation ist bei der Durchfuhrung einer organisch­
chemischen Reaktion insbesondere dann anzuwenden, wenn das 
entstehende Reaktionsprodukt leicht fluchtig ist und daher 
aus dem ReaktionsgefaB (Destillierkolben) entfernt werden kann. 
1m einfachsten Fall werden die zu reagierenden Substanzen 
gemischt und der Destillation (bei gewohnlichem Druck oder im 
Vakuum) unterworfen (z. B. bei der Darstellung von Ketonen aus 
den Ca-Salzen von Carbonsauren usw.). - In anderen Fallen: Zu­
tropfen der einen Reaktionskomponente zu dem im Destillierkolben 
befindlichen Agens unter gleichzeitiger Destillation (z. B. bei der 
Darstellung von Essigester aus Essigsaure undAthylalkohol mittels 
Schwefelsaure). Man verwendet einen Kolben, der mit einem 

3* 
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absteigenden Kuhler (vgI. S. 19) mittels eines mit Tropftrichter 
versehenen Destillieraufsatzes verbunden wird (vgl. Abb. 13). 

ScM! fur den 
Kolben 

Anwendung der Destillationsmethode 
zur Entfernung von storenden Stoffen 
(insbesondere des Wassers), die wahrend 
der Reaktion entstehen und deren 
weiteren Fortgang hemmen. Benutzung 
eines WasserJangers. Prinzip der Methode: 
Das entstehende Wasser wird mit Hilfe 
eines leichtfluchtigen Losungsmittels 
(Tetrachlorkohlenstoff, Benzol usw.) ab­
destilliert. Das Destillat gelangt durch 
einen a bsteigenden Kuhler in den Wasser­
fanger (Separator), wird hier yom Wasser 
befreit und gelangt sodann wieder in 
das ReaktionsgefaB zuruckl. 

Die Apparatur ist in sinngemaJ3er 
Weise auch zur Durchfiihrung von Reak­

Abb. 13. Destillieraufsatz mit tionen im Vakuum verwendbar. Auch Tropftrichter. 
ist jeweils gesinnmaJ3 vorzugehen, je nach-

dem ob das abzudestillierende Lasungsmittel schwerer oder leichter 
als Wasser ist. 

2. Uberhitzungsmethoden. 
Uberhitzung organischer Substanzen (Erhitzen liber ihren Siede­

punkt) ist entweder in geschlossenen GefaJ3en erzielbar oder inde)Il 
die betreffende Substanz bei Atmospharendruck in Gasform liber 
eine Stelle geleitet wird, deren Temperatur meist sehr wesentlich 
liber dem Siedepunkt der betreffenden Substanz liegt. 1m folgenden 
ist dieser zweite Fall zu besprechen. 

Anwendung. Z. B. bei gewissen Dehydrierungsreaktionen (so bei 
der katalytischen Dehydrierung von Alkoholen zu Aldehyden, bei 
der Dehydrierung von Kohlenwasserstoffen, wobei pyrogene Kon­
densationen erfolgen usw.) weiterhin bei der Zinkstaubdestillation 
organischer Substanzen usw. 

Aligemeiner Vorgang. Die organischen Substanzen werden ent­
weder in einem Rohr auf hahere Temperatur erhitzt oder der Dampf 
der Substanzen wird durch das Rohr geleitet und hier liberhitzt oder 
der Dampf der Substanz wird liber gliihende Metall- oder Kohlen­
faden geleitet und unter RlickfluJ3klihlung gearbeitet. 

a) Uberhitzung in Rohren. 
Hinsichtlich der allgemeiDen Methodik vgl. S. 16. Als Beispiel sei 

die Apparatur von BouvEAuLT 2 fUr die katalytische Dehydrierung 

1 Anwendung des Prinzips z. B. bei Veresterungen, Entwasserung 
organischer Substanzen usw. (HULTMANN, DAVIS und CLARKE: 
Am. Soc. 43, 366 (1921) oder bei Sulfonierungen [H. MEYER: A.433, 
327 (1923)J u. a. 

2 BOUVEAULT: Bl. (4) 3, 120 (1908). 
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von Alkoholen zu Aldehyden angefuhrt, da 
dieselbe in sinngemiiBer Weise auch fUr manche 
andere Reaktionen verwendet werden kann. 

Die Dampfe des zu dehydrierenden Alkohols 
werden durch ein mit dem Katalysator gefUlltes 
Kupferrohr geleitet, das elektrisch auf die ge­
wiinschte Temperatur gebrachtwird (etwa 200-300°). 
Die aus dem Rohr entweichenden Dampfe werden 
durch einen Fraktionieraufsatz getrennt, so daB der 
gebildete Aldehyd abdestilliert und derunveranderte 
Alkohol in den Siedekolben zurucklauft. Das 
Prinzip der Methode ist aus Abb. 14 ersichtlich. 
Mit der Apparatur kann in sinngemaBer Weise auch 
im Vakuum gearbeitet werden. Eine Apparatur 
zur Dehydrierung kleiner Substanzmengen hat 
RUZICKA! beschrieben. 

b) Uberhitzung unter RuckfluBkuhlung. 
Benutzung eines einfachen Rundkolbens mit 

RuckfluBkubler; oberbalb der siedenden FlUssig­
keit wird ein Metalldraht (aus Platin, Chrom­
nickel usw., oder ein Koblenfaden) in Form einer 
Spirale oder in anderer Weise befestigt, und 
durch Stromdurchleitung zum Gluhen gebracht2• 

3. Durchfiihrung von Reaktionen unter 
erhOhtem Druck. 

SolI eine Reaktion bei einer Temperatur Abb. 14. 

durcbgefUbrt werden, die uber dem Siedepunkt 
der betreffenden Substanz oder eines bei der Reaktion anwesenden 
Losungsmittels liegt, so muB man in geschlossenen GefiiBen 
arbeiten; Verwendung von druckfesten GefaBen; und zwar fUr 
Reaktionen mit geringeren Substanzmengen Bomben- oder Ein­
schmelzrohren aus Glas, fur groBere Versuchsansatze Autoklaven 
aus Metall. 

FUr die Durchfiihrung von Reaktionen bei geringem Uberdruck 
(etwa 1-2 Zehntel Atmospharen), also bei einer den Siedepunkt der 

! RUZICKA: Helvet. chim. Acta 7, 90 (1924). 
2 Benutzung der Apparatur fUr Pyrokondensationen: W. LOEB: 

B. 34, 917 (1901), Z. Elektrochem. 8, 777 (1902), 10, 504 (1904); 
H. MEYER und A. HOFMANN: M. 37,601 (1916),38,141,343 (1917), 
J. pro (2) 102, 287 (1921), Depolymerisationen ["Isoprenlampe": 
HARRIES und GOTTLOB: A. 383, 228 (1911)], Spaltungen ["Keten­
lampe", aus einer gew6hnlichen Wolframbirne herstellbar: OTT, 
SCHROTER und PACKENDORFF: J. pro (2) 130, 177 (1931)] usw.; auch 
im Vakuum anwendbar: vgl. STAUDINGER und KLEVER: B. 44, 
2212 (1911). 
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Substanz nur maLlig iibersteigenden Temperatur, beniitzt man am 
einfachsten e1nen QuecksilberverschluLl, indem an das Reaktions­
gefaJ3 (Rundkolben, eventuell mit RiickfluLlkiihler) ein nach unten 
gebogenes Rohr eingedichtet wird, das in ein mit Quecksilber be­
schicktes Rohr soweit eintaucht, als dem gewiinschten Druck ent­
spricht. 

a) Einschmelzrohren und Druckflaschen. 
Bombenrohren: einseitig geschlossene starkwandige Rohren 

aus widerstandsfahigem Glas; je nach der Qualitat und Wandstarke 
des Glases fUr einen Druck von 10 bis 20 Atmospharen verwend­
bar. Filllung derselben mittels eines weithalsigen Trichters, um 
die Innenwand in der Nahe der Zuschmelzstelle rein zu halten. 
Falls bei der Reaktion keine Gase entstehen, so kann ein Drittel 
bis die Halfte des Rohres gefUllt werden; falls jedoch bei der Re­
aktion Gasentwicklung stattfindet, so darf nur wenig Substanz 
eingefiillt werden. Das gefiillte Rohr wird am Geblase zu­
geschmolzen: Verdickung der Zuschmelzstelle und Ausziehen 
einer einige Zentimeter langen Capillare, die man schlieBlich zu­
schmilzt. - Wasser oder wasserhaltige Losungsmittel greifen das 
Glas bei hoheren Temperaturen stark an. 

Erhitzen der Einschmelzrohren. Fiir Temperaturen bis 100° 
beniitzt man ein Bombenwasserbad, in das das zugeschmolzene 
und mit einem Tuch umwickelte Bombenrohr mittels eines Drahtes 
oder einer Schnur eingehangt wird. Zum Erhitzen auf hohere 
Temperaturen verwendet man einen SchiefJofen. Ein zweckmaBiges 
Modell fiir Gasheizung hat GATTERMANN 1 beschrieben; dasselbe 
ist auch heute noch recht allgemein in Gebrauch. Das Erhitzen 
erfolgt dabei im Luftbad; das Thermometer befindet sich in einer 
eigenen Hiilse. Natiirlich sind auch elektrisch heizbare Bomben­
of en verwendbar. Die Einschmelzrohren werden mit Papier um­
wickelt, da sie dann weniger leicht springen, und in die herausnehm­
baren Metallhiilsen des Bombenofens derart eingelegt, daB einige 
Zentimeter der Zuschmelzcapillare aus dem Eisenmantel heraus­
ragen. Die Temperatursteigerung hat in der Regel allmahlich zu 
erfolgen. Der ganze Bombenofen soIl sich in einem geschlossenen 
Raum (SchieBkasten) befinden, so daB beirn Explodieren von 
Bomben die Glassplitter aufgefangen werden. Offnen der Bomben 
erst nach deren volligem Erkalten: das Rohr befindet sich noch 
im SchieBofen und die herausragende Capillare wird (nach dem 
eventuellen vorsichtigen Vertreiben von Fliissigkeit aus derselben) 
mittels eines darunter gestellten scharfen Brenners erhitzt, wobei 
die unter Druck befindlichen Gase die weich gewordene Capillare 

1 GATTERMANN: B. 27, 1944 (1894). 
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offnen; der oberste (verengte) Teil des Rohres wird sodann 
abgesprengt. 

Zur Verwendung von Bomben fUr hohere Drucke mul3 man 
dem Innendruck einen entsprechenden Aul3endruck entgegensetzen; 
man beniitzt dazu z. B. die von ULLMANNl angegebene Apparatur, 
bei der der Aul3endruck in einem einseitig geschlossenen und ver­
schraubbaren, a~f 600 Atmospharen gepriiften Stahlrohr durch 
Hinzufiigen von Ather, Benzin usw. erzeugt wird. 

Druckflaschen. Fiir Reaktionen bei nur wenigen Atmospharen. 
1m einfachsten Fall beniitzt man gewohnliche Sodawasser­
flaschen, die in ein Tuch eingewickelt und in ein geeignetes Wasser­
bad gehangt werden. Wichtig ist eine allmahliche Temperatur­
steigerung des Bades. Analog ist die Handhabung der Druck­
flaschen, welche die Form von kurzhalsigen KJELDAHLkolben be­
sitzen, und in gleicher Weise wie die Sodawasserflaschen ver­
schlossen werden. Dieselben sind starkwandig und sollen aus wider­
standsfahigem Glas angefertigt sein. Vielfach werden auch die 
Drnckflaschen nach LINTNER verwendet; verschlieBbar durch eine 
aufgeschliffene Glasplatte, die durch eine Schraube angepreBt 
wird. 

b) Autoklaven. 
Anwendung vor aHem bei der Durchfiihrung groBerer Ver­

suche, fUr die die Bombenrohren nicht ausreichen, oder auch falls 
die Erzielung noch hoherer Drucke erforderlich ist. 

Der P APINSche Topf, bei relativ geringem Uberdruck verwendbar; 
derselbe ist innen emailliert mit Sicherheitsventil und Biigelverschlul3 
versehen. 

Zum Erhitzen waJ3riger Losungen auf nicht zu hohe Temperaturen 
beniitzt man den SOXHLETschen Dampfautoklav; in demselben be­
findet sich Wasser und die zu erhitzenden Fliissigkeiten werden in 
GlasgefaJ3en auf einem passenden GesteH eingesetzt. Der Apparat 
findet vor aHem zum Sterilisieren von Losungen Verwendung, kann 
aber vielfach auch fUr die DurchfUhrung gewisser Reaktionen beniitzt 
werden. Die Apparate werden zumeist fUr einen Druck von 5 bis 
10 Atmospharen angefertigt. 

Die fUr organisch-chemische Zwecke zumeist verwendeten 
Autoklaven bestehen aus einem starkwandigen MetaHgefaB, das 
mit einem Deckel verschlossen wird; Dichtung mittels eines Blei­
ringes; VerschluB durch einen Biigel (bei schmalen GefaBen) oder 
eine Anzahl von Schrauben, deren Muttern stets kreuzweise und 
allmahlich anzuziehen sind, damit der Dichtungsring gleichmaBig 
zusammengedriickt wird. Heizung der Autoklaven: entweder im 
Luftbad oder besser in einem Olbad; direktes Anheizen wird fast 
niemals in Frage kommen. Zur Temperaturmessung Thermo-

1 ULLMANN: B. 27, 379 (1894). 
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meterhulse im Deckel. Eine andere Offnung im Deckel dient zum 
Ansetzen eines Manometers zur Druckmessung. Vielfach ist auch 
noch ein Sicherheitsventil angebracht. 

Bei Reaktionen im Autoklaven werden die betreffenden Sub­
stanzen in der Regel direkt in denselben eingefiillt. Glas- oder 
Porzellaneinsatze erfiillen meist nicht den gewiinschten Zweck, da 
die Fliissigkeit doch in den Zwischenraurn zwischen denselben und 
die Autoklavenwand gelangt. Fiir die Durchfiihrung von Reaktionen 
mit starken Sauren miissen saurefeste Autoklaven verwendet werden. 
Bei manchen Reaktionen kann man auch so vorgehen, daB die 
Substanz in GlasgefaBe (starkwandige Rundkolben) eingefiillt wird, 
die dann zugeschmolzen werden; in den Autoklavenraurn wird dann 
auBer den GlasgefaBen eine Fliissigkeit gefiillt (Wasser, Alkohol 
usw.), die einen entsprechenden Gegendruck erzeugt. Das ()ffnen der 
Autoklaven hat stets erst nach deren volligem Erkalten zu erfolgen. 

Zurn Erhitzen inhomogener Systeme unter Druck dienen Schiittel­
bombenofen bzw. Riihrautoklaven (vgl. S.43). 

B. Durchfiihrung von Reaktionen unter Schutteln und Ruhren. 
(Reaktionen in inhom ogenen Syste men.) 

Es handelt sich hier urn Reaktionen zwischen zwei nicht mitein­
ander mischbaren Fliissigkeiten oder zwischen einem fliissigen und 
einem schwer loslichen festen Korper. 

Hinsichtlich der allgemeinen Arbeitsmethoden gilt auch hier das 
gleiche wie bei Reaktionen in homogenen Systemen. Es sind daher 
hier nur die Spezialmethoden zu besprechen, durch die eine innige 
Beriihrung der zu reagierenden Stoffe erzielt wird. 

Analoge MaBnahmen (Mischungsoperationen) sind erforder­
lich, wenn in eine Fliissigkeit wahrend der Reaktion eine andere Fliissig­
keit, die an und fiir sich mit der ersten mischbar ist oder ein fester 
Korper, der in der Fliissigkeit loslich ist, eingetragen werden sollen. 

Ein Riihren oder Schiitteln durch Handbetrieb kommt nur bei 
kurzdauernden Operationen in Frage; zurneist bedient man sich daher 
eigens konstruierter Schiittelmaschinen oder Riihrwerke. Dieselben 
sind verschieden gebaut, je nachdem, ob eine Reaktion unter Atmo­
spharendruck oder in geschlossenen GefaBen, also unter erhohtem 
Druck vorzunehmen ist. 

1. Schiittelmethoden. 

a) Verwendung von Schuttelmaschinen 

fur Reaktionen unter Atmosparendruck oder nur wenig erh6htem 
Druck; entweder kleine Wagelchen, auf denen das zu schuttelnde 
GefaB (meist eine oder melu:ere Flaschen) befestigt wird oder 
Schuttelmaschinen, bei denen der das SchuttelgefiiB tragende 
Teil an einer passenden Konstruktion aufgehangt ist; Bewegung 
mittels eines Schwungrades (Excenters), durch eine Zugstange 
verbunden mit einem Motor, bei kleineren Modellen mit einer 
RAABEschen Wasserturbine. Einfachste Art einer Schuttel-
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maschine: auf einem festen Eisenstab ist eine Scheibe gut gelagert, 
auf der das SchiittelgefaB befestigt wird, und die sich in langsamer 
rotierender Bewegung befindet. SchiittelgefiiBe: zumeist Flaschen 
mit eingeschliffenem Stopsel. Bei Gasentwicklung wahrend der 
Reaktion beniitzt man eine unten tubulierte Flasche, deren 
unterer Tubus (in der Schiittelmaschine nach oben gerichtet) mit, 
einem Gasentbindungsrohr in sinngemaBer Weise verbunden 
wird. Derartige Flaschen sind auch zu verwenden, wenn wahrend 
des Schiittelns Zusatze zu machen sind (Tropftrichter). 

b) Verwendung von SchiittelOfen 
fiir Reaktionen bei hoherer Temperatur bzw. unter Druck. Die 
Bombenrohren werden dabei in verschlieBbare Metallhiilsen ein­
gesetzt und hier mittels Spiralfedern festgehalten. Bei dem von 
E. FISCHER l beschriebenen Modell befinden sich die Hiilsen in 
einer passenden Aufhangevorrichtung, die sich in einem Bad 
(Luft- oder Olbad usw.) befindet, das durch Gasflammen geheizt 
wird. Bei dem Modell von THOMS 2 wird der ganze SchieBofen, 
der im Prinzip in iiblicher Weise konstruiert ist, in schiittelnder 
Bewegung gehalten. Die Bombenhiilsen befinden sich dabei in 
einem Luft- oder Sand bad, das erhitzt wird. Dieses Modell ist 
handlicher und ermoglicht ein bequemes Arbeiten auch bei 
hoheren Temperaturen (bis 300°). 

Zum Schiitteln von Bombenrohren kann man sich auch einer 
-gewohnlichen Schiittelmaschine bedienen, wobei die Rohren in ver­
schlie13baren Metallhiilsen liegen (festgehalten mittels Drahtspiralen), 
die mit einer Wicklung aus Widerstandsdraht versehen werden; die 
Heizung erfolgt also elektri~ch. Auch ein Thermometer kann unschwer 
angebracht werden. Beim Offnen der Bombenrohren wird die Metall­
hiilse gut eingespannt und sodann aufgeschraubt, die Capillare des 
Einschlu13rohres vorsichtig herausgezoge~. und dann in der bereits 
beschriebenen Weise geOffnet. Vor dem Offnen sollen die Bomben­
rohren niemals aus der Schutzhiilse herausgenommen werden. 

2. Riihrvorrichtungen. 

a) Fiir die Durchfiihrung von Reaktionen unter 
Atmospharendruck. 

Allgemeines uber die Durchfuhrung von Reaktionen unter Ruhren. 
Die betreffenden Substanzen werden entweder zugleich in das Reaktions­
gefa13 gebracht, oder es wird die eine Fliissigkeit unter Beniitzung 
eines Tropftrichters zur anderen zuflie13en gelassen; Einstellung eines 
bestimmten Tropftempos. Fiir spezielle Zwecke (insbesondere Mikro) 
Verwendung der KUHNschen Anordnung 3 • 

1 E. FISCHER: B. 30, 1485 (1897). 
2 THOMS: B. 36, 3957 (1904). 
3 KUHN und BROCKMANN: B. 66, 1319 (1933). 
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1m einfachsten Fall wird das Reaktionsgemisch in einem 
Becherglas oder einem weithalsigen Rundkolben mittels eines 
einfachen Riihrers in Bewegung gehalten. Der Riihrer ist dabei 
mit einer Schnurscheibe und diese mit einer RABEschen Wasser­
turbine oder einem Elektromotor verbunden 1 . Es wurde eine 
groBe Anzahl verschiedener Ruhrerformen vorgeschlagen (einige 
wenige Modelle in Abb. 15). Bei Beniitzung geschlossener und 
daher meist enghalsiger GefaBe beniitzt man insbesondere Fliigel­
riihrer (vgl. Abb. 16). Die eine Seite des Fliigels ist zweckmaBiger­
weise etwas schwerer, so daB derselbe in 
Ruhelage vertikal steht (Abb. 16 b). -
Ruhrwerke (Riihraufsatze), insbesondere bei 

Abb. 15. Riihrerformen. Abb. 16. Fliigelriihrer. 

gleichzeitigem Erhitzen der zu riihrenden Fliissigkeit; Anbringung 
eines RiickfluBkiihlers, durch den ein Fliigelriihrer hindurch­
gefiihrt und sodann oben mit einer Schnurscheibe verbunden 
wird, die in einer Gabel ruht. - Oder man verwendet Riihr­
werke, bei denen das Entweichen von Dampfen der siedenden 
Fliissigkeit mittels eines Quecksilberverschlusses verhindert wird. 
Eine gut erprobte - im Prinzip in Anlehnung an die von 
E. FISCHER 2 vorgeschlagene - Konstruktion ist in Abb. 17 
wiedergege ben. 

Von Wichtigkeit fiir einen leichten und reibungslosen Betrieb 
des Riihrwerkes ist die Zentrierung des Riihrens; dies erreicht man 

1 Zur Verbindung der Schiittelmaschinen oder Riihrwerke mit 
dem Elektromotor oder der Wasserturbine dienen gewohnliche Hanf­
schniire, bei schwereren Schiittelmaschinen Lederschniire, eventuell 
auch Darmsaiten. Fiir Maschinen oder Riihrwerke mit geringer oder 
mittlerer Belastung eignen sich besonders gut etwa 2 mm starke 
Spiralfedern aus Stahldraht, die eine gleichmaJ3ige Spannung be· 
wirken. Bei zu geringer Spannung von Hanfschniiren kann man 
durch Befeuchtung derselben die Spannung erhohen. 

2 E. FISCHER: Anleitung zur Darst. org. Prap., Braunschweig: 
Vieweg, 1905. 
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am einfachsten durch ein Fiihrilllgsrohr, das mittels Paraffinol usw. 
geschmiert wird. Die Schnurscheibe ist in diesem FaIle direkt am 
Riihrer befestigt illld mit einern Metallteil verbilllden, der auf einer 
MetaIlhiilse gleitet, die gleichfalls immer 
gut geolt werden muLl. Diese Apparatur, 
die dauernd aufgestellt bleiben kann, 
wird zweckillaBigerweise mit einer Ein-
richtilllg zur leichten Auswechslilllg der 
Riihrer versehen, indem das Riihrrohr 
mit einem kleinen Schliff (N ormalschliff 
Nr. 00) versehen wird; man halt einige 
Riihrer von verschiedener GroBe bereit 
und jeweils auch die dafiir passenden 
Schliffkolben (mit Normalschliff Nr. 3). 

b) Fiir die Durchfiihrung von 
Reaktionen unter erhohtem 

Druck 

unter gleichzeitigem Riihren dienen 
Riihrautoklaven: ein gewohnlicher Auto­
klav mit einem Riihrwerk versehen. 

Zum Eindichten des Riihrers in den 
Deckel dient eine Stopfbiichse, in die 
eine Asbestschnur eingelegt wird, die mit 
Wachs oder Harz geschmeidig gemacht 
ist; die Dichtilllg wird in der Stopfbiichse 
durch Anziehen der Schrauben festge­
driickt. Statt Asbest kann zur Dichtung 
auch eineBleipackilllg verwendet werden. 
Zum Antreiben des Riihrwerkes dient 
ein entsprechend starker Motor, der den 
Riihrer trotz des Druckes der Stopf­
biichse zu bewegen vermag. 

3c1i/iff flir 
den Klill/er 

FtinrunffSrol!r 

': ,€uecksllber­
-- verscli/uiJ 

Sell/iff flii' 
den Ko/ben 

Sc!llilfflir 
den !FIinrer 

Abb. 17. Riihrwerk. 

c. Durchfiihrung von Reaktionen mit gasfOrmigen Stoffen. 

Urn ein Gas zur Reaktion zu bringen, wird man dasselbe entweder 
in die betreffende Fliissigkeit einleiten, wobei ein Teil des Gases 
verloren geht, oder man arbeitet in einer geschlossenen Apparatur, 
in der die Fliissigkeit mit dem Gas in moglichst innige Beriihrung 
gebracht wird; in diesem FaIle wird man in der Regel illlter gleich­
zeitigern Schiitteln oder Riihren zu arbeiten haben. Hiervon macht 
man besonders bei der Durchfiihrilllg von Hydrierungen Gebrauch. 

1. Allgemeine Methoden zum Einleiten und Absorbieren von Gasen. 

Anwendung eines Gasstromes, indem das Gas aus einem ge­
eigneten Behalter (Gasometer oder Bombe usw.) entnommen wird. 
Messung der Stromungsgeschwindigkeit mittels der Gasstrom­
messer. 
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Ein einfacher Apparat wurde von NORMANN 1 beschrieben: Der 
Druckunterschied des str6menden Gases vor und hinter einer Rohr­
verengung wird in einem Differentialmanometer angezeigt; daraus 
kann auf die Str6mungsgeschwindigkeit des Gases und daraus auf 
die in einer bestimmten Zeit hindurchgehende Gasmenge geschlossen 
werden. Voraussetzung ist natiirlich die Konstanz des Gasstromes 
in der betreffenden Zeit. 

Gasabsorption in oUenen GefiiBen. Ein EinJeitungsrohr wird in 
die in einem Becherglas, Kolben usw. befindliche Fliissigkeit bis 

Abb. 18. Rieselturm. 

fast zum GefaBboden eingesenkt und ein 
langsamer Gasstrom durchgeleitet; das Ein­
leitungsrohr kann zwecks guter Zerteilung 
der austretenden Gasblasen in viele kleine 
Blaschen mit einem Sinterglasrohrchen (vgl. 
S. 93) verbunden werden. Eine vor­
ziigliche Gasabsorption erreicht man in den 
sogenannten Rieseltiirmen, bei denen die 
absorbierende Fliissigkeit dem Gasstrom ent. 
gegen, in einem zylindrischen GefaB iiber 
Glasperlen, Glasstiickchen, Tonstiicke, Bims­
stein usw. herunterrieselt; die so ge­
schaffene groBe Oberflache und innige Be­
riihrung der Fliissigkeit mit dem Gas er­
moglicht eine sehr gute Absorption. In 
Abb. 18 ist ein Rieselturm wiedergegeben, 
der eine Kombination des von HENSGEN 2 

sowie BACH 3 beschriebenen Modells vor­
stellt, und der sich fiir mannigfache Zwecke 
ausgezeichnet bewahrt hat. 

Die Absorptionsfliissigkeit rieseIt aus dem 
Tropftrichter A aIImahlich durch den mit GIas­
rohrstiickchen gefiiIlten Absorptionscylinder B 
herab (wahrend das Gas bei a eintritt und bei b 
ausstr6mt) und sammelt sich im GefaLl C, das 

durch ein Glasrohr mit dem Tropftrichter verbunden ist. Sobald 
das GefaLl C gefiiIIt ist, wird der Hahn des Tropftrichters A und 
des Austrittsrohrs (bei b) geschlossen; durch das weiter einstromende 
Gas wird der Druck so stark erh6ht, daLl die Fliissigkeit in den 
Tropftrichter hinaufgedriickt wird, worauf die beiden Hahne wieder 
geoffnet werden. Derartige Rieseltiirrne sind auch zur Reinigung 
oder Trocknung gr613erer Mengen eines rasch durchstr6menden 
Gases sehr gut geeignet, wobei Waschflaschen in der Regel nicht 
mehr ausreichen. 

1 NORMANN: Chern. Ztg. 45, 175 (1921). 
2 HENSGEN: C. 1891, I, 1026. 
3 BACH: Chern. Ztg. 34, 267 (1910). 
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Gasabsorption in geschlossenen GefaBen. Falls man nicht fUr 
eine besonders innige Beriihrung von Gas und Absorptionsfliissig­
keit Vorsorge trifft (wie in den Rieseltiirmen) wird im allgemeinen 
in geschlossenen GefaBen eine bessere Gasabsorption erreicht 
werden. Der Kolben (oder die Flasche usw.), in dem die Gas­
absorption vor sich gehen soIl, wird mit einem doppelt durch­
bohrten Stopfen versehen; durch die eine Bohrung fiihrt das Gas­
einleitungsrohr fast bis zum Boden, durch die zweite Bohrung ein 
Glasrohr, das einen Glashahn tragt (oder mit einem Gummistiick 
und Quetschhahn versehen ist). Die Absorption wird dabei 
wahrend des Gaseinleitens durch kraftiges Schiitteln beschleunigt 
und der Entliiftungshahn von Zeit zu Zeit ge6ffnet. Das Ende der 
Absorption ist am Aufh6ren des Durchtrittes von Gasblasen 
durch die Waschflasche (oder durch einen Blasenzahler) bei ge­
schlossenem Hahn festzustellen. Natiirlich iiberzeugt man sich 
zunachst von der Dichtigkeit der Apparatur. Diese Methode leitet 
zu der bei den Hydrierungsapparaten iiblichen Art der Gas­
absorption iiber. 

2. Hydrierungsapparate. 
Zur katalytischen Hydrieruug organischer Substanzen reicht 

meist gew6hnliche oderwenig erh6hte Temperatur aus. Falls man 
relativ hohe Temperaturen anwenden muJ3 (etwa 200°), so arbeitet 
man entweder unter RiickfluJ3kiihlung und leitet zugleich Wasser­
stoff durch oder es wird die Substanz in der friiher beschriebenen 
Weise (vgl. S. 16 u. 36) in Dampfform zugleich mit dem Wasserstoff 
durch ein Rohr geleitet, das den betreffenden Katalysator enthiilt 
und auf die gewiinschte Temperatur erhitzt wird. 1m folgenden 
werden jene Hydriertmgsapparate beschrieben, bei denen die kata­
lytische Hydrierung bei gewohnlicher oder maJ3ig erhohter Temperatur 
vorgenommen wird. 

a) Hydrierung unter geringem Uberdruck. 
Man arbeitet unter gleichzeitigem Schiitteln der betreffenden, 

meist ge16sten Substanz mit Wasserstoff in Gegenwart eines ge­
eigneten Katalysators (insbesondere Platin oder Palladium). 
Schuttelgefa{3e: LIEBIGSche Schiittelente (eine p:r:aktische, mit 
Tropftrichter versehene Form ist in Abb. 19 a wiedergegeben) 
oder WILLSTATTERsche Schiittelbirne (Abb. 19b). Die erste Form 
insbesondere fUr gr6Bere, die zweite fiir kleinere Versuche zu 
verwenden. Beide Formen wurden in der mannigfaltigsten Weise 
modifiziert 1. 

1 Z. B. Schiittelbirne mit Gliihlampe zur Heizung nach WILL­
STATTER und SONNENFELD [B. 46, 2956 (1913)] oder Schiittelbirne 
mit Mantel sowie Zu- und Ablaufrohr zum Hindurchleiten von kalten 
oder warmen Fliissigkeiten nach WILLENSTATTER und SONNENFELD 
[E. 47, 2808 (1914)]. 
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Die SchiittelgeHi13e werden mit einer Zugstange versehen und 
mittels eines durch eine Turbine oder elektrisch betriebenen Ex­
zenters in Bewegung gesetzt. Als Exzenter verwendet man am ein­
fachsten eine gut gelagerte, mit Schnurfiihrung versehene Holz­
oder Metallscheibe, an der sich ein Zap fen fiir die Zugstange befindet. 
Wird die Scheibe in vertikaler Lage angebracht, so konnen zwei 
Schiittelgefi113e zu gleicher Zeit betrie~~n werden, bei horizontaler 
Lage der Scheibe etwa vier, indem die Osen der Zugstangen an dem 
Zapfen iibereinander angebracht werden. Naturgemii13 kann die 
Exzenterscheibe auch direkt an der Achse der Turbine angebracht 
werden. Die Schiittelgefii13e werden in der Regel durch einen guten 
Vakuumschlauch mit einem Wasserstoffbehiilter verbunden, der eine 
Ablesung der verbrauchten Gasmenge gestattet. Als Sperrfliissigkeit 

a 
Abb. 19. HydrierungsgeflWe. 

fiir den Gasometer verwendet man Wasser, das sich in einer tubu­
lierten Flasche befindet und die Erzeugung eines geringen TIber­
druckes ermoglichtl. Fiir genauere analytische Messungen dient zur 
Verbindung der Schiittelbirne mit dem Gasometer eine Glasspirale 
von etwa 20 em Durchmesser (mit etwa 8 Windungen), die am besten 
mit Hilfe eines kleinen Schiffes an das Schiittelgefii13 angesetzt wird. 

b) Hydrierung unter starkerem Uberdruck. 
Fiir etwa 1 at. Uberdruck ist die Versuchsanordnung von 

FRANK 2 verwendbar; dieselbe lehnt sich im wesentlichen an die 
SKlTAsche Hydrierungsapparatur an 3. 

Als Gasbehiilter beniitzt man dabei einen Messingzylinder, der 
mit einem Wasserstandsglas zur Messung des Gasverbrauches ver­
sehen ist. Als Reaktionsgefii13e dienen starkwandige Flaschen, die 
auf einer Schiittehnaschine befestigt werden. Zur Wasserstoffzufuhr 

1 Hinsichtlich der niiheren Beschreibung sei auf GATTERMANN­
WIELAND "Die Praxis des organischen Chemikers" verwiesen. 

2 FRANK: Chem. Ztg. 37, 958 (1913). 
3 SKITA: B. 45, 3594 (1912). 
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beniitzt man ein spiralenfonniges Metallrohr. Auf eine nahere Be­
schreibung des Apparates muLl hier verzichtet werden. - Will man 
bei noch hoherem Druck arbeiten, so kann man einen mit Rlihrwerk 
versehenen Autoklaven beniitzen, in den aus einer Bombe direkt 
Wasserstoff hineingepreJ3t wird. 

ITI. Methoden und Operationen zur Isolierung 
und Reinigung organischer Substanzen. 

Allgemeine Bedeutung der Reinignng organischer Substanzen 
beim organisch-praparativen Arbeiten vgl. S. 7. 1m folgenden ist 
die Isolierung und Reinigung von festen und fliissigen Substanzen zu 
besprechen (Methoden zur Reinigung gasfOrmiger Stoffe vgl. S. 29) 1. 

Die verschiedenen Methoden zur lsolierung und Reinigung organischer 
Substanzen unterscheiden sich prinzipiell dadurch, daJ3 bei denselben 
entweder ohne Losungsmittel gearbeitet wird (Destillation und Subli­
mation) oder mit einem solchen (Extraktion, Krystallisation, Ad­
sorption, Dialyse). Daraus ist auch die groJ3e Bedeutung der Losungs­
mittel beim organisch-chemischen Arbeiten ersichtlich. 

A. Destillation. 
Uberfiihrung einer Substanz in den gasformigen Zustand durch 

Erhitzen zurn Sieden und Riickverwandlung in den fliissigen durch 
Kiihlung: (fest -~) fliissig ~ gasfOrmig ~ fliissig ( ~ fest); 
von Wichtigkeit ist dabei die Ableitung und Auffangung des Destillates. 
Diese Reinigungsmethode ist natiirlicher Weise nur dann anwendbar, 
wenn die betreffende Substanz bei der Siedetemperatur bestandig ist. 
Insbesondere die Destillation im Vakuurn ist daher von groJ3er Be­
deutung, da dabei die Siedetemperatur gegeniiber der beiAtmospharen­
druck urn etwa 80-1500 (je nach dem Vakuurn) herabgesetzt wird, 
wodurch die Gefahr der Zersetzung wesentlich vermindert ist. Die 
Destillation im Vakuurn wird man aber auch dann mit Vorteil an­
wenden, wenn es sich urn eine Trennung eines hoher siedenden Sub­
stanzgemisches durch fraktionierte Destillation handelt und man 
zwecks Anwendung eines wirksamen Fraktionieraufsatzes eine Her­
absetzung der Siedetemperatur wiinscht. 

Bei der Destillation sind zwei prinzipielle Falle zu unter­
scheiden: entweder ist das Destillat von Interesse (Destillation 
im engeren Sinne) oder der Destillationsriickstand (Verdampfung). 

Bei der Destillation im engeren Sinne handelt es sich entweder 
um die Reinigung einer einzelnen Substanz (z. B. eines Losungs­
mittels usw.) oder aber solI eine Trennung von Substanzgemischen 
durch fraktionierte Destillation erzielt werden. 1m folgenden wird 
zunachst die Destillation bei Atmospharendruck sowie im Vakuum 
besprochen, sodann die Verdampfung und schlieBlich als spezielle 
Destilliermethode die Dampfdestillation. 

1 Hinsichtlich der experimentellen Behandlung leichtfliichtiger 
Stoffe vgl. besonders die Methoden von STOCK: B. 47, 154 (1914), 
50, 989 (1917), 51, 983 (1918), 53, 751 (1920) u. a. 
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1. Die DestiIIatiou uuter Atmospharendruck. 
a) Destillierapparate. 

Destillationsgefalle. Zum Abdestillieren von Losungsmitteln: 
einfache Kolben, die mit einem abgebogenen Rohr zur Verbindung 
mit dem absteigenden Kuhler, sowie einem Thermometer ver­
sehen werden. Fur die Destillation der meisten Substanzen: 
Destillierkolben; bei diesen ist an den Hals eines Rundkolbens ein 
geneigtes Rohr angeschmolzen, das mit dem Kuhler verbunden 
wird; in den Kolbenhals wird das Thermometer eingesetzt. 

Destillieraufsatze (bei Benutzung einfacher Kolben). Dieselben 
bestehen aus einem entsprechend weiten Rohr mit einem seitlichen 
Ansatz zur Verbindung mit dem KUbler; oben wird in das Rohr 
das Thermometer eingepaBt (oder auch z. B. ein Tropftrichter 
wie in Abb. 13). 

Fraktionieraufsatze zur Trennung eines Substanzgemisches 
durch fraktionierte Destillation. Prinzip: Der Weg, den der Dampf 

{l b C d 
Abb. 20. Fraktionieraufsatze 

nach WURTZ. nach HEMPEL. nach WIDMER. nach KAHLBAUM. 

zuruckzulegen hat, bevor derselbe in den absteigenden Kuhler 
gelangt, wird verlangert, bzw. in der Dampfphase werden Konden­
sationssysteme angebracht; hoher siedende (also leichter konden­
sierbare) Antele eines Dampfgemisches werden so bereits im 
Fraktionieraufsatz kondensiert und flieBen in das SiedegefaB 
zuruck, nur die Ieichter siedenden Anteile (die nicht kondensiert 
werden) verlassen daher die Fraktionierkolonne im Dampfzustand 
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und destillieren iiber. - Unter der sehr groBen Anzahl verschiedener 
Konstruktionen werden hier nur die prinzipiell wichtigsten 
beriicksichtigt. - Die einfachste Konstruktion besteht darin, daB 
der obenerwahnte Destillieraufsatz entsprechend verlangert und 
eventuell kugelformig gestaltet, sowie gegebenenfalls mit Glas­
perIen oder Glasstiickchen gefiillt wird (vgl. Abb. 20a und b). 
Fiir die Destillation hoher siedender Sub-
stanzen konnen die Aufsatze mit einem 
Glasmantel umgeben werden, wodurch die 
umgebende Luft auf gleichmaBigerer Tem­
peratur gehalten und so ein regelmaBigeres 
Destillieren erzielt wird. Statt mit Glas­
perIen usw. wird das Fraktionierrohr zweck­
maBigerweise nach WIDMER mit einer Glas­
spirale versehen, wodurch der Weg des 
Dampfes wesentlich verlangert wird 
(Abb. 20c). Andererseits ist beim KAHL­
BAuMschen Aufsatz (Abb. 20d) ein zweites 
wichtiges Prinzip der Fraktionieraufsatze 
verwirklicht, namlich die V orheizung eines 
inneren Rohres durch den Dampf der 
destillierenden Fliissigkeit. Beide erwahnten 
Prinzipien (also VerIangerung des Weges 
sowie Vorheizung durch den Dampf bzw. 
Dephlegmierung nach dem Gegenstrom­
prinzip) sind bei den WIDMER-Kolonnen 
verwirklicht; Konstruktion und Wirkungs­
weise aus Abb. 21 ersichtlich. Dieselben 
haben sich in den verschiedensten Di­
mensionen vortrefflich bewahrt (bis iiber 
1 m Rohe). Abb.21. WIDMER-

GroJ3ere, also insbesondere technischeFrak _ Kolonne M = 1: 4 
tionierkolonnen sind nach folgendem Prinzip (mit N.·Schl.-Nr. 3). 
gebaut. Die Fraktionierapparate bestehen 
aus mehreren Gliedern und die Kondensate setzen sich zunachst in 
den einzelnen Stufen ab und werden hier vom aufsteigenden Dampf 
durchstromt, wobei die weniger leicht fliichtigen Anteile wieder 
kondensiert werden; dadurch kommt gewissermaJ3en eine, der Anzahl 
der Glieder der Kolonne entsprechende Anzahl von Einzeldestil­
lationen zustande, wodurch eine Trennung der einzelnen Bestandteile 
eines Gemisches erzielt werden kann. Auch bei manchen laboratoriums­
maJ3igen Fraktionieraufsatzen wurde dieses Prinzip angewendet. 

Destillationskiihler bzw. Kiihlrohre dienen zur K iihlung der 
iibergehenden Dampfe (vgl. S. 19). Bei Substanzen, die bis etwa 
1200 sieden : LIEBIG-Kiihler oder Spiralenkiihler. Bei der Destillation 

Bernhauer, Einfiihrung. 4 
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geringer Substanzmengen wird ein Kiihlmantel direkt iiber das 
Destillierrohr des Kolbens oder des Fraktionieraufsatzes gezogen. 
Bei besonders leicht fliichtigen Substanzen (z. B. Acetaldehyd, 
Siedepunkt 210) wird zweckmaBigerweise ein LIEBIG-Kiihler noch 
mit einem Spiralenkiihler verbunden und das AuffanggefiiB (Vor­
lage) auBerdem noch in Eis oder in einer Kaltemischung gekiihlt. 
Bei Substanzen, die oberhalb 1200 sieden, wird auf Wasserkiihlung 
verzichtet; durch den Kiihlmantel saugt man am besten mittels 
der Wasserstrahlpumpe einen Luftstrom hindurch. Bei Siede­
temperaturen oberhalb 1500 reichen Kiihlrohre allein aus. Bei 
sehr zahen bzw. festen Substanzen leitet man durch den Kiihl­
mantel warmes Wasser usw. (vgl. auch Abb. 29). 

Vorlagen zum Auffangen der Destillate: Kolben oder Eprou­
vetten. Zur Destillation fester Substanzen: Schwert- oder Sabel­
kolben (Vorlage direkt am Destillierkolben angesetzt). Die Sub­
stanz wird aus dem Ansatz am besten durch Herausschmelzen ge­
wonnen. Bei der fraktionierten Destillation fester Substanzen wer­
den die einzelnen Destillate am einfachsten in Schalen auf gefangen; 
auf besondere KiihlungsmaBnahmen kann verzichtet werden. 

Destillation kleiner SUbstanzmengen unter Atmospharendruck. 
Kleine Apparaturen, im Prinzip gemaB den Makrodestillations­
geraten a,usgefUhrt. Zur eigentlichen Mikrodestillation (fUr etwa 
0,1 bis 0,3 ccm Fliissigkeit) verwendet EMleR! kleine GefaBe, 
deren Kolonne eventuell mit Porzellanschrot gefUllt wird. Das 
Einfiillen der Fliissigkeit sowie das Entnehmen der Fraktionen 
geschieht am besten mittels kleiner Pipettchen. V gl. ferner die 
Mikrodestillierapparate von GA W ALOWSKI 2. 

b) Destillationstechnik. 
a) Vorbereitung einer Fliissigkeit zur Destillation: Trocknen 

von Fliissigkeiten 3• Entfernung von Wasser zumeist erforderlich, da 
in Anwesenheit desselben vielfach sehr lastiges StoBen der Fliissig­
keit wahrend der Destillation stattfindet (insbesondere im Vakuum). 
Anwendung von Trockenmitteln, die man in der Regel zu der 
durch ein Losungsmittel verdiinnten Fliissigkeit zusetzt4. Auswahl 

1 EMICH: Mikrochem. Praktikum, S. 35/36, Miinchen: J. F. Berg­
mann 1931. 

2 GAWALOWSKI: Fr. 49, 744 (1910); vgl. auch EMICH: Lehrbuch 
der Mikrocheinie S. 123 (1926). 

3 Vgl. auch S, 33/34 Trocknen von L6sungsmitteln. 
4 Es ist zu beachten, da13 heim festen Verschlie13en von nicht 

v6llig erkalteten L6sungsmitteln usw. in diinnwandigen Gefa13en 
(besonders Erlenmeyerkolben) fast stets Implosionen beim v6lligen 
Erkalten stattfinden, da dabei Evakuierung eintritt. 
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eines geeigneten Trockenmittels: Chemische Indifterenz erforder­
lich. Anwendung der Trockenmittel: Ein UberschuB ist zu ver­
meiden, meist ruhig langere Zeit stehen lassen, Schiitteln be­
schleunigt die Trocknung; manchmal Erwarmen notwendig. 
Wirkungsweise der TrockenmitteI: entweder Reaktion mit dem 
Wasser (wie bei Na, P 20 5 usw.) oder Bildung von Hydraten 
(bei entwasserten Salzen usw.). Die wichtigsten Trockenmittel: 

Oalciumchlorid (in geschmolzener oder gekornter Form), am 
haufigsten angewendet. Nicht anwendbar bei Alkoholen, Phenolen, 
manchen Fettsauren und Estern, Ketonen, manchen Aminen und 
Amiden usw. wegen Bildung von Additionsverbindungen; bei unbe­
kannten Substanzen daher nicht zu verwenden. 

Kaliumcarbonat (wasserfrei); fUr Ester, Nitrile usw. 
Kaliumhydroxyd fur versehiedene Basen (Pyridinbasen usw.). 
EntwasserteSalze (N atriumsulfat, Kaliumsulfat, Kupfersulfat), sind 

sehr indifferent, daher besonders fUr empfindliehe Substanzen ge­
eignet: Aldehyde, Ketone, aueh Alkohole, Ester usw.; ziemlieh lang­
same Wirkung. 

Natrium (meist anzuwenden naeh dem Vortroeknen mit einem 
anderen Troekenmittel). Anwendung in Form von dUnnen Seheiben 
oder in Drahtform gepreBt. Verwendungsmogliehkeit besehrankt: 
Kohlenwasserstoffe, eventuell Alkohole usw., nieht anwendbar bei 
Phenolen, Basen usw. 

Phosphorpentoxyd fUr Kohlenwasserstoffe, Halogenalkyle, Ather 
und Ester, Saurenitrile usw.; nieht geeignet fur Fettsauren, Pyridin­
basen, Ketone usw. 

Naeh dem Troeknen ist zumeist abzufiltrieren und das Losungs­
mittel aus einem einfaehen Apparat abzudestillieren; der Ruekstand 
wird dann der eigentliehen Destillation unterworfen. 

fJ) Technik der einfachon Destillation (Ausfiihrung und Verlauf 
derselben). Nach Beschickung des DestilliergefaBes darf nie ver­
saum werden, MaBnahmen zur Aufhe bung des Siedeverzuges 
zu treffen: Siedesteinchen, kleine, nochnicht beniitzteTonstiickchen 
oder Bimssteinstiickchen, oder Platintetraeder, eventuell auch 
Holzstabchen; bei stark alkalis chen Fliissigkeiten Zinkstaub. 
Bei Mikrodestillationen Siedecapillaren 1. Einsetzen des 
Thermometers: dessen Quecksilberkugel solI sich unmittelbar 
un t e r h a I b des Ansatzrohres befinden, so daB dieselbe von den 
ubergehenden Dampfen stets vollig umspiilt wird. Anheizen 
des Kolbens entweder direkt oder in einem geeigneten Bad 
(vgl. S. 14/15). Brenner stets mit einem Turm zu versehen. 1m 
m;stgenannten Fall wird mit dem Brenner gefachelt bis Sieden 
eingetreten ist, und sodann der Brenner ruhig stehengelassen. 

1 N aeh EMICH bewahren sieh Glasrohrehen von 1 mm Dureh­
messer und 1 em Lange, die oben zugeschmolzen und fein ausgezogen 
sind, oder die hufeisenformigen Siedeeapillaren naeh A. P. KNOEBEL: 
C. 1930, I, 1828. 

4* 



52 Destillation. 

Die Erhitzung erfolgt (auch bei Beniitzung eines Bades) aUmahlich, 
um Uberhitzung zu vermeiden, da sonst keine richtigen Siede­
temperaturen durch das Thermometer angezeigt werden. Zur Regu­
lierung der Flammenh6he beniitze man stets einen Schrauben­
quetschhahn. Wenn rasch angeheizt werden soU, ist es zweck­
maBig, einen Brenner mit kleinerer Flamme unter das Bad zu 
steUen und mit einem zweiten Brenner so lange anzuheizen, bis 
das Badthermometer die gewiinschte Temperatur anzeigt. Ver­
lauf der Destillation: Sobald das Sieden beginnt und das 
Fraktionierrohr von den Dampfen durchstr6mt ist, steigt das 
Thermometer pl6tzlich und steUt sich auf den Siedepunkt ein. 
Sobald dieser Punkt erreicht ist, wechselt man die Vorlage, ent­
fernt also den "Vorlauf" und fangt dann den "Hauptlauf" auf; 
in dieser Zeit soU aIle 1 bis 2 Sekunden 1 Tropfen iibergehen. 
Der Hauptlauf soU (insbesondere wenn aus einem Bad und mit 
Fraktionieraufsatz destilliert wird) innerhalb 1 bis 2° konstant 
destillieren. Bei direktem Anheizen findet insbesondere gegen 
Ende der Destillation Uberhitzung und damit Erh6hung des 
Siedepunktes statt. Auffangen eines "Nachlaufes". Sowohl der 
Vor- als Nachlauf enthalt noch Anteile des Hauptproduktes. Bei 
Wiederholung der gleichen Destillation ist es daher zweckmaBig, 
die Vor- und Nachlaufe jeweils zu sammeln und sobald gr6Bere 
Mengen vorhanden sind, wieder zu destillieren. 

y) Technik der fraktionierten Destillation. Die Trennung von 
Substanzgemischen durch Destillation ist um so schwieriger, 
je naher die Siedepunkte der betreffenden Substanzen bei­
sammenliegen. Der DestillationsprozeB ist dann unter Auffangung 
der einzelnen Anteile sehr oft zu wiederholen oder man macht 
von den beschriebenen Fraktionieraufsatzen Gebrauch. Auch bei 
Anwendung dieser ist zumeist eine (manchmal auch mehrmalige) 
Wiederholung der Operation kaum zu vermeiden. Vielfach sind 
Gemische durch Destillation iiberhaupt nicht trennbar: konstant 
siedende Destillate (vgl. Theorie der fraktionierten Destillation 1). 

Durchfiihrung der fraktionierten Destillation: Unter Be­
niitzung eines Fraktionieraufsatzes wird eine Anzahl von Frak­
tionen unter steter Beobachtung der Siedetemperatur aufgefangen. 
Insbesondere ist darauf zu achten, ob die Temperatur bei einem 
bestimmten Siedepunkt langere Zeit stehen bleibt (Hauptlauf); 
Wagung der einzemen Fraktionen; aus der Menge und dem Siede­
intervaU der einzemen Anteile ersieht man, wo die Hauptmengen 
liegen; dies ist fiir die Wiederholung der Fraktionierung von groBer 

1 Siehe NERNST: Physikalische Chemie. 
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Wichtigkeit. Man beniitzt dann eine der groBten Einzelfraktion 
entsprechende kleinere Apparatur, aus der die einzelnen Anteile 
fraktion ert destilliert werden, und zwar in der Weise, daB man 
bei der niedrigsten Fraktion beginnt, und diese bis zu einer 
bestimmten Temperatur destilliert, dann die nachsten Fraktionen 
sinngemaB nacheinander am besten mittels eines am Kolben an­
gebrachten Tropftrichters hinzufiigt und jeweils in derselben 
Weise verfahrt. Es kann so ohne wesentliche Unterbrechung 
gearbeitet werden. Bei nochmaliger Wiederholung der ganzen 
Operation sucht man eine immer scharfere Einengung der Siede­
punktgrenzen der einzelnen Anteile zu erreichen. - Will man 
sich rasch iiber die Zusammensetzung eines Fliissigkeitsgemisches 
orientieren, so ist es vorteilhaft, die Fraktionierkurve zu ermitteln. 
Dies geschieht in der Weise, daB das Substanzgemisch destilliert 
und die einzelnen Fraktionen in gleichen Temperaturintervallen 
(z. B. jeweils von 2 zu 2°) aufgefangen werden. Die Menge der 
einzelnen Fraktionen wird sodann graphisch zur Darstellung 
gebracht. 

2. Vakuumdestillation 1. 

Methoden zur Erzeugung des Vakuums vgl. S. 21. 1m folgenden 
sind die Apparate zur Destillation im Vakuum sowie die Durchfiihrung 
der Vakuumdestillation zu besprechen. Zur Destillation im Hoch­
vakuum dienen dieselben Apparate wie im Wasserstrahlpumpen­
vakuum; auch die Durchfiihrung ist die gIeiche; nur die Erzeugung 
des Vakuums und die dabei einzuhaltenden V orsichtsmaEnahmen 
sind verschieden (vgl. S. 21 bis 28). 

Da bei der Destillation im Vakuum in geschlossenen Appa­
raturen gearbeitet wird, ist das Dichten der einzelnen Apparaturteile 
von gr6Eter Wichtigkeit. Von besonderem Vorteil ist daher die Ver­
wendung von Apparaten mit Glasschliffen, wobei vor aHem Normal­
schliffe zu verwenden sein werden, da dabei die einzelnen Bestand­
teile, je nach dem beabsichtigten Zweck zusammengefiigt werden 
k6nnen. Dabei sind auch die Verbindungsschliffe von groEer Wichtig­
keit. Es sollen daher im foIgenden in erster Linie Gerate behandelt 
werden, die mit NormaIschliffen versehen sind, da dieselben im Labo­
ratoriumsbetrieb immer mehr Verwendungfinden werden (vgl. S.108). 

a) DestillationsgeIaBe und Fraktionieraufsatze. 
Destillationsgefa6e. Von besonderer Bedeutung ist die An­

bringung einer Capillare, durch die wahrend der Destillation Luft 
oder ein anderes Gas hindurchgesaugt wird, wodurch der Siede­
verzug vermieden wird. Dadurch istauch die Form der Vakuum­
destillationskolben bedingt. Vor allem sind zwei Formen gebrauch­
lich, namlich entweder solche nach dem Prinzip der CLAISEN -Kolben 

1 EbenfaIIs Hochvakuumdestillation. 
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(Abb. 22a) oder gewohnliche Destillationskolben (SpitzkoZben) mit 
einem seitlichen Ansatzrohr zur Einfuhrung der Siedecapillare 
(Abb. 22b). Bei der Modifikation c wird ein eventuelles Uber­
spritzen durch die Form des RaIses vermieden. Fur groBere Sub­
stanzmengen verwendet man Rundkolben (von etwa Y2 bis 21 
Inhalt), fUr kleinere Substanzmengen Spitzkolben (wie sie ROUBEN 1 

vorgeschlagen hat), da bei diesen nur geringe Destillierruckstande 
zuruckbleiben. Bis zu einer GroBe von etwa 400 ccm Inhalt 
sind dieselben gut verwendbar. Das Rohr, in das das Thermo­
meter eingesetzt wird, solI genugend lang sein, damit die Dampfe 
nicht bis zum Stopfen gelangen k6nnen; dabei befindet sich auch 
die ganze Thermometerskala innerhalb des GefaBes (Messung 
der Temperatur "im Dampf"). Das DampfabfluBrohr solI bei 

Abb. 22. Vakuumdestillierkolben. 

groBeren GefaBen stets genugend weit sein (vgl. auch das uber 
Kiihlrohre Gesagte, S. 20). Die Rohrenden zum Ansetzen der 
Capillare sowie des Thermometers werden zweckmaBigerweise am 
Ende verjiingt, und die Verbindung durch Daruberziehen eines 
Gummischlauches hergestellt. Werden bei der Destillation Auf­
satze verwendet, dann benutzt man bei groBeren Mengen 
Form a (und zwar 1- bis 2l-Kolben; bei A NormalschliffNr. 3), 
bei kleineren Mengen Form b (bei A N.-Schl.-Nr. 2). 

Als Siedecapillaren zur Aufhebung des Siedeverzuges sollen nur 
Capillarr6hren verwendet werden, die man zunachst in der Flamme 
grob und sodann in einer Mikroflamme noch fein auszieht. Vor 
Gebrauch stets auf Durchlassigkeit zu priifen, indem man die Spitze 
in Ather eintaucht und hindurchblast; dabei sollen die Blasen einzeln 
und langsam austreten, bei Capillaren fiir Hochvakuumdestillation 
sollen noch kleinere Luftblasen und erst bei kraftigem Einblasen 

1 HOUBEN: B. 45, 2945 (1912). 
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hindurchperlen. Auch der herausragende Teil der Capillare wird 
zweckmii.J3igerweise ausgezogen. 

Destillier- und Fraktionieraufsatze. Dieselben Modelle wie fUr die 
Destillation unter Atmospharendruek. 
Am besten bewahren sieh die WIDMER­

Kolonnen (Abb. 21), am zweckmaBig­
sten mittels eines Schliffes (N.-Seh!.­
Nr.2 oder 3) mit dem Destillations­
kolben (gemaB Abb. 22 bei A) ver­
bunden. Kleinere Kolonnen werden 
am besten direkt an den Destillations­
kolben (von etwa 5 bis 10 cem Inhalt) 
angesehmolzen, und fiir die Fraktio­
nierung von Einzelfraktionen mit 
einem Zulauf versehen. (Abb. 23). 
Statt des in der Abb. 23 eingezeieh­
neten Ablaufrohres kann ein kleiner 
Schliff angebraeht werden (N.-Schl.­
Nr. 00) zur Verbindung mit dem Abb. 23. Fraktionierkolben mit 

Fraktioniereuter gemaB Abb. 29. WIDM~~h~~~~~e=uf:~.Znlanf-

El 
Ab b. 24. Mikrofraktionierkolben. M = 1: 2,5. 

Zur fraktionierten Mikrodestillation im Vakuum (etwa 
0,1 bis 0,5 eem) benutzt man GefaBe gemaB Abb. 24. Bei Form b 
kann dureh den Mantel eine Flussigkeit (oder Dampf) von der 
gewiinsehten Temperatur hindurehgeleitet werden. Form a ist 
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vor allem fiir schwerer fliichtige, zahfliissige Substanzen geeignet. 
Das Ablaufrohr wird zweckmaBiger Weise unmittelbar hinter 
der Abbiegung mit einem N.-Schl.-Nr. 000 zur Verbindung mit 
der Mikrofraktioniervorlage gemaB Abb. 32 versehen. 

Zur Halbmikrodestillation (0,5 bis 2 ccm Fliissigkeit) dienen 
analoge, entsprechend groBere GefaBe. 

b) Destilliervorlagen und Kiihler. 
Die Kuhlung erfolgt im allgemeinen in gleicher Weise wie bei der 

Destillation unter Atmospharendruck. Es kann daher auf das dort 
Gesagte verwiesen werden; auf Einzelheiten wird noch zuriickzu­
kommen sein. 

Destillationsvorlagen. Auffangung von nur einer Fraktion. Ais 
Vorlage: Destillierkolben, Saugflaschen oder Saugeprouvetten; 
mittels eines durchbohrten Gummistopsels an den Kiihler bzw. 

Abb. 2.5. Destillierkolben mit Vor· 
lage fiir feste Substanzen. 

Ol'eiwe!lnuilf! 

Abb. 26. Fraktioniervorlage fiir sehr 
leicht fliichtige Substanzen 

(schematisch). 

an das Destillierrohr anzuschlieBen. Oder direkte Kiihlung der 
Vorlage mit flieBendem Wasser, das mittels eines Trichters auf­
gefangen wird. Bei Substanzen, die rasch erstarren, Sabel- oder 
Schwertvorlage, oder am besten GefaBe gemaB Abb. 25. 

Fraktioniervorlagen, bei Fliissigkeitsgemischen anzuwenden, 
ermoglichen ein gesondertes Auffangen der einzelnen Fraktionen, 
ohne Unterbrechung der Destillation. 

Sehr gro13e Anzahl verschiedener Modelle; jeweils ein bestimmtes 
Prinzip verwirklicht. Sinngema13e Anwendung prinzipiell verschiedener 
Apparate, je nach der Substanzmenge und je nachdem ob leichter 
fliissige (bzw. fliichtige) oder schwerer fliissige (und auch schwerer 
fliichtige) oder schlie13lich feste Substanzen destilliert werden; und 
zwar im ersten Fall Vorlagen, bei denen jede einzelne Fraktion aus­
geschaltet und entfernt werden kann (Verwendung von Sperrhahnen) 
im zweiten Fall Vorlagen, bei denen das Destillat durch keine Hahne 
zu flie13en hat und der Weg desselben kurz ist, die einzelnen Frak­
tionen werden wahrend der Operation nicht entfernt;bei festen Sub­
stanzen ganz analog, aber au13erdem Ma13nahmen zum Fliissighalten 
der Destillateim Destillierrohr. 



Vakuumdestillation. 57 

a) Fraktioniervorlagen fiir sehr leicht fliichtige Substanzen. 
Gewohnliche Kuhlung nicht ausreichend, daher Vorlagen in 
DEwARDschen GefaBen mittels Kaltemischung usw. kuhlen 
(Abb.26). System mit zwei Dreiweghahnen zwecks Auswechslung 
der Vorlagen. Als solche dienen GaskondensationsgefaBe gemaB 
Abb. 6 (mit Entluftungshahn); auBerdem Mnnen auch Kon­
struktionen mit Kuhlspiralen benutzt werden. 

Kolaen 

Abb.27. Abb.28. 
SKRA upsche Fraktioniervorlage. Grolles Fraktioniereuter. M = 1: 5. 

(3) Fraktioniervorlagen fiir leicht fliissige Substanzen (z u g lei c h 
fur relativ leicht fluchtige). Verwendung von Hahn­
vorstoBen 1 oder sogenalllJten Eutervorlagen. In beiden Fallen Auf­
fangung einer beliebigen Anzahl von Fraktionen moglich. - Fur 
groBere Su bstanzmengen (etwa 50 bis 1000 g bzw. mehr). Der 
SKRAUPsche 2 HahnvorstoB (Abb. 27); beim Auffangen einer neuen 
Fraktion wird der Hahn A geschlossen, die Vorlage (Kolben) 
mittels eines Dreiwegehahnes (Schwanzhahnes) B entliiftet, die 
neue Vorlage angesetzt, durch B wieder evakuiert und A einge­
scbaltet. - Eutervorlage fur groBere Substanzmengen vgl. Abb. 28; 
Verteilungsschliff mit drei Lochern zum Ablauf des Destillates, 
Vorlagen (Kolben oder Eprouvetten) durch Schillf anschlieBbar, 
mit Entliiftungshahnen (Capillarhahnen) versehen. Sperrhiihne 

1 Konstruktionen von THORPE, ANSCHUTZ, THIELE U. a. 
2 SKRAUP: M. 23, 1162 (1902). 
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entsprechend weit (etwa 5 mm). Eventuelle Evakuierung der 
Vorlagen vor dem Umschalten (mittels einer zweiten Pumpe) 
ermoglicht vollkommen konstante Destillation ohne jegliche 
Unterbrechung. 

Fur kleinere Substanzmengen (etwa 10-50 g). Eutervorlage 
gemaB Abb. 29. Zum Unterschied von der vorigen Form wird 

tJrolit­
splPo/e 

Abb. 29. Kleines Fraktloniereuter mit 
Kiihl- (bzw. Heizmantel). M =; 1:4. 

Abb.30. Mikrofraktioniervorlage fUr 
zahlreichc Fraktionen. M = 1: 3. 

der ganze VorstoB gedreht (N.-Schl.-Nr. 3), was bei den kleinen 
Vorlagen leicht zu bewerkstelligen ist (im Prinzip ahnlich der 
Vorlage von GAUTIER l ); ermoglicht bei Anwendung eines Sperr­
hahnes das Auffangen von fUm Fraktionen. 

y) Fraktioniervorlagen ffir schwerer fliissige Substanzen (z u­
gleich fur s c h werer fl uch tige). Fur grof3ere Substanzmengen 

1 GAUTIER: Bl. (3) 2, 675 (1889). 
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BRUHLsche 1 Konstruktion (beruhend auf dem Prinzip von 
KONOWALOW 2): Eine Reihe von Vorlagen ist um eine drehbare 
Achse zentrisch angeordnet, und zwar innerhalb einer exsiccator­
ahnlichen Konstruktion mit einem Tubus zur Aufnahme des 
Destillierrohres und einem zweiten ZUlli Evakuieren; durch den 
Deckel fuhrt em drehbarer Glasstab, an dem in sinngemaBer 
Weise die Einzelvorlagen befestigt sind. 

Fur kleine Substanzmengen (etwa 5 bis 10 g, eventuell mehr) 
Konstruktion gemaB Abb. 30; vor allem fUr die Auffangung 
sehr zahlreicher Fraktionen (bis 16) geeignet (insbesondere fur 
den Fraktionierkolben nach Abb. 23). 

a 

b 
Abb.31. Mikrofraktioniervorlage. a Seiten­
ansicht, b Vorderansicht (in der Rich­

tUng---+---+). M=1:2,5. 

o 0 ~ 
o .w --

Abb. 32. Mikrofraktionier­
vorlage. M = 1: 2,5. 

Befestigung der Vorlagen an einem Kork, der an den durch­
gehenden Stift des Drehschliffes angesetzt wird; an dem Kork ein 
passendes Stiickchen WeUpappe angeklebt, an deren Vertiefungen 
die Vorlagen (kleine Eprouvettchen) mittels Gummiringen angepreJ3t 
werden. Einige derartige Korke mit verschieden groBen Eprouvett­
chen (vgl. Abb. 30) parat zu halten und je nach der Anzahl und 
Menge der Fraktionen zu beniitzen. 

Fur relativ wenige Fraktionen verwendet man ein ent­
sprechend vergroBertes Modell gemaB dem Unterteil in Abb. 32, 

1 BRUHL: B. 21, 3339 (1888). 
2 KONOWALOW: B. 17, 1535 (1884). 
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unter Benutzung des Oberteiles in Abb. 29 (als Destillierkolben 
ein vergroBertes Modell gemiiB Abb. 24 a, AbfluBrohr versehen 
mit N.-SchL-Nr. 00. 

Mikrofraktioniervorlagen (fur 0,1 bis 0,5 g Substanz und mehr) 
entweder die Konstruktion nach Abb. 31 (nach dem Prinzip des 
BREDT-PARLAToschen Sterns) fur drei Fraktionen, oder eine 
Konstruktion nach Abb. 321 fur 4 oder 7 Fraktionen; die Eprou­
vettchen besitzen ein kleines Loch und werden mittels eines 
Hackchens herausgezogen. Fraktionierrohr mit kleinem Loch ver­
sehen, so daB Verspritzen beim Abtropfen ausgeschlossen ist. 
Statt der eingezeichneten Anordnung kann das Fraktionier· 
rohr zweckma.Biger Weise auch mit einem kleinen Schliff 
(N.-Schl.-Nr. 000) versehen werden. Diese Vorlagen sind ins­
besondere fur die Mikrofraktionierkolben nach Abb. 24 bestimmt. 

~) Fraktioniervorlagen fUr feste Substanzen. Analog den vorher 
beschriebenen, aber mit gleichzeitiger Anbringung von Vor­
richtungen, die es gestatten, die ubergehende Substanz im 
Destillierrolu: flussig zu erhalten, damit dieselbe in die Vorlage 
abtropfen kann. Dies erzielt'man entweder mittels eines Heiz­
mantels (vgl. Abb. 29)2, durch den man Paraffinol von der 
gewiinschten Temperatur hindurchleitet (oder eventuell auch den 
Dampf eines entsprechend hoch siedenden Losungsmittels), oder 
mit Hilfe eines elektrischen HeizkOrpers, der im Destillierrohr 
untergebracht wird; am zweckmaBigsten erscheint die von 
HANSEN 3 vorgeschlagene Konstruktion: 

In eine diinne Glascapillare wird ein Platindraht eingeschoben 
und dieser sodann urn die Capillare spiralig herumgewickelt. Diese 
Heizvorrichtung wird von unten in das genugend weit gehaltene 
Destillierrohr eingesetzt und die Stromzu- und -ableitung isoliert 
langs des Destillierrohres durch den Gurnmistopfen (oder sinngemaB 
in anderer Weise) herausgefiihrt. Durch Regulierung des durch­
geschickten Stromes UiJ3t sich die Substanz gerade flussig erhalten, 

c) Technik der Vakuumdestillation. 
1m allgemeinen gilt hier das Gleiche wie bei der Destillation 

unter Atmospharendruck. Zum Erhitzen der GefaBe dienen hierbei 
stets Bader, da die abgelesene Siedetemperatur weitgehend von 

1 Eine ahnliche Vorlage vgl. FRANKEL, BIELSOHOWSRY und 
THANNHAUSER: H. 218, 10 (1933). 

2 Statt der Eutervorlage in Abb. 29 verwendet man dann ein ein­
seitig geschlossenes Rohr mit Schliff und setzt Eprouvetten analog 
wie in Abb. 32 ein. - Fur gr6Bere Substanzmengen vgl. die Modi­
fikation der BRuHLschen Vorlage nach HAEHN: Z. angew. Chern. 19, 
1669 (1906). 

3 HANSEN: in HOUBEN-WEYL I, S. 631. 
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der richtigen Art des Erhitzens abhiingt und man nur dann brauch­
bare Werte erhiilt, wenn die Temperatur des Bades die Siede­
tempera.tur hochstens um 20 bis 30° ubersteigt. Die GroBe dieser 
Temperaturdifferenz ist jedoch sehr davon abhiingig, ob mit 
Fraktionieraufsatz gearbeitet wird oder nicht. Die verwendeten 
Fraktionieraufsiitze durfen jedenfalls dem nachstromenden Dampf 
keinen zu groBen Widerstand entgegensetzen; so sollen die 
Kolonnen nur mit grobem Fullmaterial versehen werden und 
weiterhin mussen dieselben gut isoliert sein. Die Fraktionier­
aufsiitze sowie die Vorlagen mussen dem jeweiligen Zweck ent­
sprechen, also jeweils sowohl der Menge der Substanz proportional 
sein, als auch deren physikalischen Eigenschaften Rechnung 
tragen. Bei sehr hoch siedenden und ziihflussigen Substanzen 
wird man zumeist auf einen Fraktionieraufsatz verzichten mussen 
(vgl. Abb. 24 a). Fur die Fraktionierung selbst ist eine kleine 
Dampfgeschwindigkeit von Wichtigkeit, die Destillation darf also 
nicht zu rasch vor sich gehen. 

Nach dem Zusammenstellen des Apparates stets Prufung auf 
Dichtigkeit in leerem Zustand. Gummiverbindungen nur nach 
Befeuchten mit Glycerin, Glasschliffe nur nach Schmieren mit 
einem geeigneten Vakuumfett verwenden. Im ubrigen gilt bier 
das bereits fruher Gesagte (S. 28, vgl. auch S. 110). Erst wenn 
der leere Apparat sich als vakuumdicht erwiesen hat, fullt man 
die Substanz ein, evakuiert wieder und heizt dann das Bad an. 
Falls die zu destillierende Substanz noch leicht fluchtige Losungs­
mittel, insbesondere Ather enthiilt, entfernt man zuniichst das 
Losungsmittel durch vorsichtiges Evakuieren; dabei beschliigt sich 
der Kolben auBen meist mit Eis bzw. Wassertropfchen, die entfernt 
werden mussen, bevor man den Kolben in das 01- oder Paraffin­
bad eintaucht. Erst sobald der Atherdamp£ aus der Apparatur 
entfernt ist (was man auch an der Verbesserung des Vakuums 
merkt) beginnt man mit dem Erhitzen und verfiihrt weiterhin 
sinngemiiB analog wie bei der Destillation unter Atmosphiiren­
druck. Abstellung des Vakuums mittels eines Entluftungshahnes. 

Destillation schaumender Substanzen. V orsichtige Regulierung des 
Vakuums mittels des Entliiftungshahnes; zumeist hort das Schaumen 
allmahlich auf, worauf man erst mit der eigentlichen Destillation 
beginnen kann. Falls das Schaumen auch nach langerer Zeit nicht 
aufhort, wird am besten an der Stelle, wo das Destillierrohr angesetzt 
ist, mittels einer CapiIIare Kohlendioxyd (oder auch Luft) eingesaugt. 

Destillation leicht oxydabler Substanzen. Durch die Siedecapillare 
wird nicht Luft, sondern ein indifferentes Gas (C02 , N 2 oder eventuell 
auch H 2 ) hindurchgesaugt. Uber den auBen herausragenden aus­
gezogenen Teil der Capillare zieht man ein Verbindungsrohr (mittels 
eines Stiickchens Gummischlauch verbunden), das an den Gasometer 
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mittels Vakuumschlauch angeschlossen wird. N ach Beendigung der 
Destillation wird das Vakuum nicht durch Luft, sondern durch ein 
indifferentes Gas aufgehoben, indem der Entliiftungshahn mit dem 
Gasometer verbunden wird. Als Gasometer verwendet man am 
besten zwei unten tubulierte Flaschen (vgl. S. 29). SolI das Gas v611ig 
trocken sein, so ist noch ein mit Calciumchlorid oder Phosphorpent­
oxyd gefiilltes U-Rohr einzuschalten. 

Die Destillation sehr hitzeempfindlicher und leicht zersetzlicher 
Substanzen wird am besten in kleinen Einzelportionen vorgenommen, 
da dann die Zersetzungsgefahr geringer ist. Falls dabei der Destillations­
riickstand fliissig bleibt, kann derselbe nach BLOCH und HOHNI 

herausgesaugt und die nachste Portion eingefiillt werden, so daB die 
Destillation ohne Unterbrechung des Vakuums sofort .~eitergehen 
kann. Es wurden auch MaBnahmen zur Vermeidung einer Uberhitzung 
empfindlicher Substanzen an den Apparaturwanden vorgeschlagen2. 

Einige Beispiele fur die Leistungsfahigkeit der Destillationsmethode. 
Jsolierung von 35 normalen Paraffinen durch fraktionierte Destillation 
von Braunkohlenparaffin 3. Hinsichtlich der Trennung von normalen 
langkettigen Kohlenwasserstoffen durch Hochvakuumdestillation 
vgl. auch GILCHRIST und KARLIK 4. Trennung von Fettsaureestern 
durch fraktionierte Hochvakuumdestillation 5. Reinigung von Vita­
min A durch Destillation bei 0,00001 mm 6. Trennung von kleinen 
Mengen (etwa 100 bis 400 mg) Palmitinsaure und Stearinsaure 7 • -

Hinsichtlich der Behandlung kleiner Mengen leicht fliichtiger und 
zersetzlicher Stoffe vgl. die Arbeiten von STOCK 8: Apparatur mit 
den verschiedensten Hilfsmitteln ausgestattet, wie Messung des 
Volumens von Gasen sowie Fliissigkeiten, Bestimmung des Dampf­
und Gasdruckes, Aufbewahren von Gasen und Fliissigkeiten usw.; 
Destillation bei niedrigsten Temperaturen (Verwendung von fliissiger 
Luft) und sehr geringem Druck. 

3. Verdampfung 9• 

Entfernung eines L6sungsmittels, wobei der Riickstand von maB­
gebender Bedeutung ist. Die betreffende Substanz darf daher mit 
dem Dampf des L6sungsmittels (insbesondere Wasserdampf) nicht 
fliichtig sein. Man wird daher jeweils sinngemaB je nach der Art der 
Substanz vorzugehen haben. So wird man z. B. waBrige L6sungen 
organischer (wasserdampffliichtiger) Sauren erst nach dem Ab­
neutralisieren (z. B. mit Ammoniak) zur Verdampfung bringen und 
ebenso sinngemaB bei organischen Basen vorgehen. 

1 BLOCH und HOHN: B. 41, 1979 (1908). 
2 Vgl. KRAUT, LOBINGER und POLLITZER: B. 62, 1939 (1929). 

KRAFFT: B. 40, 4779 (1907). 
GILCHRIST und KARLIK: Soc. 1932, 1992. 

5 JANTZEN und TIEDECKE: J. pro (2) 127, 277 (1930). 
6 HEILBRONN und Mitarbeiter: Biochemic. J. 26, 1178 (1932). 

FRANKEL, BIELSCHOWSKI und THANNHAUSER: H. 218 (1933). 
STOCK: B. 47, 154 (1914), 50, 989 (1917), 51, 983 (1918), 52, 

695, 1851 (1919), 53, 751 (1920) u. a. a. O. 
9 Eine eingehende Behandlung der Verdampfung vgl. HAUSBRAND­

HmscH: Verdampfen, Kondensieren und Kiihlen; 7. Aufl. Berlin: 
Julius Springer 1931. 
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SolI dabei das L6sungsmittel wiedergewonnen werden, und ist 
der Riickstand eine Fliissigkeit, so geht man in gleicher Weise vor, 
wie bei der Destillation. Handelt es sich um die Entfernung eines 
L6sungsmittels ohne dasselbe aufzufangen (also insbesondere Wasser), 
so bedient man sich der eigentlichen Verdampfungsmethoden; die­
selben sind jeweils verschieden, je nachdem, ob bei Atmospharen­
druck oder im Vakuum gearbeitet wird. Bei der Verdampfung ver­
wendet man sinngemaJ3 insbesondere weite GefaJ3e, die eine leichte 
und m6glichst verlustlose Gewinnung der Verdampfungsriickstande 
gestatten; kolbenf6rmige GefaJ3e sind nur in besonderen Fallen 
anwendbar. 

a) Verdampfung bei Atmospharendruck. 
Es ist hierbei zu unterscheiden, ob die Operation unter Sieden 

der Fliissigkeit erfolgt oder nicht; im zweiten Fall handelt es sich 
um Verdunstung. 

a) Verdampfen einer Fliissigkeit unter Sieden derselben. Ein­
kochen in Kolben oder Becherglasern, besser aber in Porzellan. 
schalen oder Topfen. Zusetzen von Siedesteinchen von Wichtig. 
keit. Falls sich wahrend des Prozesses feste Substanz abscheidet 
(wodurch das sehr lastige StoBen der Fliissigkeit unvermeidlich 
wird) wird die Verdampfung unter starkem Durchleiten eines 
Luftstromes oder anderen Gasstromes oder unter Riihren vor­
genommen. 

fJ) Verdampfung einer Fliissigkeit unterhalben der Siede­
temperatur (Eindunsten oder Abdunsten); verlauft wesentlich 
langsamer. Verdunstung erfolgt nur 
an der Oberflache der Fliissigkeit, 
daher ist dieselbe moglichst groB 
zu wahlen. Verwendung von flachen 
Schalen, die eventuell auf einem 
Wasserbad oder elektrischen Heiz­
bad erwarmt werden; dauernde 
Wegfiihrung der iiber der Fliissig­
keit lagernden Dampfe durch einen 
Luftstrom, erzeugt durch Blasen 
oder Saugen. Wegfiihren der 
Dampfe durch Blasen: Ver­
wendung einer DJ;'Uckpumpe oder 
eines Fohns und Leitung des Luft-

b Abb. 33. Yerdunstungstrichter mit 
stromes ii er die Fliissigkeit; je Absaugrohr. 

nach der Art der Fliissigkeit ist 
entweder kalte oder vorgewarmte Luft zu verwenden. Besonders 
rasches Abdunsten in den Verdunstungskasten. Erzeugung eines 
I .. uftstromes nach dem Fohnprinzip oder durch einen Ventilator. 
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Wegfiihren der Dampfe durch Saugen: Wasserstrahl­
pumpe (oder Ventilator). Oberhalb derzu verdunstendenFliissigkeit 
wird ein Trichter angebracht, der mit der Saugpumpe ver­
bunden ist. ZweckmaBigste Form in Abb. 33: ein OSTWALDscher 
Schutztrichter mit einem Absaugrohr nach VOGEL versehen; die 
durchgesaugte Luft streicht dabei iiber die ganze Fliissigkeits­
oberflache. 

y) Verdunstung mit Hilfe von Absorptionsmitteln: z. B. eine 
Glasglocke, auf eine Glasplatte aufgeschliffen, innerhalb derselben 
ein GefaB mit dem Absorptionsmittel und eine Schale mit der 
einzudunstenden Substanz (auf einem Glasgestell einige Schalen 
iibereinander); auch die gebrauchlichen Exsiccatoren zu diesem 
Zwecke geeignet. Anwendung der einzelnen Absorptions- bzw. 
Trockenmittel fUr die verschiedenen Losungsmittel aus Tabelle 8 
ersichtlich. 

Tabelle 8. 

Li:isungsmi ttel 

Wasser 

Alkohol, Ather . 

Chloroform, Benzol, Schwefel-

I Absorptions- bzw. Trockenmittel 
I 

ChlorcalciUlll, Atzkali, Atznatron, 
Schwefelsaure, Phosphorpentoxyd 

Schwefelsaure, Paraffin 1 

kohlenstoff, Ligroin. . . . . .. Paraffin!, Oliveni:il 

Salzsaure, Essigsaure und andere 
fliichtige Sauren. . . . . . . . . Atzkalk, Atzkali, Atznatron 

Ammoniak, Pyridin und andere 
fliichtige Basen . . . . . .. Schwefelsaure 

b) Verdamp£ung im Vakuum. 
Apparaturen verschieden, je nachdem, ob Verdamp£ung unter 

Sieden oder Verdunstung. Das Verdamp£en im Vakuum hat auBer 
der Schonung der Substanzen auch den Vorteil, daB eine Ver­
unreinigung durch Staubteilchen usw. nicht stattfindet, und daB 
die Operation rasch beendet werden kann. 

a) Vakuumverdampfung bei Siedetemperatur. Verdam pfung 
g roB ere r F I ii s s i g k e its men g e n (etwa 3 bis 10 1 und mehr). 

1 Am zweckma13igsten verwendet man mit geschmolzenem Paraffin 
getrankte Streifen Filtrierpapier. 
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PorzellangefiWe oder verzinnte KupfergefaBe, mit einem passen­
den Glasdeckel (oder Kupferdeckel mit Glasfenstern); an diesem 
befindet sich ein Tubus zur Einfiihrung der Siedecapillare und 
ein anderer zum AnschluB an das Destillierrohr sowie eventuell 
zum Einsetzen eines Thermometers. Viel angewendet wird z. B. 
die bekannte Konstruktion von BITTMANN-BASEL. Dichtung 
zwischen dem Porzellan- oder MetallgefaB und dem Deckel 
mittels eines Gummiringes, der mit Glycerin befeuchtet wird. 

Fur k1einere Fl ussigke it smenge n (100 ccm bisetwa 31). 
Verdampfungsapparate, die ganz aus Glas sind, Dichtung mittels 
eines G1asschliffes, der einzufetten ist. Die Apparate (Abb. 34) 

Abb.34. VakuumverdampfungsgefiHI (a) mit Zubehiir; M = 1:4,5. 
b Schaumfanger, c Destillieraufsatz. 

sind mit einer Siedecapillare, einem capillaren Zulaufrohr mit 
Hahn zum Einsaugen der Flussigkeit und einem Tubus versehen, 
in den das Destillierrohr eingedichtet wird; dieses solI entsprechend 
wei t sein, damit der Dampfstrom ungehindert passieren kann. 
Die GefaBe sind normalisiert, so daB jeweils ein Deckel fUr Dnter­
teile von verschiedener Tiefe verwendbar ist (fUr 11, Y21 und 741 
Inhalt, in Abb. 34 a durch Strichlierung angedeutet). 

Die unten spitze Form der GefaLle bietet den Vorteil, daLl die 
Siedecapillare bis zum SchluLl in Tatigkeit bleiben kann (falls der 
Riickstand fllissig bleibt) und daLl weiterhin der Destillationsruck­
stand auf relativ kleinem Raum beisammenbleibt. Die Verdampfung 
erfolgt unter dauerndem Sieden der Flussigkeit; Verwendung eines 

Bernhauer, Einfiilirung. 5 
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geeigneten Topfes als Wasserbad. Falls StoJ3en der Fllissigkeit ein­
tritt (bei Verstopfung der Capillare beim Ausscheiden fester Sub­
stanz) geht man so vor, daJ3 man die Flussigkeitsmenge im GefaB 
klein halt und frische Losung durch entsprechende Einstellung des 
Capillarhahnes in das GefaB verspruhen laBt, wobei sofortige Ver­
dampfung stattfindet. Bei stark schaumenden Flussigkeiten tauscht 
man das Destillierrohr gegen einen Schaumfanger aus: eine Glas­
kugel, in der ein Drahtnetz (Abb.34b) oder eine Glasspirale ein­
gesetzt ist. Ferner kann man sich durch Daruberleiten von CO2 zu 
helfen suchen (vgl. S. 61) oder bei waJ3rigen Fliissigkeiten durch 
Zusatz von Paraffinol oder hoherer Alkohole oder durch Zusatz von 
etwas Ather, wodurch der Schaum zusammenfallt; oder man wendet 
Verdampfung durch Verspriihen an (zweckmaBigerweise wird dabei 
die zu verspruhende Flussigkeit entsprechend vorgewarmt). Die 
beschriebenen VerdampfungsgefaBe konnen auch bequem ZUlli Ab­
destillieren des Losungsmittels unter Auffangung desselben ver­
wendet werden, indem das einfache Destillierrohr gegen ein Ansatz­
stuck (Abb. 34c) ausgetauscht wird, in das ein Thermometer einsetz­
bar ist und das man mit einem Kuhler verbindet. 

Hat man haufig Vakuumverdampfungen vorzunehmen, so ist es 
zweckmaBig, eine eigene Vakuumverdampfungsanlage zu benutzen, 
besonders fUr die Verdampfung waBriger L6sungen: ein Rohrsystem 
mit 'einer Anzahl von weiten Glashahnen (etwa 10 mm Bohrung) 
angeschlossen an zwei Wasserstrahlpumpenanlagen (gemaB Abb. 9a). 
1m ganzen System sollen nur weite Rohre verwendet werden (etwa 
15 mm Durchmesser), so daJ3 die Verdampfung rasch vonstatten 
geht. Auch die Wasserstrahlpumpen sollen mit weiten Ansatzrohren 
versehen sein. Die einzelnen Teilstucke sind durch kurze weite 
Gummischlauche miteinander zu verbinden. Der AnschluB der Ver­
dampfungsgefaBe an die Glashahne erfolgt mittels weiter Gummi­
schlauche, die innen mit einer Drahtspirale versehen werden, so daB 
sie beim Evakuieren nicht zusammengedruckt werden. Das ganze 
Hahnsystem wird in sinngemaJ3er Weise am besten auf passenden 
HolzklOtzen montiert, die am Arbeitstisch angeschraubt sind. 

Eine Vakuumverdampfungsanlage mit zentraler Anordnung unter 
Benutzung von Kolben als VerdampfungsgefaBe haben RAISTRICK 
und SMITH 1 beschrieben. 

Verdampfen kl einer FJ ussigkei ts mengen (etwa 
10 bis 100 ccm). Verwendung von kleinen breiten GefaBen von 
50 bis 150 eem Inhalt (Fullung bis zu 1/3 des GefaBes), versehen mit 
Gummist6psel. Siedecapillare, Zulaufcapillare mit Hahn sowie 
AnschluBrobr fur das Vakuum (Abb. 35). 

Auch hier ist es zweckmaBig, langere und kurzere GefaBe von 
gleicher Weite zu verwenden. In Abb. 35 ist eine Zwischengr6Be 
(von etwa 100 ccm Inhalt) wiedergegeben. 1m ubrigen gilt das gleiche 
wie bei den groBeren VerdampfungsgefaBen. Statt des Gummi­
stopsels kann natiirlich auch ein aufgeschliffener Glasdeckel (am 
besten mit Flanschenschliff) verwendet werden, der zugleich die 
betreffenden Ansatzstucke tragt. Diese VerdampfungsgefaBe haben 
sich insbesondere zur raschen Entfernung kleiner Mengen organischer 

1 RAISTRICK und SMITH: Biochemic. J. 27, 96 (1933). 
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LosWlgsmittel bei Zimmertemperatur bestens bewahrt. Durch Ver­
wendWlg eines Heizbades k6nnen natiirlich auch hoher siedende 
L6sWlgsmittel auf diese Weise entfernt werden. Zur gleichzeitigen 
BeniitzWlg einiger derartiger VerdampfWlgsgefaJ3e verwendet man 
am besten gleichfalls ein kleines Hahnsystem, das an eine Wasser­
strahlpumpenanlage (vgl. Abb. 9a) angeschlossen wird. Dieses Hahn­
system wird am besten auf einer 
starkeren Holzleiste (mit Lochern fUr 
die Hahne) montiert. 

fJ) Verdunstung iill Vakuuill; im 
Prinzip analog wie unter Atmo­
spharendruck. Verwendung von MetalI­
tisch chen mit Hahnen und geschliffe­
ner Glasplatte, auf der eine aufge­
schli£fene Glasglocke zu stehen kommt. 
Die abzudunstende Fliissigkeit wird 
am besten in Becherglaschen unter­
halb del; Glocke aufgestellt. Zu dem­
selben Zwecke auch Exsiccatoren ver­
wendbar. 

Fiir Fliissigkeiten, die im Vakuum bei 
gewohnlicher Temperatur bereits sieden, Abb. 35. Kleiner Vakuum-
darf diese AnordnWlg nicht verwendet verdampfungsapparat. M = 1: 3. 
werden, da infolge Siedeverzuges sehr 
leicht Verspritzen der Fliissigkeit stattfinden kann (insbesondere bei 
AbscheidWlg fester Substanzen). Vorzuziehen sind dann auf jeden 
Fall die oben beschriebenen kleinen VerdampfWlgsgefaJ3e. - Zweck­
maJ3igerweisenimmt man dieVerdunstung im Vakuum in Gegen­
wart eines Absorptionsmittels vor. MangehtdabeisinngemaJ3 
in analoger Weise vor, wie bei der DurchfiihrWlg derselben Operation 
Wlter Atmospharendruck. Zu erwahnen ist in diesem Zusammenhang 
noch der sogenannte Schwimmexsiccatorl: die zu verdWlstende 
atherische LOSWlg schwimmt in einer SchaJe in einem Exsiccator 
auf konzentrierter SchwefeIsaure, wobei zugleich evakuiert wird. 

4. Wasserdampfdestillation. 

Eine Substanz wird mit Hilfe von Wasserdampf verfliichtigt 
Wld durch KiihlWlg wieder kondensiert. Substanzen, die einen auch 
wesentlich hoheren Siedepunkt als Wasser haben, gehen dabei also 
zugleich mit dem Wasserdampf iiber. 

Theorie der Wasserdamp/destillation. Jede Substanz besitzt - ab­
hangig von Druck Wld Temperatur - einen gewissen Dampfdruck; 
der oberhalb der Substanz befindliche Dampf kann durch einen Gas­
strom bei Temperaturen Wlterhalb des Siedepunktes entfernt werden, 
wodurch ziemlich rasche VerdampfWlg erreichbar ist. Als Gasstrom 
verwendet man dabei insbesondere Wasserdampf, doch wurde viel­
fach auch die Destillation in einem anderen indifferenten Gasstrom 

1 STEINKOPF Wld BOHRMANN: B. 41, 1048 (1908). 

5* 



68 DestiIlation. 

empfohlen1• 1m letztgenannten Fall beruht jedoch die Schwierigkeit 
auf der schweren Kondensierbarkeit der verfliichtigten Substanz, 
wahrend dies bei Anwendung von Wasserdampf leicht erreichbar 
ist. Manchmal kann an Stelle von Wasserdampf auch Alkohol- oder 
Atherdampf verwendet werden (in der Petroleumindustrie bekannt­
lich Benzindampf). Wahrend theoretisch alle Substanzen, die einen 
gewissen Dampfdruck bei einer bestimmten Temperatur aufweisen, 
mit Wasserdampf fliichtig sein mii13ten, wird man praktisch von 
dieser Reinigungsoperation insbesondere dann Gebrauch machen, 
wenn die betreffenden Substanzen mit Wasserdampf leicht iiber· 
zutreiben sind. 

Es sind vor allem zwei Arten der WasserdampfdestiIlation zu 
unterscheiden, namlich einerseits die DestiIlation mit gesattigtem 
(sogenanntem nassem) Wasserdampf und andererseits die Destillation 
mit iiberhitztem (sogenanntem trockenen) Wasserdampf. In beiden 
Fallen kann weiterhin sowohl bei Atmospharendruck als auch im 
Vakuum gearbeitet werden. 

a) Destillation mit gesattigtem Wasserdampf. 

Man geht hier entweder so vor, daB die betreffende Substanz 
zugleich mit Wasser destilliert wird oder in der Weise, daB in die in 
einem Kolben befindliche Substanz Wasserdampf eingeleitet wird. 
In beiden Fallen kann auch Vakuum angewendet werden. 

a) Destillation einer Substanz mit Wasser. Beniitzung eines 
einfachen Kolbens, der mit einem mit Tropftrichter versehenen 
Destillieraufsatz verbunden wird (vgl. Abb. 13). Das verdampfende 
Wasser wird aus dem Tropftrichter stets wieder ersetzt, bis die 
Destillation beendet ist. Kondensation der iibergehenden Dampfe 
durch Kiihlung. Diese Art der Dampfdestillation ist mit Vorteil vor 
allem dann anzuwenden, wenn eine relativ geringe Menge Sub­
stanz in einem groBen Wasservolumen gelOst ist, und angereichert 
werden solI. Ein weiterer Wasserzusatz ist dann natiirlich iiber­
fliissig. Wenn zugleich im Vakuum gearbeitet werden solI, so 
verwendet man einen Kolben, in den eine Siedecapillare eingesetzt 
werden kann, und verfahrt sinngemaB ebenso wie bei der ge­
wohnlichen Vakuumdestillation. 

(3) Destillation im stromenden Wasserdampf. Beniitzung eines 
einfachen Kolbens, versehen mit Dampfeinleitungsrohr und 
-ableitungsrohr; iibliche Art der Anordnung in Abb. 36a wieder­
gegeben. Es kann auch ein aufrechtstehender Kolben mit einem 
passenden Aufsatz (KJELDAHL-Aufsatz) verwendet werden. Sehr 
zweckmaBig ist die Benutzung von Vakuumdestillierkolben (vgl. 
Abb. 22), bei deneD anstatt der Siedecapillare ein Dampf­
einleitungsrohr eingesetzt wird. 

1 LIBINSON und PACKSCHWER (C. 1929 I, 3019) weisen auf Vor­
teile der Destillation im Gasstrom hin. 
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Dampfentwickler. Am einfachsten ein BlechgefiU3 (wie es zum 
Aufbewahren der verschiedenen organiscben Losungsmittel ver­
wendet wird); dasselbe wird mit einem bis auf den Boden des Gefa13es 
reichenden Sicherbeitsrohr (Steigrohr) und einem T-Rohr versehen, 
aus dessen einer Miindung man den Dampf entnimmt, wahrend das 
andere Ende durcb einen Schlauch mit Quetscbhahn verschloBsen 
wird; dieser dient zur Entliiftung beim Abstellen. Auch besonders 
ausgefiihrte, mit Wasserstandsglas usw. versehene Wasserdampf­
entwickler sind in Gebrauch. 

Um eine moglichst gute Durchmischung von Dampf und Fliissig­
keit zu erzielen, kann das Dampfeinleitungsrohr mit mehreren 
Lochern versehen oder das von STOLZENBERG 1 empfohlene Ein­
leitungsrohr beniitzt werden. 

Wasserdampfdestillation kleiner Substanzmengen. Apparat von 
PozzI-EscOT 2 (Abb. 36b). Vorteilhafterweise dient dabei der 

a 

Abb. 36. Anordnungen fUr WasserdampfdestiIIation. 

Dampfentwickle1,' zugleich als Heizbad, so daB sich der Dampf 
nicht in der zu destillierenden Fhissigkeit kondensieren kann. 

Wasserdampfdestillation im Vakuum. Entweder befindet sich 
das DampfentwicklungsgefaB unter Atmospharendruck (oder 
geringem Uberdruck) oder dassel be wird gleichfalls evakuie1,'t. 
1m ersten Fall wird nur der Verbindungsschlauch zwischen 
Dampfentwickler und Dampfeinleitungsroh1,' mit einem Schrauben­
quetschhahn (Drosselventil) zur Regulierung der Dampfzufuhr 
versehen. Auf diese Weise kann die gewiinschte Dampfmenge 
leicht in den Apparat eingesaugt werden. Der DampfiiberschuB 
entweicht durch den am T-Rohr des Dampfentwicklers ange­
brachten Entliiftungsquetschhahn. - 1m zweiten Fall ist das 
DampfentwicklungsgefaB direkt mit dem Destillierkolben durch 
ein Einleitungsrohr verbunden und wird auch evakuiert; dabei 
verwendet man zur Dampfentwicklung am besten einen Destillier-

1 STOLZENBERG: Chem. Ztg. 32, 770 (1908). 
2 Bl. (3) 31, 932 (1904). 
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kolben, der mit Dampfableitungsrohr und SiedecapiHare versehen 
ist und in einem Wasserbad angeheizt wird. Fiir kleine Substanz­
mengen kann dabei der Apparat von POZZI in sinngemaBer Weise 
beniitzt werden. 

b) Destillation mit ii berhi tztem Wasserdampf. 

Nur die Destillation im Dampfstrom anwendbar. Der Dampf 
wird vor dem Einleiten in das DestillationsgefaB durch einen 
Uberhitzer geleitet und so auf die gewiinschte Temperatur gebracht. 

Uberhitzer. Ein spiralig gewundenes Metallrohr (alI).. besten aus 
Kupfer), das direkt oder in einem geeigneten Bad .. (Olbad, Luft­
bad usw.) angeheizt wird. Sehr praktisch ist der Uberhitzer von 
ANDREAS HOFER (Miilheim-Ruhr), der direkt angeheizt wird und 
aus einem Aluminiumstiick besteht, in dem der Dampf einen Zick­
zackweg beschreiten muJ3; vor der Austrittsstelle des Dampfes ist 
em Rohr zur Messung der Dampftemperatur angebracht. 

Der Kolben, in dem sich die zu destillierende Fliissigkeit be­
findet, wird in einem Bad auf der gewiinschten Temperatur 
gehalten. Mit V orteil wird die Destillation mit iiberhitztem Wasser­
damp! im Vakuum vorgenommen analog der Vakuumdestillation 
mit gesattigtem Dampf; das Drosselventil, das die Dampfzufuhr 
reguliert, ist vor dem Dampfiiberhitzer anzubringen. 

c) Technik der Wasserdampfdestillation. 
Das Prinzipielle iiber die Durchfiihrung der Wasserdampfdestil­

lation geht bereits aus dem bisher Gesagten hervor. Von Wichtigkeit 
ist bei allen Arten der Dampfdestillation die Verhinderung der An­
sammlung von Kondenswasser im I?:estillationsgefaJ3, da sich dieses 
sonst zu sehr fiillt, was dann zum Uberspritzen AnlaJ3 geben kann. 
Der Kolben ist daher entweder direkt oder besser in einem Bad an­
zuheizen; bei Verwendung von iiberhitztem Dampf ist die Bad­
temperatur gemaJ3 der Temperatur des Dampfes einzustellen. 

Bei Substanzen, die in Wasser loslich sind, kann durch Zusatz 
von anorganischen Salzen oder sinngemaJ3 von nichtfliichtigen Basen 
oder Sauren (je nach Art der Substanz) eine leichtere Verdampfung 
erzielt werden. Zugleich wird dabei die Siedetemperatur des Ge­
misches erhoht. Falls diese Temperaturerhohung nicht ausreicht, 
wendet man sodann iiberhitzten Wasserdampf an; ebenso bei wasser­
unloslichen Substanzen, wenn deren Dampfspannung bei der Tem­
peratur des gesattigten Wasserdampfes zu gering ist (also bei relativ 
schwer fliichtigen Substanzen). Unter vermmdertem Druck wird man 
vor allem bei temperaturempfindlichen Substanzen arbeiten. Die 
Vakuumdestillation mit iiberhitztem Wasserdampf bietet vielfach 
groJ3e Vorteile und findet insbesondere in der Technik mannigfache 
Anwendung. Bei der Wasserdampfdestillation fester Substanzen 
verhindert man ein Verstopfen des Kiihlrohres durch zeitweises 
Abstellen der Wasserkiihlung (Herausschmelzen der Substanz). 

Die Beendigung der Destillation ist .. bei wasserun15slichen Sub­
stanzen daran zu erkennen, daJ3 keine Oltropfchen (bzw. feste Sub-
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stanzen) mehr iibergehen; bei wasserlOslichen Stoffen wird man sich 
durch besondere Proben zu iiberzeugen haben, ob die zu verdampfende 
Substanz bereits vollig iibergegangen ist. 

Bei stark schaumenden Substanzen geht man so vor wie bei der 
Verdampfung beschrieben (statt CO 2 leitet man hier besser Wasser­
dampf iiber die Fliissigkeit). 

B. Sublimation. 
Ein fester Korper wird durch Erhitzen in den gasformigen und 

sodann wieder in den festen Zustand iibergefiihrt (fest -~ gasformig 
-~ fest). Die Sublimation geht unterhalb der Schmelztemperatur 
des betreffenden Korpers und naturgema13 (zum Unterschied von der 
Destillation, aber analog der Abdunstung) unterhalb des Siede­
punktes vor sich. Sublimation in weiterem Sinne: wenn die Ver­
fliichtigung der geschmolzenen Substanz unterhalb des Siedepunktes 
erfolgt, wobei dieselbe aus dem gasformigen Zustand gleich in den 
festen iibergeht (also: fest~ fliissig-~gasformig~ fest). 

Anwendung insbesondere dann, wenn sich ein Korper bereits 
beim Schmelzpunkt bzw. Siedepunkt zersetzt und derselbe daher 
nicht durch Destillation gereinigt werden kann oder wenn eine Sub­
stanz durch harzartige Bestandteile stark verunreinigt ist, die sich 
durch Krystallisation nicht oder nur schwer entfernen lassen. Vielfach 
gelingt es sogar auf diese Weise, aus Substanzen, die vollig als Harz 
erscheinen, ein schon krystallisiertes Sublimat zu gewinnen. Weiterhin 
kann man oft durch einmaliges Sublimieren eines Rohproduktes 
den gleichen Reinheitsgrad erzielen, wie durch mehrmaliges Urn­
krystallisieren. Insbesondere bei der Reinigung relativ kleiner Sub­
stanzmengen (Zehntelgramme und beliebig darunter) bietet die 
Sublimation au13erordentliche V orteile und ist mit wesentlich geringeren 
Substanzverlusten durchfiihrbar als das Umkrystallisieren 1. Die 
Sublimation kann entweder unter Atmospharendruck oder im 
Vakuum vorgenommen werden; insbesondere die zweite Art bietet 
gro13e Vorteile. 

1. Sublimation unter Atmospharendruck. 

1m einfachsten Fall benutzt man zwei Uhrgliiser, deren Rand 
aufeinander geschliffen ist, und zwischen die gegebenenfalls ein 
Stuck Filtrierpapier (manchmal Asbestpapier) gelegt wird (even­
tuell mit einer Anzahl kleiner Locher versehen). Das untere Uhr­
glas enthiilt die Substanz und liegt auf einer Asbestscheibe mit 
kreisrundem Loch; es wird entweder direkt mit einer Mikroflamme 
erhitzt, oder aber mittels eines passenden Luft- oder Sandbades. 
Vorteilhafterweise kann an Stelle des oberen Uhrglases ein 
passender Trichter aufgesetzt werden, durch dessen Rohr man 
ein Thermometer einfuhrt; statt des unteren Uhrglases kaIll auch 
eine Porzellanschale oder ein Porzellantiegel verwendet werden. 

1 Hinsichtlich der Vorziige der Sublimationsmethode vgl. ins­
besondere KEMPF, in HOUBEN-WEYL 1. 671. 
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Sublimation im indifferenten Gasstrom; dadurch wird einer­
seits der Sublimationsvorgang beschleunigt und andererseits 
die sublimierende Substanz rascher aus dem erhitzten Raum 
weggefiihrt. Verwendung eines Rohres oder einer tubulierten 
Retorte. Nach BAYER 1 kann auch ein Becherglas verwendet 
werden, auf dessen Boden sich die Substanz befindet, dariiber ein 
Glasgestell mit Filtrierpapierscheibe; auf dem Becherglas ein 
zweites Filtrierpapier mit umgekehrtem Trichter; ein Glasrohr 
fiihrt hindurch bis auf den Boden, CO2-Strom hindurchleiten, 
Anheizen im Sandbad. Die Hauptmenge des Sublimates sammelt 
sich zwischen den beiden Filttierpapierscheiben. 

Sublimationsapparate mit Wasserkiihlung zur Reinigung 
groBerer Substanzmengen, z. B. von LANDOLT 2, HERTKORN3 u. a. 
Prinzip: In ein Becherglas oder einen weithalsigen Rundkolben 
(auf dessen Boden sich die Substanz befindet) ist ein einseitig ge­
schlossenes Rohr oder ein Rundkolben eingebaut; diese GefiWe 
werden mit Wasser gefiilJt, oder nach dem Prinzip der Einhiinge­
kiihler (vgl. S. 19) Wasser durch dieselben hindurchgeleitet. 

Mikrosublimation unter Atmosphiirendruck. Nach PREGL4. ein 
etwa 200 mm langes, einseitig geschlossenes Rohr von etwa 7 mm 
iiuBerem Durchmesser, dessen geschlossenes Ende in den mit 
Thermometer versehenen sogenannten Regenerierungsblock ein­
gelegt wird. Erhitzung mittels eines Mikrobrenners. 

Bei der Sublimation in einem indifferenten Gasstrom verwendet 
man ein analoges Glasrohr, an dessen Ende aber ein Capillarrohr 
angeschmolzen ist. Vor dem Einfiillen der Substanz wird zunachst 
etwas Asbestwolle vorgelegt. Durch das Capillarrohr wird wahrend 
des Erhitzens im Regenerierungsblock ein indifferenter Gasstrom 
durchgeleitet, der durch das weite Glasrohrende entweicht. Zur 
Gewinnung des Sublimates wird am besten das betreffende Rohr­
stuck herausgeschnitten und die Substanz abgeschabt. 

2. Vakuumsublimation. 

1m einfachsten Fall verwendet man ein einseitig geschlossenes 
Rohr, das in horinzontaler Lage in einem Trockenschrank ange­
heizt und zugleich evakuiert wird. Die Substanz befindet sich in 
einem Porzellanschiffchen oder einem passenden kurzen Glas­
rohrchen innerhalb des erhitzten Rohrteiles. Das Sublimat sammelt 
sich im herausragenden Teil des Rohres an. Nach PREGL5 ist diese 

1 BAYER: A. 202, 164 (1880). 
2 LANDOLT: B. 18, 57 (1885). 
3 HERTKORN: Chern. Ztg. 16, 795 (1892). 
4 PREGL: Mikroanalyse, S. 247, Berlin: Julius Springer 1930. 
5 PREGL, 1. C. S. 248. 
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Anordnung auch fUr die Mikrosublimation im Vakuum unter Be­
niitzung des Regenierungsblockes geeignet. 

A p par a t von KEMPF 1 : ein dreiteiliges, durch Glasschliff 
(am besten Flanschenschliff) ver bundenes Rohr. 

Der erste Teil ist birnenformig erweitert und nach unten etwas 
abgebogen (etwa retortenformig), dient zur Aufnahme der Sub­
stanz und wird in einem Luftbad (Trockenschrank) erhitzt. Der mittlere 
Teil ist ein einfaches Glasrohr, befindet sich au13erhalb des Luft­
bades und dient zur Aufnahme des Sublimates. Der dritte Teil ist 
mit Hahn versehen und dient zum Anschlu13 an das Vakuum. 

Der Apparat von DIEPOLDER 2. 

Wirverwenden eine, auchfiir das Hoch­
vakuum brauchbare AusfUhrungsform 
gemaB Abb. 37. 

Verwendung verschiedener Einsatz· 
stiicke je nach der Menge und del" Art 
der zu sublimierenden Substanz. Die 
Einsatzstiicke nach a (verschieden lang 
je nach der Menge an Substanz) werden 
mittels eines Stiickchens Schlauch an-
geschlossen; sie entsprechen dem DIE· 
POLDERschen Apparat und ermoglichen 
zugleich die Verwendung eines Gasstromes. 
Das Ansatzstiick b besteht aus einem ab-
geplatteten Glasstab, der mittels eines 
Glashakchens an dem Glasrohr des Auf-

ZIII(Juf 

Abl(Jllf 

c 

satzes (in eine kleine Offnung) einge­
hangt wird. Dieses Ansatzstiick beniitzt 
man' (bei dauernd geschlossenem Ent· 
liiftungshahn) insbesondere bei der Subli· 
mation kleiner Substanzmengen. Will man 
zugleich unter Wasserkiihlung arbeiten, Abb.37. Vakuumsublimations-
so verwendet man unter Beniitzung des apparat. M = 1: 4. 
gleichen Au13engefa13es als Einsatz einen 
Kiihler gema13 Abb. 37 c, del" zur Aufnahme des Sublimates am unteren 
Ende einen kleinen Hohlraum besitzt. - Einfiillen der Substanz in das 
Sublimationsgefa13 stets mittels eines weiten Einfiilltrichters (oder es 
wird die Substanz in einem passenden GlasnapfcheJ?; untergebracht). 
Der untere Teil des Apparates befindet sich in einem 01- oder Paraffin­
bad, das mit einem Thermometer versehen wird. An dem seitlichen 
Entliiftungshahn kann bei Verwendung des Ansatzstiickes a eine 
Capillare angeschlossen, oder ein schwacher Strom eines indifferenten 
Gases hindurchgeleitet werden. Bei Verwendung des Kiihlers c dient 
der seitliche Hahn zum Evakuieren. 

Mikrosublimationsapparate. Es sei insbesondere 
auf die Konstruktion von KLEIN und WERNER 3 hingewiesen (eine 

1 KEMPF: J. pro (2) 78, 201 (1908). 
2 DIEPOLDER: Chern. Ztg. 35, 4 (1911). 
3 KLEIN und WERNER: H. 143, 141 (1925). 
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Verbesserung des EDERschen Apparates1); das Sublimat wird 
auf einem Deckglaschen aufgefangen und dann mikroskopisch 
untersucht. Vor allem fUr qualitativ-analytische Zwecke. 

3. Sublimationstechnik. 
Die Sublimation solI langsam verlaufen, da es sich dabei ge­

wissermaBen um einen Verdunstungsvorgang handelt. Die Bad­
temperatur ist so zu regeln, daB die Su bstanz noch nicht schmilzt; 
aUerdings findet in manchen Fallen (insbesondere bei sehr harzigen 
Substanzen) Sublimation erst nach dem Schmelzen statt. Wichtig 
flir einen einheitlichen Verlauf der Sublimation ist eine moglichst 
gute Zerkleinerung des Materials durch Pulverisieren, insbesondere 
wenn krystallisierte Substanzen zur Sublimation gelangen, die bei 
der Sublimationstemperatur nicht schmelzen. 

Bei Substanzgemischen: fraktionierte Sublimation. N ach 
KEMPF2 verwendet man dann rohrenformige Sublimationsapparate 
in horinzontaler Lage und fiihrt diesel ben zunachst so tief ins 
Heizbad (Trockenschrank) ein, daB sich nur ein kurzes Rohrstuck 
auBen befindet. Fur jede Fraktion (die eventuell unter Erhohung 
der Temperatur zu erzielen ist) zieht man das Rohr ein Stuck 
heraus, so daB sich die einzelnen Fraktionen in Form von Ringen 
im Rohr ansetzen. Dieselben konnen dann durch Herauskratzen 
(nach eventuellem Zerschneiden des Rohres) gewonnen werden. 
Hinsichtlich der fraktionierten Vakuumsublimation kleiner Sub­
stanzmengen (unterhalb 5 mg) vgl. KLEIN und WERNER (1. c.), 
hinsichtlich etwas groBerer Substanzmengen vg1. KLEIN und 
LINSER 3 (Benutzung eines besonderen Apparates uber 5 mg 8ub­
stanz). 

Beispiele fur die Leistungsfahigkeit der Sublimationsmethode. 
Anwendung ZUlU mikrochemischen Nachweis verschiedener Stoffe 
in Nahrungsmitteln (Heraussublimieren von Saccharin, Salicyl­
saure, Tein usw.), Bedeutung fUr die Alkaloidchemie. Vgl. femer die 
Trennung von Pflanzensauren und anderen Stoffen durch Mikro­
vakuumsublimation 3. 

c. Extraktion. 
Unter Extraktion versteht man das Herauslosen einer Substanz 

aus einem festen Substanzgemisch oder aus einer Losung mittels 
eines Losungsmittels; ermoglicht im allgemeinen eine sehr schonende 
Behandlung des Materials, da bei gewohnlicher Temperatur gearbeitet 
werden kann; auch bei erhohter Temperatur (zur Beschleunigung 
des Prozesses vielfach von Vorteil) steigt dieselbe in der Regel 

1 EDER: Dissertation Zurich 1912. 
2 KEMPF in HOUBEN-WEYL 1. 670. 
3 KLEIN und LINSER: Mikrochemie PREGL-Festschrift, S. 214 

(1929). 
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nicht liber den Siedepunkt des betreffenden Losungsmittels, bleibt 
daher auch in diesem FaIle relativ niedrig. - Wahl eines geeigneten 
Losungsmittels von Wichtigkeit. 

1. Allgemeines fiber Extraktionsmittel und Extraktionstechnik. 
Charakteristisch und wichtig fUr den eigentlichen Losungs­

vorgang ist, daB derselbe ohne gleichzeitigen chemischen ProzeB 
vor sich geht, daB also keine Umsetzung zwischen dem Losungs­
mittel und dem gelosten Stoff stattfindet; das Losungsmittel soil 
daher indifferent sein (vgl. auch die Anwendung von Losungsmitteln 
bei der Durchflihrung organisch-chemischer Reaktionen, S. 33). 
Bei der Extraktion dienen die LOsungsmittel vor allem zur Isolierung 
und Trennung organischer Substanzen. Es wird daher zu besprechen 
sein, welche Losungsmittel zur Abtrennung organischer Substanzen 
von anorganischen in Frage kommen und weiterhin, welche Losungs­
mittel sodann fUr die einzelnen organischen Stoffklassen geeignet sind. 

a) Trennung organischer von anorganischen 
Su bstanzen durch Extraktion. 

Wahl eines geeigneten Losungsmittels von Wichtigkeit; eine 
groBe Anzahl anorganischer Verbindull,gen ist nicht unbetracht­
lich in organischen Losungsmitteln lOslich. - Ein auBerst geringes 
Losungsvermogen gegeniiber anorganischen Substanzen besitzen 
die aliphatischen und aromatischell, Kohlenwasserstoffe (also 
Ligroin und Petrolather bzw. Benzol und seine Homologe), ferner 
Chloroform, Tetrachlorkohlenstoff, Schwefelkohlenstoff; auch das 
Losungsvermogen von Essigester und Ather ist zumeist recht 
gering. Dagegen besitzen die Alkohole sowie Aceton ein manchmal 
sehr erhebliches Losungsvermogen. Dabei gelten etwa folgende 
GesetzmaBigkeiten: 

Ohloride der Alkalien in Athylalkohol sehr wenig IOslich, in 
Methylalkohol mehr (N:tJ:4Cl bis liber 3%); die der Erdalkalien meist 
leicht loslich (CaCI2 in Athylal~ohol bis 60%). 

Bromide der Alkalien in Athylalkohol weniger IOslich (meist 
2 bis 3%) als in Methylalkohol (12 bis 18%); die der Erdalkalien meist 
in Methvlalkohol leichter IOslich. 

Jodide der Alkalien ebenfalls in Methylalkohol leichter IOsJich 
(NaJ bis liber 70%). 

Nitrate im allgemeinen schwer loslich, nur NH4N0 3 relativ leicht 
(in Methylalkohol sogar bis liber 17%). 

Sulfate meist sehr schwer IOsJich, die krystallwasserhaltigen 
Salze meist leichter (MgS04 • 7 H 20 in Methylalkohol sogar bis 40%). 

Hydroxyde der Alkalien recht gut alkoholloslich; die der Erd­
alkalien schwerer IOsJich (ie nach dem Wassergehalt). 

Oarbonate der Alkalien und erst recht der Erdalkalien fast unlOslich. 
Die Loslichkeit der genannten Stoffe in Aceton ist meist gering; 

leichter losJich sind nur manche Halogenide (insbesondere FeCl3 

bis liber 60%, HgCl2 sogar bis liber 125%) sowie insbesondere KMn04 

(bis liber 200%). 
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b) Auswahl der Extraktionsmittel. 

Abhangig von der Loslichkeit der Substanz sowie von der 
A.I;t der Substanz. Wasser vielfach bei der Isolierung mancher 
organischer Stoffe aus Rohstoffen pflanzlichen oder tierischen 
Ursprungs verwendbar und zwar je nach dem beabsichtigten Zweck 
auch nach Zusatz von anorganischen oder organischen Sauren 
oder Basen. - Methyl- und Athylalkohol sowie Aceton kommen fiir 
die Extraktion waBriger Losungen naturgemaB nicht in Frage, 
sondern nur zur Extraktion fester Substanzen (z. B. von EiD,­
dampfriickstanden usw.); bei der Extraktion von Sauren mit 
Alkohol ist auf die Moglichkeit der Veresterung Riicksicht zu 
nehmen. Zur Extraktion waBriger Fliissigkeiten bewahrt sich viel­
fach Amylalkohol sehr gut, ebenfalls Essigester; bei diesem ist zu 
beachten, daB der zu extrahierende Stoff wegen eventueller Ver­
seifungsgefahr nicht zu alkalisch sein darf. Das am meisten ange­
wendete und fast stets brauchbare Extraktionsmittel ist der 
Ather; falls dieser fUr gewisse Substanzen zu geringes Losungsver­
mogen hat, verwendet man meist Petroliither, in anderen FaIleD, 
auch Chloroform, Tetrachlorkohlenstoff, oder auch Benzol und seine 
Homologe. 

c) Allgemeine Extraktionstechnik. 

Zunachst iiberzeugt man sich durch Vorversuche von der 
Extrahierbarkeit einer Substanz und stellt das geeignetste Losungs­
mittel fest. Erst dann wird die Extraktion nach einer passenden 
Methode vorgenommen. 1st die Loslichkeit des betreffenden 
Stoffes geniigend groB, so wird man Digerieren oder Auskochen 
bzw. bei Fliissigkeiten Ausschiitteln anwenden, bei schwer los­
lichen Stoffen wird man sich eines kontinuierlichen Extraktions­
apparates bedienen. 

Bei der Extraktion waBriger Losungen trifft man MaBnahmen 
zur Verringerung der Loslichkeit des betreffenden Stoffes in 
Wasser und zwar setzt man verschiedene anorganische Salze zu 
(Aussalzen l ), so insbesondere NaCl, MgS04 oder NH4Cl; zur Ab­
scheidung von Alkoholen aus der waBrigen Losungen dient insbe­
sondere Pottasche. Bei der Extraktion mit Ather wird man diesen 
aus der waBrigen Losung (bis etwa 10% loslich) zu verdrangen 
suchen; am besten durch NaCl oder Na2S04. 

Bei der Extraktion von Fliissigkeiten treten vielfach Emulsionen 
auf, deren Entmischung auf gro13e Schwierigkeiten sto13en kann. 
Sehr haufig bleibt zwischen den beiden Schichten eine schleimige 

1 Vom Aussalzen macht man im iibrigen insbesondere bei der Ab­
scheidung fester Korper aus wa13rigen Losungen Gebrauch (vgl. S. 89). 
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blasige Masse zuriick. Falls dabei der Zusatz von anorganischen 
Salzen oder die Anwendung gri:iBerer Mengen Li:isungsmittel nicht 
zurn Ziele fiihrt, hilft bei Ather- oder Chloroformemulsionen vielfach 
der Zusatz von 5 bis 10 Tropfen Alkohol und schwaches Schiitteln; 
in anderen Fallen Zusatz von etwas Benzol. Manchmal gelingt es, 
eine Emulsion dadurch zu zersti:iren, daB man den Schiitteltrichter 
rasch urn seine Achse dreht, oder durch Klopfen usw. Erschiitterungen 
verursacht. Vielfach hilft auch, wenn man die Fliissigkeit vorsichtig 
durch eine mit Kochsalz beschickte N utsche hindurchsaugt. Falls 
aIle diese Mittel nicht helfen, so gelingt meist eine Trennung durch 
Zentrifugieren oder langeres Stehenlassen. 

2. Extraktion fester Korper. 

a) Extraktion durch Digerieren oder Schiitteln bei 
gewohnlicher Temperatur. 

Im einfachsten Fall Auslaugen der Substanz mit einem ge­
eigneten Losungsmittel bei gewohnlicher Temperatur in ver­
schlossenen Flaschen oder Kolben; Beschleunigung der Extrak­
tion durch Schiitteln (vgl. S. 40). Diese Art der Extraktion be­
sonders bei temperaturempfindlichen Substanzen anzuwenden. 
Nach Sattigung des Losungsmittels mit dem zu extrahierenden 
Stoff muB es durch frisches ersetzt werden. Dies geschieht z. B. 
hei Verwendung eines sogenannten Perkolators in bequemer Weise. 

Derselbe besteht aus einem weiten konischen Rohr, das unten stark 
verengt und mit einem Stiickchen Schlauch mit Quetschhahn oder mit 
einem Glashahn verschlossen ist. Der Perkolator wird mit dem 
Extraktionsgut gefiiIlt, dieses festgepreBt und mit dem Li:isungs­
mittel iiberschichtet. N ach langerem Stehen wird die Fliissigkeit 
aus dem Hahn langsam abtropfen gelassen, wobei zugleich in dem­
selben AusmaBe von oben frisches Li:isungsmittel zutropft, bis der 
ProzeB beendet ist. Die Perkolation wird vielfach zur Extraktion von 
Vegetabilien (Drogen usw.) angewendet. 

b) Extraktion bei erhohter Temperatur 

fiihrt naturgemaB wesentlich rascher zum Ziel. Das Extraktions­
gut wird dabei am besten ausgekocht (vor aHem unter RiickfluB­
kiihlung). Nach der Sattigung des Losungsmittels mu13 dasselbe 
entfernt und durch frisches ersetzt werden, bis das Extraktions­
gut erschOpft ist. 

c) Extraktion in kontinuierlichen Extraktions­
apparaten. 

Es kommt dabei stets frisches Losungsmittel zur Wirkung. 
Dasselbe gelangt aus dem Siedegefa13 in einen Riickflu13kiihler, 
und aus diesem auf die zu extrahierende Substanz. Apparate 
nach dem Soxhletprinzip: Der Extraktor ist unten mit dem 
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Siedekolben und oben mit dem RiickfluBkiihler verbunden; die 
Verbindung erfolgt am besten durch Glasschliffe (Gummist6psel 
kommen bei Anwendung organischer Losungsmittel nicht in Frage 
und Korke miissen erst sorgfiHtig abgedichtet werden; vgl. S. 111). 
Prinzip der Extraktoren : Das aus dem RiickfluBkiihler abtropfende 
Losungsmittel durchtrankt das Extraktionsgut und wird mittels 
eines Heberrohres automatisch abgesaugt, sobald es eine be­
stimmte Hohe erreicht hat. 

Wahrend beim urspriinglichen SOXHLETschen Apparat das Heber­
rohr auJ3en angebracht ist, ist es bei der Modifikation von CLAUS­

000 

Sclili!!fiir 
den KuNer 

NITZER nach innen versetzt, wobei auch das 
eigentliche ExtraktionsgefaJ3 in einem Dampf­
mantel steht, und dabei mit erwarmt wird. 
Nach dem gleichen Prinzip, aber noch prak­
tischer eingerichtet ist der Extraktionsapparat 
von RADEMACHER! (Abb.38). Zur Aufnahme 
des Extraktionsgutes dienen die in verschiede­
nen GroJ3en im Handel befindlichen Hulsen aus 
Filtrierpapier (z. B. von SCHLEICHER & SCHULL). 

Bei einer anderen Gruppe von Extraktions-
apparaten wird kein Heberrohr verwendet, 
sondern das ExtraktionsgefaJ3 befindet sich 
oberhalb des .. siedenden Losungsmittels und 
besitzt oben Offnungen fUr den Durchtxitt des 
Dampfes in den KUbler und unten eine Offnung 
zum Abtropfen des kondensierten, gesattigten 
Losungsmittels. 

Sehr empfehlens~ert ist der Durch­
fluBextraktor mit Zweiweghahn von 

ScNi!! ftirden THIELEPAPE2, bei dem das Extraktions­KocIJk%en 
rohr wie in Abb. 40 mit einem seitlichen Ver-

Abb. 38. Extraktions- bindungsrohr zum Aufsteigen des Dampfes des 
ap~!~~E:.a~ = :r;:~r- Extraktionsmittels versehen ist; unmittelbar 

oberhalb des unteren Endes des Verbindungs­
rohres ist der Zweiweghahnangebracht, der entwedereinen Durch­
fluB zwischenExtraktionskolben undExtraktionsrohr oder zwischen 
dem Extraktionsrohr und auBen ermoglicht. An dem Kiihler 
befindet sich ein als Tropfenzerteiler wirksamer Zackenkranz 
nach PRAUSNITZ3. Dieser Extraktor ermoglicht zugleich eine 
einfache Probeentnahme, die bequeme Wiedergewinnung des 
Losungsmittels, die rasche Herstellung kleiner Mengen trockener 
Losungsmittel; ferner ist derselbe unter Beniitzung gewisser 
Einsatze auch zur Extraktion von Fliissigkeiten und mannig­
fache andere Zwecke geeignet (vgl. Original). 

! RADEMACHER: Chern. Ztg. 26, 1177 (1902). 
2 THIELEPAPE: Chern. Fabrik 4,293, 302 (1931). 
3 PRAUSNITZ: Chern. Fabrik 1, 324 (1928). 
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Ex tr a k t i on gro 13 erer Sub s t anzm en gen. Hei/3extraktion: 
das Extraktionsgut wird in Leinen oder Filtertuch gut verpaekt 
und in einem passendenEinsatz (z. B. aus Aluminiumdraht) in einen 
mit RiiekfluJ3kiihler versehenen Metallkessel (mit aufsehraubbarem 
Deekel) gehangt. Zunachst wird das Extraktionsgut direkt im 
siedenden Losungsmittel ausgekoeht, sodann hochgezogen und weiter 
im Dampf extrahiert. 

Kaltextraktion: In einem Kolben wird das L6sungsmittel zum 
Sieden erhitzt und die Dampfe durch ein aufsteigendes Rohr in 
einen Riiekflu13kiihler geleitet; das kondensierte L6sungsmittel flie13t 
sodann auf das in einer gro13en, unten tubulierten Flasehe befind­
liehe grobe Extraktionsgut (z. B. pflanzliehen Ursprungs) und dureh 
den unteren Tubus durch einen Hahn wieder in den Siedekolben 
zuriiek; vor dem Riieklauf wird es in geeigneter Weise filtriert 
(z. B. dureh einen Bausch Glaswolle, oder dureh ein mit einem 
diinnen Drahtgefleeht umgebenes perforiertes Glasrohr. Das Riiek­
laufrohr miindet am Boden des Siedekolbens. 

3. Extraktion von Fliissigkeiten. 
a) Aussehiitteln. 

Verwendung eines Seheidetrichters (Schiitteltrichters) von 
konischer oder zylindrischer Form. Die letztere l ermoglicht (ins­
besondere, wenn der Zylinder eine Graduierung besitzt) eine 
Messung der Fliissigkeitsmengen. Wird eine waBrige Losung mit 
einem spezifisch leichteren Extraktionsmittel ausgeschiittelt, so 
laBt man die untere Schichte durch den Hahn ab, wahrend die 
obere durch den Tubus ausgegossen wird. Bei wiederholten Aus­
schiittelungen entfernt man die obere Schichte am besten mittels 
eines Heberrohres, das man an einen Saugkolben anschlieBt. Die 
auszuschiittelnde Losung kann dann bis zur Erschopfung im 
Scheidetrichter verbleiben. Spezifisch schwerere Extraktionsmittel 
(wie Chloroform usw.) werden einfach unten abgelassen. Zum 
AU8schiltteln kleiner Flilssigkeitsmengen (einige Kubikzentimeter) 
verwendet man am besten ein einfaches Proberohrchen und 
entfernt die obere Schicht mittels eines Capillarhebers. Derselbe 
besteht aus einer zweimal gebogenen Capillare von etwa 0,75 mm 
lichter Weite 2. 

b) K 0 n tin u i e rl i c h e F I ii s s i g k e its ext r a k tor e n. 
Je nach dem spezifischen Gewicht des Extraktionsmittels 

gegeniiber Wasser sind verschiedene Modelle zu unterscheiden, 
da vor all em waBrige Losungen zu extrahieren sind. 

Extraktion mit spezijisch lewhteren Extraktionsmitteln (wie 
Ather, Petrolather, Benzol usw.) vor aHem im Extraktionsapparat 

1 Naeh SOHIFF: A. 261, 255 (1891). 
2 Vgl. EMIOH: Lehrbueh der Mikroehemie S. 43 (1926). 
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von KUTSCHER und STEUDEL1. Wir verwenden dabei ein mit 
Normalschliffen versehenes Modell (Abb. 39), das ein Auswechseln 
des ExtraktionsgefiiBes ermoglicht je nach der Menge der zu 
extrahierenden Fliissigkeit. 

Aus dem SiedegefiU3 gelangt der Dampf des Extraktionsmittels 
durch den Zwischenteil in den Riickflu13kiihler, wird hier konden-
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Abb.39. Flii8sigkeitsextraktor. M = 1:5. 
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Abb. 40. Kleiner Fliissigkeits­
extraktorfiirspezifisch schwerere 
(ausgezogene Linien) oder spe­
zifisch leichtere Extraktions-

mittel (gestrichelte Linien). 

siert und tropft in das Trichterrohr, tritt durch dessen Capillar­
offnungen (2 bis 4 ausgezogene Rohrchen 2) in einem dauerndem 
Strom kleiner Tropfchen aus, sammelt sich nach dem Durchstromen 
der zu extrahierenden Fliissigkeit oberhalb derselben an und flieat 

1 KUTSCHER und STEUDEL: H. 39, 474 (1903); vgl. auch KEMPF: 
Chem. Ztg. 37, 774 (1913). 

2 Diese Anordnung bewahrte sich besser als die Anwendung einer 
Glasspirale wie beirn urspriinglichen Modell von KUTSCHER und 
STEUDEL. 
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wieder in das SiedegefaB zuruck. Das Trichterrohr muB genugend 
lang sein, damit das spezifisch leichtere Extraktionsmittel den hydro­
statischen Druck der zu extrahierenden Losung uberwinden kann. 
Das ExtraktionsgefaB kann je nach Wmlsch dimensioniert werden; 
man halt am besten GefaBe mit etwa 1, 7'2, 1/4 1 Inhalt bereit. Bei 
groBeren FlUssigkeitsmengen verwendet man entweder entsprechend 
lange GefaBe oder auch Rundkolben. Fur kleinere Mengen genugt 
als ExtraktionsgefaB ein entsprechend schmales Rohr. 

Zur Mikroextraktion verwendet man einen im Prinzip analogen 
Apparat, der entsprechend klein dimensioniert ist. Das eigent­
liche Extraktionsgefii.B und der Zwischenteil bestehen dann aus 
einem Stuck. Einen derartigen Apparat mit einem Extraktions­
gefi:LB von 7 ccm 1nhalt hat F. LAQUER1 beschrieben. Ein anderes 
Modell ist in Abb. 40 wiedergegeben und zwar gemiW der Strich­
lierung; die Spirale hat oben einen Trichter und unten eine 
Offnung. Der Ablauf befindet sich oben. 

Es wurde auBerdem eine sehr groBe Anzahl anderer Extraktions­
apparate angegeben, die aber zumeist recht kompliziert gebaut sind, 
und gegenuberden beschriebenenApparaten kaum wesentliche Vorteile 
bieten durften. SolI die Extraktion bei hoherer Temperatur 
vorgenommen werden, so wird bei Verwendung des 0 ben beschriebenen 
Apparates (Abb. 39) das ExtraktionsgefaB in ein passendes Wasserbad 
eingesenkt, das auf die gewUnschte Temperatur erwarmt wird. 

Extraktion mit spezijisch schwereren Losungsmitteln (wie 
Chloroform, Tetrachlorkohlenstoff usw.). Apparat von STEPHANI 
und B6cKER 2, der auch fur die Extraktion von festen Karpern 
dienen kann. Flir kleine Flussigkeitsmengen eignet sich gut der 
Apparat gemiW Abb. 40 (ausgezogene Linien). 

c) Anhang: Dialyse3 • 

Anwendung. Trennung krystalloider Karper (Elektrolyte) von 
nicht krystalloiden auf Grund der Diffusion der ge16sten Karper 
durch Membranen. 1st in vielen Fallen der einzige Weg, um zu 
einheitlichen Substanzen zu gelangen, so bei der Befreiung von 
naturlichen EiweiBlasungen von den mitgelasten Salzen. Die Dialyse 
ist vor allem in der Enzymchemie zur Reinigung von Ferment-
16sungen von groBer Bedeutung geworden (vgl. auch S. 106). 

Dialysiermembranen. Pergament, sogenannte Fischblasen, oder 
kaufliche Dialysierhulsen oder Dialysierschlauche (z. B. von 
SCHLEICHER & SCHULL); Herstellung geeigneter Membranen aus 
Kollodium 4. 

1 F. LAQUER: H. 118, 215 (1922). 
2 STEPHANI und BOCKER: B. 35, 2698 (1902); siebe auch H. MEYER: 

Konstitutionserm. 4. Auf!., S. 70. Berlin: Julius Springer 1922. 
3 Vgl. RHEINBOLDT in HOUBEN-WEYL I, S. 465 (1925). 
4 Siehe RONA: Praktikum d. physiol. Chern. 1. Teil, S. 5, Berlin, 

1926. 
Bernhauer, Einfuhrung. 6 
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Dia,lysiervorrichtungen: Beschleunigung der Dialyse durch 
VergroBerung der Oberflache sowie durch Bewegung der zu 
dialysierenden Fliissigkeit oder des umgebenden Wassers. 

1m einfachsten Fall verwendet man einen Dialysierschlauch, 
der an beiden Enden an passenden Glasrohren befestigt ist; derselbe 
wird in einem hohen Glaszylinder U-formig aufgehangt und durch 
dauemde ZufUhrung von frischem Wasser (mittels eines auf den 
Boden des Zylinders reichenden Glasrohres) bespiilt; die so ent­
fernten Elektrolyte gehen dabei verloren. - Andererseits laJ3t sich 
eine innige Beriihrung zwischen der zu dialysierenden Fliissigkeit 
und dem umgebenden Wasser durch Riihren im Inneren der Losung 
erzielen oder durch Bewegung der ganzen Dialysiervorrichtung 
(Schnelldialysatoren 1, Gleitdialysatoren2 usw.). 

Sehr zweckmaBig sind die Extraktionsdialysatoren von GODO­
LETZ3, die eine rasche und quantitative Dialyse ermoglichen und 
in bestimmter Ausfiihrung auch fUr das Arbeiten in indifferenter 
Gasatmosphare sowie im Vakuum geeignet sind 4.. 

D. Reinigung organischer Substanzen durch Krystallisation. 
Fiir das organisch-praparative Arbeiten ist von groJ3er Bedeutung, 

zu krystallisierten Substanzen zu gelangen, da eine Reinigung und 
Identifizierung derselben in der Regel wesentlich einfacher ist als 
bei Fliissigkeiten. Insbesondere im Schmelzpunkt krystallisierter 
Substanzen besitzt man ein einfaches und wichtiges Kriterium fUr 
ihre Reinheit und Einheitlichkeit (vgl. auch S. 12), wahrend dem 
Siedepunkt bei wei tern nicht diese Bedeutung zukommt. Die Vorteile, 
die das Arbeiten mit krystallisierten Substanzen bietet, sind ins­
besondere bei kleinen Substanzmengen stark ausgepragt, da es z. B. 
durch Destillation kaum gelingen wird, kleine Mengen fllissiger Sub­
stanzen in ausreichendem MaJ3e zu trennen und zu reinigen. Man wird 
daher bemiiht sein, auch fl iissige Su bst anzen nach Moglichkeit 
in krys t allisierte Der i v ate ii b erzufiihren. Die weitere 
Reinigung krystallisierter Substanzen erfolgt vor allem durch Um­
krystallieren oder Sublimieren, neuerdings ist femer auch der Wert 
der Adsorptionsmethoden erkannt worden. - 1m folgenden wird 
zunachst die allgemeine Technik des Umkrystallierens beschrieben 
und sodann auf die maJ3geblichen Einzeloperationen naher ein­
gegangen. 

1. Losungsmittel und allgemeine Technik des Umkrystallisierens. 
Krystallisation im weitesten Sinne: Ubergang einer 

Substanz aus irgend einem Aggregatzustand in den krystallinischen; 
und zwar Erstarren einer Schmelze (Krystallisieren aus dem 
SchmelzfluB), Ubergang aus dem amorphen in den krystallinischen 
Zustand usw. Krystallisation im engeren Sinne: Ubergang 

1 GUTBIER, HUBER und SCHIEBER: B. 55, 1518 (1922). 
2 THOMS: B. 50, 1235 (1917). 
3 GODOLETZ: H. 86, 315 (1913). 
4 MANN: C. 1921, II, 533. 
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vom gelOsten in den festen (krystallinen) Zustand. Von dieser 
Art der Krystallisation wird bei der Reinigung von Substanzen 
durch Umkrystallisieren vor allem Gebrauch gemacht, indem eine 
Substanz gelOst und dann wieder zur Abscheidung gebracht wird. 
Dabei bleiben Verunreinigungen entweder in der Mutterlauge oder 
sie gehen in dem betreffenden Lostmgsmittel gar nicht in Losung. 

Weiterhin gelingt es vielfach, durch Zusatz von Adsorptions­
mitteln (Tierkohle usw.) gefiirbte oder andere Vertmreinigtmgen zu 
entfernen. Man macht beim Umkrystallisieren insbesondere von der 
Eigenschaft organischer Substanzen Gebrauch, da13 dieselben in den 
meisten Lostmgsmitteln in der Hitze leichter loslich sind als in 
der KlUte, und daher aus heW gesattigten Lostmgen beim Erkalten 
auskrystallisieren. 

Allgemeiner V organg beim U mkrystallisieren. Die betreffende 
Substanz wird in einem geeigneten Losungsmittel in der Warme 
gelOst, durch eventuellen Zusatz eines Adsorptionsmittels von 
Verunreinigungen befreit und nach dem Filtrieren zum Aus­
krystallisieren gebracht; sodann werden die Krystalle von der 
Mutterlauge getrennt und gegebenenfalls getrocknet. 

Wahl des Losungsmittels, fUr das Umkrystallisieren von groBter 
Bedeutung. 1m folgenden einige allgemeine Grundsatze, die weg­
weisend sein konnen. Zusammenhiinge zwischen der Konsti­
tution eines Korpers und des Losungsmittels: Kohlenwasserstoffe 
sind vor allem aus Petrol ather, Benzol, Toluol oder deren Homo­
logen umkrystallisierbar, hydroxylhaltige Verbindungen (einfache 
Zuckerarten, aliphatische und auch aromatische Oxysiiuren, viel­
fach aber auch einfache Carbonsauren) aus Wasser oder Alkohol, 
Sauren aus Eisessig (oder Ameisensaure) usw. - 1m allgemeinen 
besitzen Ather, Chloroform und Benzol (sowie verwandte Losungs­
mittel) ein sehr groBes, Petrolather und Wasser ein geringeres 
Losungsvermogen fur organische Stoffe; Alkohol und Eisessig 
stehen etwa dazwischen. Die Loslichkeit in Homologen des be­
treffenden Losungsmittels ist meist gJ,"oBer; so wird man vielfach 
statt Athylalkohol mit einem hoheren Alkohol zum Ziele kommen, 
oder statt Benzol mit Toluol oder Xylol (oder Tetralin, Hexalin 
usw.), statt Petrolather mit einer hoher siedenden Fraktion 
(Ligroin usw.) usw. - Durch Mischung von Losungsmitteln kann 
man ein Solvens erhalten, das gerade die zum Umkrystallisieren 
richtige Loslichkeit besitzt. Zumeist arbeitet man aber dabei nicht 
von vornherein mit dem Gemisch, sondern lost zunachst in dem 
einen Losungsmittel und versetzt erst zum Auskrystallisieren mit 
dem zweiten (vgl. S. 88). 

Loslichkeitsproben. Unbedingt notwendig, zunachst durch Vor­
proben die Loslichkeit und das Krystallisationsvermogen der 

6* 
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betreffenden Substanz in den verschiedenen Solventien fest· 
zustellen, etwa in folgender Reihenfolge: Wasser, sodann A.thyl. 
alkohol (eventuell Methylalkohol), Eisessig (eventuell Essigester), 
schlieBlich Chloroform (oder Tetrachlorkohlenstoff), Benzol und 
Petrolather. Erst sobald sich diese L6sungsmittel als ungeeignet 
erweisen, probiert man zunachst Mischungen sowie dann die 
sonstigen L6sungsmittel, und zwar zunachst die Homologen der 
oben genannten, und schlieBlich seltener verwendete L6sungs· 
mittel wie Pyridin, Phenole, Nitrobenzol, Aceton, Ather, Mineral· 
sauren (insbesondere Salzsaure), Methylal, Acetal u. a. 

Losungsmittel als Krystallverbindungen. Die verschiedenen Lo· 
sungsmittel treten sehr haufig beim Umkrystallisieren in die sich 
abscheidenden Krystalle ein. Au13er Substanzen mit .. Krystallwasser 
wurden daher auch solche mit Krystallalkohol, ·Ather, ·Aceton, 
.Hexan, ·Chloroform, . Tetrachlorkohlenstoff, .Essigsaure, .Benzol, 
.Toluol, ·Pyridin usw. beobachtetl. 

Chemische Indifferenz der Losungsmittel von groBer Wichtig. 
keit. Beim UmkrystaUisieren aus Alkoholen kann Esterifizierung 
von Sauren stattfinden, oder Austausch von Alkylresten (Um. 
esterung), ferner auch Ersatz von Acetylresten durch Alkyl· 
reste usw. Basische Stoffe diirfen nicht aus Chloroform um· 
krystallisiert werden, da. sie dasselbe beim Kochen zerlegen oder 
auch selbst Zersetzung erleiden k6nnen (vgl. auch S. 33). 

Als Reinheitskriterium fur die umkrystallisierte Substanz gilt in 
der Regel deren Schmelzpunkt. Man wird daher so lange umzu· 
krystallisieren haben, bis der Schmelzpunkt konstant ist, bis 
also die direkt auskrystallisierende Substanz den gleichen Schmelz· 
punkt besitzt, wie die durch Einengen der Mutterlauge erhaltenen 
Krystalle. Vi~!fach ergibt sich jedoch erst beirn Wechsel des Losungs. 
mittels oder Anderung der Umkrystallisierungsmethode eine weitere 
Erhohung des Schmelzpunktes. 

2. Die Einzeloperationen des Umkrystallisierens. 
a) Allgemeine Reinigungsmethoden, Entfernung von 

Verunreinigungen, Entfarbungsmittel usw.1 

Gefarbte Verunreinigungen (von meist gelber bis brauner 
Farbe) gehen haufig beim Umkrystallisieren nicht in die Mutter. 
lauge, sondern haften an den Krystallen. Entfernung derselben 
mittels besonderer Methoden. (Falls diese nicht zum Ziele fiihren 
und die Substanz dazu geeignet ist, wird man jedoch lieber die 
Reinigung durch Sublimation vornehmen, wodurch man zumeist 
rascher zum Ziele kommt.) 

1 V gl. die Zusammenstellung und Literaturangaben bei H. MEYER, 
Analyse und Konstitutionsermittlung organischer Verbindungen. 
5. Aufl. 1931. S. 6££. 
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a) Entfiirhung durch Adsorptionsmittel. Dieselben werden zu 
der betreffenden Lasung zugesetzt und naeh eventuellem Auf­
koehen abfiltriert. Das Adsorptionsmittel nimmt dabei die Ver­
unreinigungen auf. Man sueht mit einem Minimum an Ad'lorptions­
mittel zu arbeiten, da dureh dasselbe aueh die zu reinigende Sub­
stanz adsorbiert werden kann, wodureh manehmal groBe Verluste 
eintreten kannen. Verwendung von Tierkohle (Wirksamkeit der­
selben sehr von der verwendeten Sorte abhangig); Entfarbung 
nicht immer erzielbar; dies ist vielfaeh aueh yom Lasungsmittel 
abhangig. Das Adsorptionsvermagen in den einzelnen Lasungs­
mitteln nimmt in folgender Reihe ab: Wasser> Athylalkohol 
> Methylalkohol > Essigester > Aeeton > Chloroform. 

Vielfach gehen die feinsten Teilchen der Kohle durchs Filter 
(insbesondere bei Wasser und anderen hydroxylhaltigen Losungs­
mitteln); dies merkt man oft gar nicht an der filtrierten Losung, 
sondern erst an der Farbung der Krystalle. Abhilfe durch Wahl 
einer dichteren Filtrierpapiersorte oder nochmaliges Filtrieren durch 
dasselbe Filter (dessen Poren sich allmahlich verstopfen). Empfehlens­
wert ist auf j eden Fall, die er haltenen Krystalle nochmals (nach Moglich­
keit aus einem hydroxylfreien Losungsmittel) ohne Tierkohle umzu­
krystallisieren. Ferner ist zu beachten, daB Tierkohle vielfach eine 
chemische Veranderung von Substanzen verursacht; so dUrfen leicht 
oxydable Stoffe nicht mit Tierkohle entfar9~ werden, und insbesondere 
Erwarmen wird dann zu vermeiden sein. Ubrigens ist die Adsorption 
zumeist wenig von der Temperatur abhangig; manchmal erzielt 
man auch bess ere Entfarbung, wenn man die betreffende Losung 
bei gewohnlicher Temperatur langsam durch ein Kohlefilter hindurch­
saugt. 

Sonstige Adsorptionsmittel: Fullererde (Bleieherde, ein Alu­
minium-Magnesium-hydro-Silieat), Kieselgur (lnfusorierende, fast 
reines Silieiumdioxyd), Bolus alba (weiBer Ton, hauptsachlieh 
bestchend aus Aluminiumoxyd), Talkum (Magnesiumhydrosilieat). 
Fur diese gelten im allgemeinen die gleiehen GesetzmaBigkeiten 
wie fUr Tierkohle. 

{3) KHirungsmethoden. Ausfallung von Verunreinigungen. Fal­
lungsmittel, insbesondere znr Klarung von truben Losungen; 
zugleieh findet vielfaeh aueh Entfarbung statt. Zwei Methoden: 
Entweder setzt man zu der zu klarenden Lasung Bolus alba, 
kolloidale Tonerde, Talkum, Kieselgnr usw. zu (eventuell aueh 
zugleich fein gerissene Papiersehnitzel) und sehuttelt eine zeitlang 
oder kocht auf und laBt daun absitzen. 1m anderen Fall erzeugt 
man eine Fallung in der betreffenden Lasung, und zwar entweder 
enthalt diese selbst fallbare Stoffe (man versetzt dann mit neu­
tralem oder basischem Bleiaeetat oder auch mit Queeksilbersalzen 
usw.) orler man setzt erst Bleiacetat oder Bariumehlorid usw. zu 
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und fallt dann mit Soda16sung (oder Aluminiumsulfat mit Baryt­
wasser); zugleich mit dem erzeugten Niederschlag werden dabei 
die krystallisationsstorenden Verunreinigungen niedergeschlagen. 

y) Entfarbung dureh Zerstorung der Verunreinigungen, nur 
anwendbar, wenn nicht die zu reinigende Substanz zugleich an­
gegriffen wird. Oxydationsmittel zum Entfarben von Losungen: 
Kaliumpermanganat, in einzelnen Fallen auch Salpetersaure, 
Chlorkalk, Chlordioxyd, Wasserstoffsuperoxyd u. a. Reduktions­
mittel: Schweflige Saure (vor allem in der Technik) sowie unter­
schweflige Saure und Salze derselben, ferner Aluminiumamalgam 
u. a. Kondensationsmittel U8W., zur Entfernung von reaktions­
fahigen Verunreinigungen oder zur Verharzung oder Verkohlung 
derselben: Aluminiumchlorid, Chlorzink, konzentrierte Schwefel­
saure, Thionylchlorid, Chlorschwefel u. a. 

b) Losen und Filtrieren. 

a) Umkrystallisieren gro.6erer Mengen. Die Substanz wird im 
betreffenden Losungsmittel in einem Kolben in der Warme gelost, 
am besten unter allmahlichem Zusatz des betreffenden Losungs­
mittels, und bei niedrig siedenden Solventien unter Anwendung 

Abb. 41. Dampftrichter. 

eines RiickfluBkiihlers (vgl. S. 19); 
sodann gieBt man die Losung durch 
ein Faltenfilter, das mit dem 
Losungsmittel angefeuchtet wurde, 
und das sich in einem Tricbter mit 
ganz kurzem Hals befindet; sehr 
wichtig ist die Wahl eines geeig­
neten,. rasch filtrierenden Papiers. 
Adsorptionsmittel erst zusetzen, so­

bald die ganze Substanz in Losung gegangen ist; bei unloslichen 
Riickstanden ist zunachst von diesen abzufiltrieren. Bei schwer 
16slichen Substanzen verwendet man eine Heizvorrichtung fiir den 
Trichter, um das sehr lastige Auskrystallisieren der Substanz 
im Filter oder aber die Anwendung groBerer Mengen Losungs­
mittel zu vermeiden. Heizvorrichtungen: Warmwassertrichter, 
Dampftrichter oder elektrisch heizbare Trichter. Ein sauberes und 
einfaches Arbeiten ermoglicht insbesondere die Beniitzung des 
Dampftrichters (Abb. 41). In den aus Metall hergestellten Mantel 
wird dabei ein Glastrichter mit kurzem Hals eingesetzt. Heizung 
des Trichters mittels eines kleinen Dampfentwicklers (vgl. S. 69); 
der abgehende Dampf wird am einfachsten durch Einleiten in 
kaltes Wasser, das leicht erneuert werden kann, kondensiert. 
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(3) Umkrystallisieren kleiner Mengen. Die Substanz wird in 
einem Proberohrchen oder in einem MikrogefaB gelost 1 (Abb. 42a). 
Wir verwenden einen Satz derartiger GefaBe von verschiedener 
GroBe (und zwar breitere GefiiBe mit 6,4 und 3 ccm Gesamtinhalt, 
und engere GefaBe mit 2 und 1 ccm Inhalt). HinzufUgen des 
Losungsmittels stets mittels eines, 
an einem Ende verengten Glas-
rohrchens (Tropfrohr). Erhitzen mit '(floss/lei 
einem Mikrobrenner (oder mit der 
Sparflamme eines Bunsenbrenners); 
dabei wird die Fliissigkeit mit einem 
kleinen Glasquirl (ein diinner Glas- (l 

stab, am Ende etwas abgebogen und 
breit gedriickt) (Abb. 42b) dauernd 
geriihrt. Filtration nach PREGL (1. c.) 
durch einenMikrotrichter (Abb.42 c), 
mit kugeliger Erweiterung fiir die 
Aufnahme von Watte oder Asbest 
als Filtermasse. In diesem FaIle ar­
beitet man in groBerer Verdiinnung, 
urn ein Auskrystallisieren der Sub­
stanz im Trichter zu vermeiden. Zum 
Umkrystallisieren in konzentrierter 
Losung haben wir mit einem mit 
Glasmantel versehenenMikrotrichter 
(Abb. 42d) die besten Erfahrungen 
gemacht. 

Durch den Mantel wird der Dampf 
jenes Liisungsmittels geleitet, aus dem 
umkrystallisiert wird, indem an den 
Apparat ein kleiner Siedekolben sowie 

b 
B 

Abb.42. 
Gerate zum l\1ikroumkrystallisieren. 
1\1 = 1: 2. [A fiihrt weiter, dann senk­
recht nach oben und tragt einen 
kleinen N.·Sch!. (Aul3enkonus Nr. 0) 
fijI' den Kiihler; B fiihrt weiter, dann 
senkrecht nach unten und tragt 
einen kIeinen N.-Sch!. (Innenkonus 

Nr. 0) fiir das Siedeki:ilbchen.l 

ein RiickfluJ3kiihler angeschlossen werden. - Falls die Liisung schwer 
abliiuft, kann man durch Anwendung von Druck die Filtration 
wesentlich beschleunigen. Zu diesem Zwecke wird das FiltriergefiiJ3 
mit einem Gummistopsel mit· Einleitungsrohr und Entliiftungshahn 
versehen. Das Einleitungsrohr wird mit einer Druckpumpe oder 
einer Bombe verbunden (zrnneist reicht es aus, wenn der Druck 
mit dem Munde erzeugt wird). - Auch griiJ3ere Modelle haben sich 
bestens bewiihrt. 

c) Auskrystallisieren. 
a) Krystallisation aus heW gesattigter Losung. Die Substanz 

krystallisiert aus dem Filtrat beim allmahlichen Erkalten des­
selben. MaBnahmen fUr das Krystallisieren iibersattigter Losungen; 

1 PREGL: Mikroanalyse, 3. Auf!., S. 243, Berlin: Julius Springer 1930. 



88 Reinigung organischer Substanzen durch Kl'ystalligation. 

Abkiihlen auf tiefere Temperatur durch Einstellen in Eis oder in 
eine Kaltemischung oder in einen Kiihlschrank usw. (vgl. S. 17). 
Bei hitzeempfindlichen oder tiefschmelzenden Substanzen wird 
bei Raumtemperatur eine gesattigte Losung hergestellt, die man 
durch starke Unterkiihlung zur Krystallisation bringt (insbesondere 
bei Verwendung von Petrolather als Losungsmittel). Absaugen 
dann auch in der Kalte, vgl. S. 93/94. Krystallisation durch Kratzen 
der GefaBwande mit einem Glasstab; Impfen mit Krystallen der 
betreffenden Substanz; die Impfkrystalle werden dabei am besten 
in die noch nicht ganz erkaltete Losung unter Kratzen mit einem 
Glasstab eingetragen. 

Es ist daher ratsam, von der urnzukrystallisierenden Substanz 
stets einige Krystallchen zu diesem Zwecke zuruckzubehalten. Sehr 
trage krystallisierende Substanzen stellt man an einen kiihlen Ort; 
die Krystallisation ist vielfach erst nach einigen Tagen, manchmal 
sogar erst nach W ochen beendet. Niedrig schmelzende Substanzen 
Iaf3t man mit besonderer Vorsicht auskrystallisieren, urn olige Ab­
scheidung zu vermeiden; und zwar muLl insbesondere fur sehr all­
mahliche Abkiihlung gesorgt werden, am besten, indem man das 
betreffende GefaLl in einem Bad von einer der Losung entsprechenden 
Temperatur allmahlich erkalten laLlt. 

Die Krystalle sollen weder zu fein noch zu grob sein; im ersten 
Falle besteht die Gefahr, daLl Losungsmittel oder Verunreinigungen 
infolge der groLlen Obedlache adsorbiert sein konnen, im zweiten 
Fall schlieLlen die Krystalle vielfach Losungsmittel und damit Ver­
unreinigungen ein. Es ist daher die Erzielung von Krystallen mittlerer 
GroLle anzustreben. Die Erzielung gut ausgebildeter Krystalle ist 
auch fUr deren Untersuchung auf Krystallform (mittels Lupe oder 
Mikroskop) von Wichtigkeit, da dies vielfach ein wichtiges Kriterium 
fUr organische Substanzen vorstellt. 

fJ) KrystalIisation durch Abdunsten des Losungsmittels. An­
wendung, wenn die Losung nicht geniigend konzentriert ist und 
auf andere Weise keine Krystallisation erzielt werden kann. 
Vorgang wie friiher beschrieben (vgl. S. 67), indem man insbe­
sondere iiber Absorptionsmitteln im Vakuum verdunsten laBt. 
Die Operation darf nicht bis zu Ende durchgefiihrt werden, sondern 
die Verunreinigungen sollen in der Mutterlauge zuriickbleiben. 

y) Krystallisation durch Zusatz anderer Losungsmittel. (VgL 
auch S. 83). Substanz in einem Solvens von groBerem Losungs­
vermogen gelOst und filtriert; Filtrat (zumeist in noch heiBem 
Zustand) mit einem Losungsmittel versetzt, in dem die Substanz 
schwer IOslich ist, so· daB deren Loslichkeit im ersten Solvens 
herabgemindert wird. Zusatz von soviel Losungsmittel, daB in der 
Hitze hochstens eine schwache Triibung entsteht: erst beim Erkalten 
solI Krystallisation stattfinden; insbesondere Abscheidung in oligem 
Zustand durch zu groBe Mengen Fallungsmittel ist zu vermeiden. 
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Hat man eine Substanz in Alkohol, Eisessig oder Aceton gelost, 
so setzt man meist Wasser zu; bei Salzen organischer Sauren ist der 
Vorgang umgekehrt. Man lOst in Wasser und vers.';ltzt mit Alkohol 
(oder auch Aceton). Zur Losung einer Substanz in Ather, Essigester, 
Aceton, Benzol oder Chloroform setzt man am besten Petrolather zu. 
PyridinlOsungen kann man mit Wasser, Ather oder Alkohol versetzen. 
Weiterhin kommen auch folgende Mischungen in Betracht: Benzol­
Chloroform, Benzol-Pyridi~, Aceton-Benzol, Aceton-Chloroform, Alko­
hoI-Chloroform, Alkohol-Ather, Pyridin-Toluol, Chloroform-Essig­
ester und viele andere. 

Vielfach muJ3 zugleich auch von der Abdunstungsmethode Ge­
brauch gemacht werden, indem die Mischung iiber ein Absorptions­
mittel gebracht wird, das das Solvens mit dem groi3eren Losungs­
vermogen aufnimmt. So kann z. B. aus einem Alkohol-Wasser-Ge­
misch der Alkoholleichter entfernt werden (z. B. im Vakuum), worauf 
sodann Krystallisation einsetzt. Oder man entfernt aus einer wai3rigen 
Losung Ammoniak oder auch Salzsaure, die eine starkere Loslichkeit 
bedingen konnen, durch Aufbewahren iiber e~nem geeigneten Ab­
sorptionsmittel (Schwefelsaure einerseits und Atzkali andererseits). 
In anderen Fallen kann man das stiirende Losungmittel auch durch 
Ausschiitteln mit einem geeigneten anderen Losungsmittel entfernen, 
so z. B. den Alkohol aus einer Alkohol-Ather-Mischung oder aus einer 
Akohol-Chloroform-Mischung mittels Wasser. 

~) Krystallisation .durch Aussalzen. Die Loslichkeit der ab­
zuscheidenden Substanz (vor allem in Wasser) kann auch durch 
Zusatz von anorganischen Salzen verringert werden. Hiervon 
macht man vielfach bei der Gewinnung von krystallisierten Sub­
stanzen Gebrauch (ebenfalls beim Ausschutteln, vgl. S. 76). Ab­
scheidung von Seifen, verschiedenen Farbstoffen und Sulfosauren, 
EiweiBkorpern usw. Man verwendet zum Aussalzen NaCI, Na2S04, 
K 2C03, CaCI2, (NH4)2S04 u. a. Man setzt dabei entweder eine 
konzentrierte Salz16sung zu oder aber das Salz in fester Form. 

e) U mflillen von Substanzen, ins besondere bei amorphen Substan­
zen: Losen in einem Solvens und AusfalJen durch ein anderes. Auch 
dann anzuwenden, wenn eine Substanz wegen zu groBer Zer­
setzlichkeit nicht unter Erwarmen gelost werden darf; man be­
reitet dann eine kalt gesattigte Losung und faUt mit einem ge­
eigneten Losungsmittel (falls nicht Krystallisation durch starke 
Unterkuhlung erzielbar ist). Sauren oder Basen werden in Alkalien 
(insbesonde:r;e Ammoniak) bzw. Sauren (Salzsaure, Essigsaure usw.) 
gelost und nach dem Entfarben und Filtrieren durch Zusatz von 
Saure bzw. Alkali wieder abgeschieden. 

C) Krystallisation oliger (sowie schmieriger und harzartiger) 
Substanzen. NaturgemiiB ist es nicht moglich, in allen diesen 
Fallen stets zu krystallisierten Substanzen zu gelangen; in erster 
Linie darf man nicht die Geduld verlieren, da manchmal derartige 
Substanzen beirn langeren Stehen krystallisieren oder erstarren. 
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Methoden zur Beschleunigung dieses Prozesses: Bei Olgemischen 
(die durch fraktionierte Destillation nicht weiter getrennt werden 
konnen) wird man versuchen, durch Abkiihlung Krystallisation zu 
erzielen, indem man die einzelnen Fraktionen liingere Zeit bei tieferer 
Temperatur aufbewahrt; vielfach ist es von Vorteil, dieselben zu diesem 
Zweck in einem geeigneten Losungsmittel (Petroliither u. a.) zu losen, 
da insbesondere bei Temperaturen unter ~ 400 viele Substanzen nur 
glasig werden und dann nicht krystaIIisieren konnen. Weiterhin 
kann man versuchen, durch Behandlung mit einem Losungsmittel 
(in der Kiilte oder in der Hitze) einen Anteil in Losung zu bringen, 
woraufhin dann vielfach entweder der zuriickbleibende oder der 
geloste Anteil krystallisiert, da nun das Mischungsverhiiltnis ver­
andert ist. Als Losungsmittel kommt dabei z. B. manchmal Wasser 
in Betracht, das m~.t kleinen Mengen anderer Losungsmittel versetzt 
ist (z. B. Alkohol, Ather, manchm.,:\l auch Ammoniak, Siiuren usw.). 
Ferner ist es oft zweckmii13ig, das 01 in.!'linem Losungsmittel zu 16sen 
und ein zweites zuzusetzen, in dem das 01 schwer losIich ist, und dann 
stehen zu lassen, sobald einE!. schw~che Triibung entsteht. Weiterhin 
bewiihrt sich vielfach, das 01 in Ather usw. zu 16sen und nun im 
Vakuum verdunsten zu lassen; durch die starke Abkiihlung tritt 
dann oft Krystallisation ein (vgl. S.18). Bei schmierigen oder harz­
artigen Substanzen geIingt es manchmal, durch Verreiben mit einem 
Losungsmittel (insbesondere Methylalkohol oder Petroliither) Kry­
stallisation zu erzielen. Aus derartigen Substanzen kann man femer 
vielfach durch Sublimation (besonders im Vakuum) in bequemer 
Weise krystallisierte Substanzen gewinnen. 

'fj) Reinigung von Substanzen durch Uberfiihrung in Derivate, 
manchmal die einzige Methode, krystallisierte Produkte zu er­
halten. Darstellung solcher Derivate, aus denen der Ausgangs­
korper leicht und ohne wesentliche Verluste wiedergewinnbar ist. 
Das betreffende Derivat wird in iiblicher Weise so lange um­
krystallisiert, bis es geniigend rein ist, und sodann aus dem­
selben der auf diese Weise gereinigte Ausgangskorper gewonnen. 

Diese Methode ist vielfach dann anzuwenden, wenn die Ausgangs­
substanz leicht zersetzlich ist und daher direkt nicht gereinigt werden 
kann, oder wenn die sonstigen Eigenschaften (wie Loslichkeit usw.) 
eine direkte Reinigung nicht gestatten; ferner ist von Wichtigkeit, 
da13 auf diese Weise auch fliissige Stoffe (z. B. Aldehyde oder Kohlen­
wasserstoffe usw.) aus Substanzgemischen isoliert und gereinigt werden 
konnen, indem sie in krystallisierte Derivate iibergefiihrt werden. ~ 
Sauren kann man iiber ihre Salze oder Ester reinigen, Alkohole 
oder iiberhaupt OH-haltige Substanzen iiber ihre Acetyl- oder Ben­
zoylderivate. Basen konnen als Chloroplatinate oder Aurochlorate 
abgeschieden werden, femer als Quecksilbersalze, weiterhin mittels 
Phosphorwolframsiiure usw. oder schliel3lich als Pikrate oder Oxalate 
usw.; nach dem Umkrystallisieren derselben wird durch Alkali in 
der Regel leicht wieder die urspriingIiche Base in nun reinem Zu­
stand regeneriert. A 1 d e h y d e und K e ton e konnen als schwerlosliche 
Bisulfitverbindungen abgeschieden und nach der Reinigung mittels 
Soda regeneriert werden. Aromatische Kohlenwasserstoffe 
und Ph e n ole (ferner auch Lactone, Aldehyde und Ketone der aroma-
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tischen Reihe) konnen als Additionsprodukte mit aromatischen Nitro­
verbindungen (insbesondere Pikrinsaure oder Styphninsaure) ab­
geschieden und nach dem UmkrystaIlisieren durch Alkali (insbesondere 
wa13riges Ammoniak) wieder regeneriert werden. 

3. Trennung der festen Substanzen von der Mutterlauge. 
Je nach der Menge und nach der Art der Substanz wahlt man 

eine jeweils geeignete Methode. In der Regel wird man durch Ab­
saugen zurn Ziel kommen, insbesondere dann, wenn es sich urn gut 
krystallisierte Substanzen handelt. 

a) Absaugen. 
a) Allgemeiner Vorgang. Beniitzung einer Wasserstrahlpumpe; 

falls ein schwacheres Vakuum erwiinscht ist, so stellt man dasselbe 
mit Hilfe eines Entliiftungshahnes ein (vgl. S. 26). Absaug­
vorriChtungen: Zwei prinzipiell verschiedene Formen, und zwar 
entweder trichterformige GefaBe, die eine Filtrierplatte besitzen 
(Nutschen), auf die die abzusaugende Substanz gebracht wird; 
diese Saugtrichter werden auf ein zweites GefaB aufgesetzt, in 
dem das Filtrat aufgefangen wird. Zweiter Fall: "Umgekehrte 
Filtration", der filtrierende Teil der Apparatur (PuKALL-Filter, 
Saugstabchen usw.) wird in die abzusaugende Masse eingesenkt 
und das Filtrat in ein zweites GefaB hineingesaugt. Die erst­
genannte Art des Absaugens wird zumeist angewendet, die zweite 
Art nur fUr spezielle Zwecke. 

Absaugvorgang. GroBe der Absaugvorrichtung proportional der 
Menge der abzusaugenden Krystalle. Wird mit Filtrierpapier gearbeitet 
(also bei Gefa13en der erstgenannten Art), so feuchtet man dasselbe 
an und saugt es fest, so daB es gut anliegt und bringt die abzusaugende 
Masse darauf. Die abgesaugte Substanz wird zweckma13igerweise 
mittels eines geeigneten Gerates (flacher Glasstopsel oder breit ge­
driickter Glasstab usw.) festgepreBt, urn moglichst viel Mutterlauge 
zu entfernen. 

Auswaschen der Krystallmasse von wesentlicher Bedeutung, 
da auf diese Weise die Mutterlauge mit den in derselben vor­
handenen Verunreinigungen entfernt wird; man verwendet dazu 
in der Regel dasselbe Losungsmittel, aus dem umkrystallisiert 
wurde; bei leicht 16slichen Substanzen kann man das Losungs­
vermogen des Solvens durch Vorkiihlen oder Zusatz eines ge­
eigneten anderen Losungsmittels herabsetzen. 

Auswaschvorgang. Die abgesaugte Krystallmasse wird ohne zu 
Saugen mit dem betreffenden Losungsmittel gut durchfeuchtet; 
erst dann saugt man wieder ab, und wiederholt diese Operation je 
nach Bedarf mehrmals. Falls das Filter viele Verunreinigungen auf­
genommen hat, entfernt man am besten dasselbe und setzt ein neues 
ein. Falls die Substanz sehr fein krystallinisch ist und sich daher 
nicht gut auswaschen laBt, ist es zweckma13ig, die gauze Masse in 
einer Schale mit dem Losungsmittel gut zu verreiben oder auch 
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gegebenenfalls in einer Flasche zu schiitteln und dann wieder ab­
zusaugen. Gerate zum Auswaschen: SpritzfIaschen l (bei kIeinen 
Substanzmengen Tropfrohre), zum kontinuierlichen Auswaschen 
besondere Vorrichtungen, und zwar verwendet man entweder eine 
MARIOTTEsche Flasche oder Vorrichtungen, die auf demselben oder 
einem ahnlichen Prinzip beruhen. - :Falls eine Substanz in dem 
betreffenden Losungsmittel zu leicht loslich ist, kann das Aus­
waschen mitteIs eines durch Verspriihen des Losungsmittels erzeugten 
Nebels vorgenommen werden (vgl. auch Auswaschen in der Sieb­
zentrifuge, S. 94). 

Weitere Verarbeitung der Mutterlaugen: Verdampfen des Losungs­
mittels, oder Zusatz anderer L6sungsmittel, die eine weitere Kry­
stallisation oder Fallung bewirken (vgl. auch fraktionierte Kry-
staIIisation, S. 99). . 

{3) Absaugen grollerer SUbstanzmengen. SaugtOpfe bestehen 
entweder aus einem perforierten Porzellanstiick, das auf ein Glas­
gefaB aufgesetzt wird, oder sie sind ganz aus gebranntem Ton her­
gestellt (in der prinzipiellen Ausfiihrungsform im iibrigen analog)_ 
Absaugen etwas geringerer Substanzmengen mittels der bekannten 
BucHNER-Trichter (Porzellannutschen mit perforierter Platte) ver­
sehen mit einem passenden kreisrunden Filtrierpapier; auf einen 
Saugkolben mittels eines Gummisti:ipsels oder einer konischen 
Gummimanschette aufzusetzen. Falls nur eine geringe Menge 
Filtrat aufzufangen ist, beniitzt man eine SaugepI;ouvette oder 
auch eine gewohnliche Eprouvette, die man in einen Saugkolben 
hineinstellt. Statt einer BUCHNERschen Nutsche kann man auch 
einen gewohnlichen Glastrichter verwenden, in den eine WITTsche 
Filterplatte (perforierte Porzellanplatte) eingesetzt wird. Seit 
kurzem befinden sich auch BucHNER-Trichter aus Jenaer Glas im 
Handel. Ein bequemes Arbeiten gestatten insbesondere die 
SCHoTTschen Sinterglasnutschen, bei denen kein Filtrierpapier geo 

braucht wird; daher insbesondere zum Absaugen von Substanzen 
bzw. Mutterlaugen, die Filtrierpapier angreifen, anzuwenden; mit 
verschiedener Porenweite im Handel. 

Zu beachten ist, daJ3 mit denselben keine unloslichen (und 
zugleich sehr feinen) Substanzen abgesaugt werden diirfen, da sich 
sonst die Poren so verstopfen, da13 die Gerate wertlos werden. 1m 
iibrigen kann man zum Absaugen von Stoffen, die Filtrierpapier 
angreifen, auch Trichter verwenden, die als Filtermasse mit einem 
Bausch Glaswolle versehen werden. Man verwendet dazu insbesondere 
Trichter, deren Hals beim Ansatz an den trichterformigen Teil 
erweitert ist (Kropftrichter). 

y) Absaugen von klein en SUbstanzmengen. Absaugen von 
Dezigrammen Substanz. Entweder kleine Porzellantrichter mit 

1 Sehr zweckillaLlig erscheint ein Modell mit GIaskugelverschliissen 
(wie man sie auch fiir Biiretten verwendet), das man sich in sinn­
gema13er Weise leicht selbst herstellen kann. 
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perforiertem Boden oder kleine Trichter mit Sinterglasplatte; 
nach DIEPOLDER1 verwendet man als Filtrierunterlage einen breit 
gedruckten dunnen Glasstab (mit einer Scheibe von etwa 0,5 
bis 1 em Durchmesser), der in einen gewohnlichen 
Trichter eingesetzt wird (Abb. 43). 

Zur Filtration dient eine passende Scheibe 
Filtrierpapier, die zugleich am Trichter anliegt und 
nach dem Befeuchten mit dem betreffenden Losungs­
mittel unter Zuhilfenahme eines Glasstabes fest­
gesaugt wird. Die abgesaugte Substanz wird erst 
nach dem Trocknen vom Filter abgenommen. 

Absaugen von Zentigrammen Substanz. Be­
nutzung von Saugstabchen zu empfehlen, und 
zwar entweder Glasstabcben mit eingeschmolzenem 
Sinterglasfilterplattchen (Abb. 44 a) (nach SCHOTT, 
Jena) oder Porzellanstabchen mit porosem Filter­
boden (b) (hergestellt von der staatlichen Porzellan­
manu£aktur, Berlin). Die Handhabung der Filter­
stabchen ist aus Abb. 44 ersichtJich. 

Abb.43. 
Absaugtrichter 

nach 
DIEPOLDER. 

M=1:3. Man beginnt mit dem Absaugen an der Oberflache 
der Fliissigkeit und folgt durch allmahliches Heben 
des Bechers nacho Ein Festhaften der Substanz an der Filterflache 
ist nach Moglichkeit zu vermeiden, damit nicht die Poren eventuell 
vorzeitig verstopft werden. N ach dem sinngemaJ3en Auswaschen 
wird die im Becherglaschen zuriickgebliebene Substanz samt dem 
Stabchen getrocknet und dann erst 
gesammelt. Diese Art des Ab-
saugens wird sich insbesondere 
dann bewahren, wenn sich in einem 
relativ groBen Fliissigkeitsvolumen 
eine kleine Menge fester Substanz 
befindet. 

Isolierung von Milligrammen 
Substanz. Entweder gleichfalls 
entsprechend kleine Filterstab­
chen, oder die SCHWINGERSche 
Milqonutsche, die PREGL2 fUr 
diesen Zweck empfiehlt. 

a 

1~~_ 1 
~ 

b 

(I) Absaugen bei tieferen Absaugvorricht~b~t Filterstabchen. 
Temperaturen. Verwendung der 
sogenannten Eistrichter (Abb. 45a), oder von Saugtrichtern mit 
einem Mantel, durch den man ein Kaltesol (vgl. S. 17) langsam 
hindurchleitet (Abb. 45b); als Filtrierunterlage kann entweder 

1 V gl. auch GATTERMANN. WIELAND: Praxis des organischen 
Chemikers. 

2 PREGL: Die quantitative organische Mikroanalyse, S. 244, 245; 
3. Auf I. Berlin: Julius Springer 1930. 
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eine WITTsche Platte oder ein breit gedruckter Glasstab (gemiiB 
Abb. 43) oder aber Glaswolle in sinngemiiBer Weise verwendet 
werden. Derartige Kaltenutschen vor aHem dann anzuwenden, 

Abb. 45. Killtenutschen. 

wenn eine Substanz bei tieferer Temperatur zum Auskrystallisieren 
gelangt ist, bzw. bei tiefschmelzenden Substanzen. 

Das Absaugen im indifferenten Gasstrom sowie unter Feuchtig­
keitsausschluB wird erst spater im Zusammenhang mit der Besprechung 
der betreffenden Gesamtoperation behandelt. 

b) Zentrifugieren. 

Benutzung einer Sedimentierzentrifuge oder einer Sieb­
zentrifuge. Im ersten Fall entweder hochtourige Zentrifugen mit 
Motorantrieb oder kleine Handzentrifugen. Nach dem Zentri­
fugieren wird die uberstehende Mutterlauge durch Dekantieren 
entfernt und der Bodensatz in der Weise ausgewaschen, daB er 
in frischem Losungsmittel aufgeschlemmt und nochmals abzentri­
fugieJ;t wird. 

Beniitzung dieser Art des Zentrifugierens insbesondere bei Sub­
stanzen, die sich in einer relativ groBen Menge Mutterlauge befinden 
und andererseits schwer absaugbar sind. Anwendung im allgemeinen 
weniger bei der Isolierung von Substanzen nach dem Umkrystalli­
sieren, sondern vielmehr bei der Klarung triiber Fliissigkeiten, wenn 
deren Filtration Schwierigkeiten macht. 

SiebzentriJugen, Benutzung bei krystaHisierten Substanzen; 
zur Trennung der festen Substanz von der Mutterlauge dient ein 
Filterboden. Das Sieb wird entweder mit Filtrierpapier oder einem 
geeigneten Filterstoff versehen. Insbesondere zur Isolierung groBer 
Substanzmengen leisten die Siebzentrifugen sehr wertvolle Dienste, 
und weiterhin dann, wenn sirupartige Mutterlaugen entfernt 
werden sollen. Auswaschen in der Siebzentrifuge ebenso wie 
beim Absaugen. Besonders das Waschen mit Nebeldecke ist 
sehr zu empfehlen. 

Bei kleineren Substanzmengen, die sich nur schwer absaugen 
lassen (die also insbesondere in sirupartiger Mutterlauge ein-
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gebettet sind), kann man so vorgehen, daB die abzuschleudernde 
Masse in eine hohe Sinterglasnutsche eingefiillt wird, die man 
(sinngemiiB ahnlich wie beim Absaugen) mit einer stark­
wandigen Eprouvette verbindet und dann in das Rohr 
einer Sedimentierzentrifuge einsetzt. Zur Isolierung von 
Milligrammen empfiehlt PREGL1 die Benutzung einer 
M ikrozentrifugalnutsche, ein Rohr mit einer Verengung 
(an der ein Wattebauschchen eingesetzt wird), das unten 
durch einen porenlosen Kork verschlossen wird (Abb. 46). 

Man beniitzt dabei eine kleine Handzentrifuge, in deren 
Glaschen das Rohr eingesetzt wird. Auf die Herstellunc­
des entsprechenden Gegengewichtes muE natiirlich wie 
bei allen Zentrifugierarbeiten Riicksicht genommen werden. 
Nach Entfernen der Mutterlauge und der Waschfliissigkeit 
kann man die Masse durch weiteres Zentrifugieren fast vollig 
trocknen. Die Krystalle werden sodann von unten her 
mittels eines passenden Glasfadens mit dem Wattebausch-
chen herausgeschoben. 

c) Abpressen. 
Anwendung, wenn ein Krystallbrei nur relativ geringe 

Mengen Mutterlauge einschlieBt, oder wenn es sich urn Abb. 46. 

sehr feinkrystalline Substanzen handelt, aus denen die M = 1: 1. 

Mutterlauge auf andere Weise kaum zu entfernen ist. Benutzung 
von Pressen von verschiedener Konstruktion. Die betreffende 
Masse wird in ein PreBtuch eingeschlagen, in die Presse gelegt 
und der Druck allmiihlich, im AusmaBe der ablaufenden Mutter­
lauge gesteigert. Zum Auswaschen wird die Masse nochmals mit 
dem LosungsmitteJ angeteigt und die Abpressung wiederholt. 
Falls eine Substanz auf Grund ihres sehr fein krystallinen Zu­
standes die Mutterlauge besonders hartnackig festhalt oder die­
selbe sehr sirupos ist, wird man von einer hydraulischen Presse 
Gebrauch machen. 

Verwendung von Ton, insbesondere zur Be£reiung kleinerer 
Substanzmengen von anha£tender Mutterlauge; vor allem zur 
Entfernung von Verunreinigungen zahflussiger oder schmieriger 
Natur bewahrt sich das Aufstreichen auf Ton vorzuglich. 

Fiir diesen Fall empfiehlt SKRAUP 2, die Tonplatte mit der Sub­
stanz in einem Exsiccator aufzubewahren, der mit dem der Substanz 
anhaftenden Losungsmittel beschickt ist. - Beim Arbeiten mit Ton 
lasse man stets die Substanz langere Zeit (Stunden bis Tage) liegen. 

1 PREGL: Die quantitative organische Mikroanalyse, S. 244, 245; 
3. Aufl. Berlin: Julius Springer 1930. 

2 SKRAUP: M. 9, 974 (1888), s. ferner SCHULZE und LIEBNER: 
Arch. 254, 577 (1916). 
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Falls die Verwertung der Mutterlauge von Wichtigkeit ist, wird 
man das Absaugen oder eine andere Trennungsoperation vorziehen, 
da beim Abpressen auf Ton die Mutterlauge erst durch Extraktion 
gewonnen werden muJ3. In sehr vielen Fallen ist jedoch die Ver­
wendung von Ton nicht zu vermeiden. Die im Handel befindlichen 
Tonteller werden zweckmaJ3ig in kleinere Stucke zerteilt und diese 
sauber aufbewahrt. - Regenerierung der Tonstucke am besten durch 
Ausgluhen in einem elektrisch geheizten Of en. 

d} Trocknen fester Substanzen. 
Entfernung des noch anhaftenden Losungsmittels nach der 

Gewinnung von Substanzen durch Absaugen usw. Zum GroBteil 
gelingt dies bereits durch das Trockensaugen oder Trockenzentri-

~ Sc!llif fiir den 
Riickflll8kiihler 

Sell/if ftlr den 
/(oclik%en 

Abb.47. Ri:ihrenexsiccator!zum Trocknen bei hi:iherer Temperatur. M=1:8. 

fugieren der Substanz, oder beim Auftragen derselben auf Ton 
usw. Urn die noch verbleibenden Reste an Losungsmittel zu ent­
fernen (was vor aHem fUr die Analyse der Substanzen und Er­
mittlung der physikalischen Konstanten von Wichtigkeit ist), 
bedient man sich besonderer Trockenmethoden und Trockenapparate. 
Man arbeitet dabei vor aHem im Vakuum, und zwar entweder bei 
gewohnlicher oder erhohter Temperatur. Als Trockenmittel kommen 
die gleichen in Betracht wie bei der Entfernung von Losungsmitteln 
durch Abdunsten (vgl. S. 64). 

a) Trocknen bei gewohnlicher Temperatur. Exsiccatoren oder 
Trockentischchen (vgl. S. 67), je nach dem Verwendungszweck 
verschieden gebaut, und zwar Exsiccatoren fUr fliissige Trocken­
mittel (Schwefelsaureexsiccatoren) und solche fUr feste Trocken­
mittel (Chlorcalciumexsiccatoren). Exsiccatoren mit flachem 
Deckel sind fur die Verwendung im Vakuum unbrauchbar. 
Fur mikrochemische Zwecke Dosenexsiccator oder Mikrodosen­
exsiccatorl. Zum Trocknen im Hochvakuum Rohrenexsiccatoren 
(im Prinzip gemaB Abb. 47), in die am besten eine mit Lochern 
versehene Schiene aus Kupferblech geschoben wird, in die die 

1 Vgl. EMlCR: Mikrochemisches Praktikum, S. 57, Berlin 1931. 
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GefaBe mit der zu trocknenden Substanz eingesetzt werden (Tiegel 
oder kleine Glasschalen). 

(3) Trocknen hei hOherer Temperatur. Trockenschriinke 
(deren nahere Beschreibung unterbleiben kann) oder Rohren­
exsiccatoren mit Glasmantel; durch diesen leitet man den Dampf 
einer Flussigkeit von dem gewiinschten Siedepunkt und konden­
sieM; denselben in einem aufgesetzten RuckfluBkuhler (Abb. 47). 
Es konnen auch einige solche Trockenrohren 
ubereinander angebracht werden; auch zum 
Trocknen im Hochvakuum geeignet. Zum Trock­
nen kleinster Substanzmengen im Vakuum Mikro­
rohrenexsiccator nach PREGL (1. c .), im sogenannten 
Regenerierungsblock auf die gewunschte Tempe­
ratur zu erhitzen; zur Aufnahme der Substanz 
dient dabei ein kleines Schiffchen. 

4. SpezieUe Krystallisationsmethoden. 
a) Umkrystallisieren in indifferenter 

Gasa tmosphare. 
Substanzen, die an der Luft Zersetzung er­

leiden, mussen in indifferenter Gasatmosphare 
(C02, N2, H 2) umkrystallisiert werden. AIle 
Einzeloperationen (Losen, Fil­
trieren,AuskrystaIlisieren, Ab­
saugen) erfolgen dabei unter 
SauerstoffausschluB.Es dienen 
dazu besondere Apparate, die 
mehr oder weniger kompli­
ziert gebaut sind, je nachdem, 
ob nach dem Losen eine Fil­
tration erforderlich ist oder 
nicht. 1m ersten FaIle kann 
die Apparatur von STEINKOPF 1 

verwendet werden, die zu­
gleich auch ein Trocknen der 
Substanz in indifferenter Gas­
atmosphare ermoglicht. Fur 
den zweiten Fall und zugleich 

Abb. 48. Apparat ZUlli Umkrystallisieren 
in indifferenter Gasatmosphare (das Rohr 
bei A wird entweder bis ZUlli Boden gefiihrt 
oder mit einem Saugstabchen verbunden). 

eine wiederholte Umkrystallisation kann die Apparatur von EULER, 
KARRER und RYDBOM 2 empfohlen worden. In Anlehnung an 
diese ist in Abb. 48 das einfachste Modell einer Apparatur 

~ STEINKOPF: B. 40, 400 (1907). 
2 V. EULER, KARRER und RYDBOM: B. 62, 2449 (1929). 

Bernhauer, Einfiihruug. 7 
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zum Umkrystallisieren in indifferenter Gasatmosphare wieder­
gegeben. 

In den Kolben A wird die umzukrystallisierende Substanz ein­
gefiillt, sodann die Apparatur geschlossen und evakuiert. Das Vakuum 
wird dann durch ein indifferentes Gas her aufgehoben und die 
Operation einigemale wiederholt, sodann wird durch den Tropftrichter 
das betreffende Losungsmittel zulaufen gelassen und der Siedekolben A 
in einem geeigneten Bad bis zum Auflosen der Substanz erhitzt. 
Wiihrend dieser Operation kann weiter der indifferente Gasstrom 
durchgeleitet werden. Sodann liiBt man erkalten, wobei zweckmiiBiger­
weise der Kolben A so geneigt wird, daB die Krystalle nicht in das 
Absaugrohr gelangen konnen und saugt nach beendigter Krystallisation 
die Mutterlauge durch B nach C ab (dabei wird Gas hindurchgeleitet, 
der Hahn des Tropftrichters bleibt geschlossen). Die im Kolben A 
zuriickbleibenden Krystalle konnen auf diese Weise wiederholt um­
krystallisiert werden. SchlieBlich wird die ganze auskrystallisierte 
Substanz samt dem Losungsmittel (unter Umschwenken des Kolbens A) 
nach B abgesaugt, und in sinngemiiBer Weise gewaschen. - Statt 
der Sinterglasnutsche B kann das Absaugrohr im Kolben A auch 
mit einem Saugstabchen versehen werden. Die Substanz bleibt dann 
im Kolben A zuriick. 

b) Die fraktionierte Krystallisation. 

Prinzip: Trennung zweier Substanzen auf Grund ihrer ver­
schiedenen Loslichkeit in einem Losungsmittel oder einem Losungs­
mittelgemisch; erste Aufgabe : Auffindung eines geeigneten Solvens 
dm;ch V orversuche. Verschiedene Methoden zur Durchfiihrung der 
fraktionierten Krystallisation, Gewinnung von zwei oder mehreren 
Krystallf:r;aktionen. Kontrolle jeder einzelnen Fraktion durch 
Schmelzpunktbestimmung und Feststellung der Schmelzpunkt­
anderung bei Wiederholung des Fraktionierungsvorganges. Die 
Operation ist so oft zu wiederholen, bis jede einzelne Fraktion 
einen konstanten Schmelzpunkt zeigt. 

Die fraktionierte Krystallisation ist zumeist recht zeitraubend 
und verlustreich; man wird dieselbe als priiparative Trennungs­
methode daher erst dann anwenden, sobald andere Methoden nicht 
zum Ziele fiihren, also insbesondere bei chemisch nahe stehenden 
Substanzen; so z. B. zur Trennung von 0-, m- und p-Isomeren usw., 
wenn also die Substanzen nicht auf Grund ihrer chemischen Eigen­
schaften getrennt werden konnen (vgl. S.9). Aber auch bei der 
Trennung von Substanzen auf Grund ihrer verschiedenen Loslichkeit 
(wie dies auch bei der fraktionierten Krystallisation der Fall ist), 
wird man die Trennung lieber durch Ausschiitteln zwischen zwei 
verschiedenen Losungsmitteln oder durch eine andere geeignete 
Extraktionsmethode (insbesondere Auskochen mit einem Losungs­
mittel, in dem nur die eine Substanz leicht 16slich ist) anzustreben 
suchen. Weiterhin hat sich in letzter Zeit insbesondere die Trennung 
von Substanzen auf Grund ihres verschiedenen Adsorptionsvermogens 
der fraktionierten Krystallisation vielfach iiberlegen gezeigt. 
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a) Fraktionierte Krysta1lisation d urch Verdanipfen (oder Ver­
dunsten) der Mutterlauge. Das Substanzgemisch wird zunachst 
unter Anwendung einer etwas groBeren Menge Losungsmittel 
umkrystallisiert und dabei eine erste Krystallisation erzielt. Beim 
Abdampfen oder Verdunsten des Losungsmittels (vgl. S. 64 u. 67) 
kann man sodann weitere Fraktionen gewinnen, in denen die 
zweite Su bstanz mehr oder weniger stark angereichert ist; V or­
gang etwa gemaB folgendem Schema: 
Substanzgemisch + Losungsmittel -~ 

_1~FraktionI .-~Fr. II I~Fr. III I~Fr. IV 
~~Mutterlauge I -I-~M.-L. II -,--+M.-L. III-

Jede Fraktion wird sodann sinngemaLl weiter umge16st, wobei man 
die Fr. I aus frischem Losungsmittel umkrystallisiert und die dabei 
abfallende Mutterlauge zum Umkrystallisieren der Fr. II verwendet 
usw., also in folgender Weise: 
Fr. I + Losungsmittel -~ 

-I ~Fr.1 -I ~Fr.2 ,~Fr.3 
- - I 
-~M.-L.1+Fr. II-~M.-L.2 + Fr. III-~M.-L.3+Fr. IVusw. 

Dieser ProzeB muB in der Regel des Ofteren wiederholt werden. 
(3) FraktionierungdurchFallung der Mutterlauge, im Prinzip ana­

log; Gewinnung der einzelnen Fraktionen nicht durch Abdunsten 
des Losungsmittels, sondern durch beschrankten Zusatz eines 
zweiten Losungsmittels, das Krystallisation oder Fallung bewirkt. 

y) Fraktionierung durch Krystallisation bei verschiedenen 
Temperaturen; anzuwenden, wenn die Loslichkeit zweier Sub­
stanzen sehr von der Temperatur abhangig ist. Vorgang: Die bei 
bestimmten Temperaturpunkten auskrystallisierten Anteile werden 
sogleich abgetrennt. Zum Absaugen dient dabei ein heizbarer Saug­
trichter (vgl. Abb. 45b). Auch mer muB die Operation in sinn­
gemaBer Weise einige Male wiederholt werden. 

Es sei schlieBlich noch darauf hingewiesen, daB auch dann, wenn 
nur eine Substanz umkrystallisiert wird, die M u t t e r I aug est e t s 
ahnlich wie unter a) und fl) angegeben, weiter zu verarbeiten 
ist, um einerseits die in der Mutterlauge noch vorhandene Substanz 
zu gewinnen und um sich andererseits zu iiberzeugen, ob nicht noch 
einezweite Substanz vorhanden ist. Die gewissenhafte Aufarbeitung 
der Mutterlaugen ist insbesondere dem Anfanger strengstens ein· 
zuscharfen. 

E. Reinigung und Trennung organischer Substanzen durch 
Adsorption. 

Es sind zwei Ausfiihrungsarten der Adsorption zu unterscheiden, 
und zwar je nach deren Anwendung fiir wohl definierte organische 
Substanzen oder zur Reinigung von Enzymen, Toxinen u. dgl. 

7* 
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Prinzipielle Unterschiede der beiden AusHihrungsarten: 
Methode I. Man geht von einem chemisch wohl definierbaren 

Substanzgemisch (in der Regel krystallisierter Stoffel aus, lost 
dasselbe und trennt die Bestandteile durch Adsorption in Ad­
sorptionsrohren. 

Methode II. Man geht von einer in der Regel wiiBrigen, aus 
tierischen oder pflanzlichen Rohprodukten durch Extraktion ge­
WOnnenen Losung aus und sucht die gewiinschten Stoffe durch 
Eintragen VOn Adsorptionsmitteln unter Riihren oder Schiitteln 
zur Adsorption zu bringen. 

Die Adsorptionsmethode hat VOl' aHem in del' Enzymchemie 
groJ3e Bedeutung erlangt; und zwar handelt es sich dabei lUll eine 
auswahlende Adsorption und Elution auf Grund des verschiedon­
artigen Verhaltens del' einzelnen Enzyme gegeniiber den verschiedenen 
Adsorbentien sowie auch Elutionsmitteln. Die Bedeutung del' Ad­
sorptionsmethode zur Reinigung wohl definierter chemischer Sub­
stanzen auf Grund desselben Prinzipes, und zwar insbesondere zur 
Trennung von Farbstoffen (abel' auch von farblosen Substanzen) 
wurde jedoch erst in jiingster Zeit voll erkannt, wenn auch die ge­
legentliche Anwendung del' Methode bereits einige Zeit zuriickreicht. 

1. Anwendung der Adsorptionsmethode fur wohl definierte 
organische Substanzenl. 

Die Adsorptionsmethode gewahrleistet eine weitgehende Schonung 
del' Substanzen, da ohne jede Temperaturerhohung gearbeitet werden 
kann und sie ist auch zur Reinigung geringer Substanzmengen sowie 
weiterhin zur Zerlegung von Substanzgemischen, bestehend aus 
einigen Komponenten (in erster Linie Farbstoffen) vorziiglich ge­
eignet. Die Methode steUt vielfach den einzigen \Veg zur Trennung 
nahe verwandter Stoffe dar. In del' Zukunft diirfte derselben noch 
eine sehr groJ3e Bedeutung zukommen, insbesondere dort, wo durch 
fraktionierte Krystallisation odeI' andere Operationen eine Trennung 
odeI' Reinigung nur sehr miihsam und verlustreich ist odeI' iiberhaupt 
nicht erzielt werden kann. 

a) Methodik. 

Prinzip der Methode: Das Substanzgemisch wird in einem ge­
eigneten Solvens ge16st und die Losung sodann durch das in einem 
Rohr befindliche Adsorptionsmittel hindurchgesaugt. Die einzelnen 
Substanzen werden beim Nachwaschen mit dem Losungsmittel 

1 Unter Mitberiicksichtigung del' neuesten Erfahrungen folge 
ich hier del' eingehenden Beschreibung del' Methode durch 
A. WINTERSTEIN: "Fraktionierung und Reinigung von Pflanzen­
stoffen nach dem Prinzip del' chromatographischen Adsorptions­
analyse" in G. KLEIN, Handbuch del' Pflanzenanalyse IV, S. 1403, 
Wien: Julius Springer 1933. - Vgl. auch WINTERSTEIN und STEIN: 
H. 220, 247, 263 (1933). 
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je nach ihrer Adsorbierbarkeit in verschiedenen Schichten des 
Adsorptionsmittels festgehalten, und sodann aus den einzelnen, 
mechanisch voneinander getrennten Schichten durch Elution mit 
Hilfe eines anderen Losungsmittels wiedergewonnen. 

a) Adsorptionsmittel. Die richtige Wahl des Adsorptions­
mittels ist fur das Gelingen der Operation von 
entscheidender Bedeutung. Adsorptionsmittel: 
SaIze, Oxyde, Zuekerarten usw., so z. B. Faser­
tonerde, Aluminiumoxyd 1, Caleiumoxyd, -hydr-
oxyd, -carbonat, Zucker, Silieagel (Bleieherde), 
Talkum, eventuell aueh Blutkohle usw.; ferner 
aueh Gemisehe, wie Zueker-Talkum, Aluminium­
oxyd-Fasertonerde usw. Wirksamkeit der Adsorp-
tionsmittel wesentlieh von deren Troekenheit 
abhiingig. 

So verwendet man gefalltes CalciunlCarbonat, 
das 2 Stunden bei 1500 getrocknet und in gut 
schlie13enden Flaschen oder im Vakuum iiber CaCl2 

aufbewahrt wird. Aluminiumoxyd aktiviert man 
durch zweistiindiges Erhitzen auf etwa 2000 im 
CO2- Strom. Ferner sollen die Adsorptionsmittel mog-
lichst fein sein (Mahlen und Sieben derselben vor dem 
Aktivieren). 

Das Adsorptionsvermogen der einzelnen Adsorp­
tionsmittel wie auch die Adsorptionsajjinitat der 
einzelnen Substanzen ist recht verschieden. Relativ 
schwache Adsorptionsmittel: z. B. Rohrzucker, 
Talkum, Calciumcarbonat; starkere bzw. starke 
Adsorptionsmittel: Silicagel, Aluminiumoxyd, Faser­
tonerde. Adsorptionsaffinitaten der einzelnen Sub­
stanzen von der Konstitution viel mehr abhangig 
als die Loslichkeiten. Einige Richtlinien fiir die 
Wahl der Adsorptionsmittel in Abhangigkeit von 
der Konstitution der Substanzen werden noch spater 
gegeben (vgl. S. 103). 

fJ) Vornahme der Adsorption. Absorptions­
rohren (Abb. 49), einfache Glasrohren, unten 
verengt, oben mit einem Tropftrichter oder 
einem Einleitungsrohr (fur ein indifferentes 
Gas) versehen; dieselben werden auf eine Saug­

a: 

d 

.A,bb.49. 
Adsorptionsrohr. 

a = Tropftrichter. 
b = engmaschiges 

Kupferdrahtnetz. 
c = weitmaschiges 
Kupferdrahtnetz. 

d=Watte. 
e = Saugflasche. 

M=1:5. 

flasehe aufgesetzt. Liinge sehr versehieden: etwa 3 bis 15 em 
(manehmal bis etwa 50 em), die Breite 1 bis 3 em und daruber. 

1 Die Darstellung von 6 Sorten aktiven Aluminiumoxyds be­
schreibenHoLMEs und Mitarbeiter [II. bioI. Chern. 99, 417 (1933)]; 
die betreffenden Praparate zeigen gegeniiber verschiedenen Sub­
stanzen wesentliche Unterschiede in ihrem Adsorptionsvermogen. -
Ein nach H. BROCKMANN aktiviertes und standardisiertes Aluminium­
oxyd wird von E. MERCK hergestellt. 
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KOSCHARA1 empfiehlt einen einfaehen, geraden VorstoB mit ein­
gesehmolzener Glassiebplatte und Rundfilter. 

Beschickung der Adsorptionsrohren. Mogliehst gleiehmiiBiges 
Einfiillen des Adsorptionsmittels und Feststampfen desselben 
mittels eines breitgedriiekten Glasstabes. Bei Rohren, die iiber 
20 em lang und iiber 3 em breit sind, empfiehlt WINTERSTEIN als 
unumganglieh notwendig, das Adsorptionsmittel in einem indiffe­
renten Losungsmittel wie Benzin zu suspendieren, und die Fiillung 
des Rohres im Vakuum vorzunehmen, da sonst die Zonen nieht 
parallel verlaufen, sondern vielfaeh stark gewellt sind, was die 
Ausbildung und Abtrennung der einzelnen Fraktionssehiehten 
ersehwert. 

Herstellung des Chromatogramms (bzw. Durehfiihrung der 
Adsorption iiberhaupt). Losungsmittel fiir das Substanzgemiseh: 
vor allem Benzin, Benzol, Sehwefelkohlenstoff oder Gemisehe der­
selben, ferner aueh Wasser2. Bei einem Vakuum von etwa 
60 mm wird die ganze Saule mit Petrolather usw. getrankt; 
sobald nur noch eine Schicht von 2 bis 3 mm Losungsmittel iiber 
der Adsorptionsschicht steht, laBt man die Losung des Substanz­
gemisches zuflieBen. Bevor der letzte Rest der Losung einge­
sickert ist, gieBt man Petrolather (usw.) nach, wodurch das 
Chromatogramm entwickelt wird. Durch Waschen wird der Ab­
stand zwischen den einzelnen Zonen vergroBert. Das Losungs­
mittel wird sodann moglichst vollstandig, eventuell in indifferenter 
Gasatmosphare abgesaugt. 

y) Trennung der Adsorbate und Eluierung derselben. Bei 
gefiirbten Substanzen ist die Lage der einzelnen Adsorbatschichten 
leicht zu erkennen; diesel ben werden mechanisch getrennt, indem 
das Adsorptionsmittel fraktionsweise herausgekratzt oder bei 
groBeren Rohren mittels geeigneter Schaufeln herausgehoben wird. 
Die einzelnen Fraktionen werden sodann der Elution unter­
worfen. Bei farblosen Substanzen sind die einzelnen Zonen 
natiirlich nicht als solche zu erkennen und die Zerlegung des 
Adsorbates muB gefiihlsmaBig erfolgen, indem man dasselbe in 
drei oder mehr Teile zerlegt. Nach WINTERSTEIN und STEIN 
(1. c.) lassen sich diese Schwierigkeiten durch Zusatz kleiner 
Mengen Farbstoffe, deren Adsorptionsaffinitaten im Vergleich 

1 KOSCHARA: B.67, 765 (1934). 
2 Vgl. z. B. RUDI: Biochem. Z. 253, 204 (1932). -- Insbesondere 

KOSCHARA (1. <J.) beschreibt die chromatische Adsorptionsanalyse 
mit wal.ll'igen Farbstoffl6sungen (Uroflavin) unter Beniitzung von 
Bleicherde als Adsorptionsmitte1. 
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zu denjenigen der farblosen Verbindungen genau bekannt sind, 
wenigstens teilweise beheben. 

Elution. Dieselbe beruht auf Adsorptionsverdriingung; man 
verwendet dazu insbesondere Methanol, das zu Petroliither o'der 
Benzin zugesetzt wird. Digerieren der einzelnen Fraktionen in 
Kolbchen mit dem Eluierungsgemisch in der KlUte oder eventuell 
in der Wiirme. Sodann wird auf einer Nutsche abgesaugt und 
mit Petroliither nachgewaschen. 

Nach KOSOHARA 1 kann die Trennung der Adsorbate zu­
gleich mit deren Eluierung vorgenommen werden, indem man 
unter Beniitzung eines einfachen Adsorptionsrohres (vgl. S. 102) 
die einzelnen Adsorbatfraktionen mit einem starken Entwickler 
(wiiBrige PyridinlOsung, bei der Adsorptionsanalyse wiiBriger 
Farbstofflosungen) zugleich eluiert und in den Saugkolben 
austreibt, wo die einzelnen Eluate getrennt aufgefangen werden. 

Falls man durch einmalige Adsorption keine geniigende Trennung 
erzielt, so wird die weitere Trennung mit den einzelnen Fraktionen 
in entsprechend kleineren AdsOlptionsr6hren durchgefiihrt. Bei Sub­
stanzgemischen von sehr verschiedener Adsorptionsaffinitat ver­
wendet man einige Adsorptionsmittel die in Schichten iibereinander 
eingefUllt werden (vgl. auch Abb. 50). 

b) Anwendbarkeit der Adsorptionsmethode. 

a) Beziehungen zwischen Adsorptionsvermogen und Kon­
stitution. Die im folgenden angefiihrten GesetzmiiBigkeiten sind 
auch fUr die Wahl der Adsorptionsmittel von Wichtigkeit. Die 
Adsorptionsajjinitat del' verschiedenen Substanzen nimmt in 
folgender Reihe ab: Alkohole> Ketone> Ester> Kohlenwasser­
stoffe. Ferner nimmt die Adsorbierbarkeit mit der Anzahl der 
OH-Gruppen sowie der Doppelbindungen zu. 

Bei den Carotinoidalkoholen daher folgende Reihe: Fucoxanthin 
fC40H5606) > Violaxanthin und Taraxanthin (C4oH4604) < Flavo­
xanthin (C4oH540a) > Zeaxanthin und Lutein (C4oH3502)' Bei den 
Kohlenwasserstoffen in Abhangigkeit von der Anzahl der Doppel­
bindungen folgende Reihe: Lycopin (131=) > ,,-Carotin (121=) > {l­
und a-Carotin (111=). Es zeigen jedoch auch noch Substanzen mit sehr 
geringen konstitutionellen Unterschieden eine verschiedene Ad· 
sorptionsaffinitat und lassen sich auf Grund derselben trennen 
(Beispi!,?le weiter unten). 

In Ubereinstimmung mit dem Adsorptionsverm6gen der eimr.elnen 
Adsorptionsmittel (vgl. S. 101) und der Adsorptionsaffinitat steht, daI3 
z. B. Kohlenwasserstoffe, oder zumeist auch Alkohole von Zucker 
wenig adsorbiert werden, und Kohlenwasserstoffe auch kaum von 
CaCOa. Sogar von starken Adsorptionsmitteln wie Aluminiumoxyd 
werden dieselben bei geniigendem Nachwaschen schwer oder kaum 

1 KOSCHARA: B. 67, 765 (1934). 
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festgehalten. Auf Grund dessen lassen sich z. B. Gemische von 
Kohlenwasserstoffen mit Alkoholen oder Ketonen glatt trennen, 
indem nur die letzteren adsorbiert bleiben (Beispiele weiter unten). 

P) Leistungsfahigkeit der Methode. Einige Beispiele, durch die 
die Leistungsfahigkeit der Methode zur T:t;"ennung und Reinigung 
von Substanzen besonders demonstriert wird, und zwar sowohl bei 
Farbstoffen als auch bei farblosen Substanzen: 

Bei Farbstoffen. Zerlegung von Carotinoiden: z. B. Trennung 
von Lycopin, a-, p- und y-Carotin, wobei das Mengenverhaltnis 
der Komponenten sehr verschieden sein kann (z. B. 1 Teil y-Ca­
rotin gegeniiber 1000 Teilen p- und a-Carotin 1). Trennung von 
a- und p-Carotin mittels CaO oder Ca(OH)2 als Adsorptionsmittel2_ 
Zerlegung von cis-trans-Isomeren: Trennung von cis- und trans 
Bixin oder von cis- und trans-Crocetin 3. - Trennung von Blatt­
farbstoffen: Ein sehr instruktives Bild erhalt man, wenn man den 

Benzinextrakt frischer Blatter der chromato­
~U"hl'oro~'/IVI/b graphischen Analyse unterwirft (Beniitzung von 

AdsorptionsmitteIn von verschiedenem Ad­
sorptionsverm6gen in Schichten iibereinander 
(Abb. 50). 

Bei farblosen Substanzen. Reinigung des 
Vitamins A mittels Ca(OH)2 als Adsorptions­
mittel 4• Trennung von Kohlenwasserstoff-Alko­
holgemischen mit Hilfe von Aluminiumoxyd; 
der Kohlenwasserstoff wird nicht adsorbiert und 

Abb. 50. findet sich im Filtrat, der Alkohol im Adsorbat 
Chromatogramm 

(schematisch). (bzw.Eluat): Trennung vonOleanol undOleanylen 
oder von Geraniol und Limonen 5. Zerlegung von 

Kohlenwasserstoff-Keton-Gemischen: Abtreimung von kleinsten 
Mengen Dipalmitylketon (2 mg) aus Hentriakontan 5 (das gemaB 
der Elementaranalyse bereits als "analysenrein" anzusehen war I). 

2. Beniitzung der Adsorptionsmethode zur Enzymreinigung u. dgl.6 

Insbesondere zur Isolierung und Reinigung von Enzymen, 
ferner von Toxinen und anderen chemisch in der Regel noch nicht 

1 WINTERSTEIN und EHRENBERG; H. 207, 25 (1932), KUHN und 
BROCKMANN; B. 66, 407 (1933). 

2 KARRER und WALKER; Helvet. chim. Acta 16, 641 (1933). 
3 KUHN und WINTERSTEIN; B. 64, 326 (1931); 66, 209 (1933). 
4 KARRER und Mitarbeiter; Helvet. chim. Acta 16, 625 (1933). 
5 WINTERSTEIN und STEIN, 1. c. 
6 Zusammenfassende Darstellungen; H. KRAUT; Methoden der 

Adsorption und Elution, in OPPENHEIMER-PINKUSSEN; Methodik 
der Fermente, S. 445, Leipzig; Thieme 1929. - W. GRASSMANN; 
Neue Methoden und Ergebnisse der Enzymforschung, in Erg. Physio1. 
27, 407 (1928). 
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definierbaren organischen Stoffen pflanzlichen sowie tierischen 
Ursprungs, aber auch ftir manche chemisch definierbare Sub­
stanzen stellt die Verwendung von Adsorptionsvorgangen in 
der zweiten Ausfiihrungsform die einzige Methode vor, die sich 
entwicklungsfahig und brauchbar erwiesen hat. 

a) Methodik. 

Allgemeiner Vorgang. Extraktion der Enzyme (nach eventueller 
Freilegung derselben) durch Behandlung des Ausgangsmaterials 
(pflanzlichen oder tierischen Ursp:r;ungs) mit geeigneten Losungs­
mitteln; Klarung und V orreinigung der Rohenzymlosungen; 
Adsorption der Enzyme durch Hinzufiigen von Adsorptions­
mitteln, Isolierung der Adsorbate, Elution der Adsorbate durch 
geeignete Elutionsmittel. Da organisch-chemische bzw. physika­
lisch-chemische Methoden zur Prufung auf die Enzyme fehlen, ist 
zur Verfolgung des Reinigungsprozesses die quantitative Be­
stimmung der Enzyme auf Grund ihrer Wirkung erforderlich (dazu 
dienen MaEeinheiten, und zwar wird die Enzymmenge durch die 
"Enzymeinheiten" ausgedruckt, die Enzymkonzentration durch 
die " Enzymwerte ". 

a) Die Adsorbentien und ihre prinzipielle Anwendung. In 
Betracht kommen verschiedene anorganische Hydroxyde, Car­
bonate, Salze; z. B. Tonerde, Eisenhydroxyd, Zinkhydroxyd, Zinn­
saure, Kieselsaure, Kaolin, Calcium- oder Bleiphosphat, Barium­
sulfat, Asbest, Bolus alba, Talkum usw.;· organische Stoffe wie 
Tristearin, Cholesterin, Casein, Fibrin, W oUe, Seide usw . Von 
besonde:r;er Bedeutung ist die Anwendung gut definierter 
und exakt dosierbarer Kolloidgele: Tonerdesorten von be­
stimmter Zusammensetzung, z. B. die Polyaluminiumhydroxyde A 
und B, Orthohydroxyde Ca [Al(OH)], CfJ und Cy [Al(OH)a]' 
Metahydroxyde [[AlOOH] usw. von verschiedener saurer oder 
basischer Natur. 

Anwendung der Adsorptionsmittel sehr verschieden. Vielfach 
hat sich auch bewahrt, nach der Benutzung eines elektropositiven 
Adsorbens ein elektronegatives anzuwenden und umgekehrt. Als 
MaS der Adsorption dient der "Adsorptionswert" (A.W.), der die 
von 1 g Adsorbens aufgenommene Zahl der Enzymeiriheiten aus­
druckt. Feststellung der Enzymeinheiten durch Ermittlung der 
Enzymwirkung; dabei kann das Enzym im Adsorbat selbst seine 
Wirksamkeit beibehalten oder nicht (falls die spezifische Gruppe 
des Enzyms an der Adsorption beteiligt ist); im letzten FaIle muE 
zunachst eine Elution vorgenommen werden. 
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fJ) Die FreiIegung und Extraktion der Enzyme (Gewinnung 
der Rohenzym16sungen) bildet die Voraussetzung fUr die Vor­
nahme der Adsorption. Freilegung der Enzyme durch Lockerung 
bzw. ZerstOrung der Zellstruktur; verschiedene Methoden an­
wendbar: 1. Entwasserung durch Vakuumtrocknung oder durch 
Behandlung mit wasserentziehenden organischen Losungsmitteln 
(Alkohol, Aceton. usw.), 2. Herstellung von PreBsaften nach Ver­
rei ben des Ausgangsmaterials mit Quarzsand usw. und Auspressen 
in einer hydraulischen Presse. 3. Zerstorung der Zellstruktur durch 
Plasmolyse oder Einfrieren zwecks Sprengun.g der Zellwande. 
4. Auflockerung des Zellgefiiges auf enzymchemischem Wege 
durch Autolyse, in Gegenwart von narkotischen Zellgiften, nach 
ursprunglicher ZerstOrung der Zellstruktur. - Extraktion der En­
zyme durch Digerieren des aufgeschlossenen Materials mit ver­
diinnten waBrigen Sauren oder Alkalien oder Salz16sungen, oder 
mit Glycerin usw. Vorreinigung der Enzym16sungen: Klarung 
mittels Kieselgur usw. undAbzentrifugieren, Umfallen der Enzyme 
(z. B. mit Alkohol oder Aceton usw.), Entfernung von Begleit­
stoffen durch Dialyse usw. Eventuelle Zusatze von Alkohol oder 
Aceton usw. vor der Adsorption. 

y) Vornahme der Adsorption. Eintragung des Adsorbens in 
die Rohenzym16sung und innige Mischung (durch Schutteln oder 
Ruhren) bis zur Einstellung des Adsorptionsgleichgewichtes (zu­
meist mehrere Minuten, manchmal auch langer). Trennung der 
Losung vom Adsorbat .in der Regel mittels einer Zentrifuge (mit 
mindestens 3000 Touren pro Minute); vielfach sind Salzzusatze 
empfehlenswert. Manchmal ist Absaugen durch gehartete Filter 
notwendig, eventuell auch durch Glassinternutschen. Ermittlung 
des geeignetsten Verdiinnungsgrades sowie der Wasserstoffionen­
konzentration vor der Durchfiihrung der Adsorption. Genaue 
Dosierung des Adsorbens, um die Adsorption von Begleitstoffen 
moglichst einzuschranken, wobei allerdings ein Teil des Enzyms 
nicht mehr adsorbiert wird und verloren geht; Feststellung der 
Adsorptionskurve durch Vorversuche. Fraktionierte Adsorption: 
Portionsweiser Zusatz des Adsorbens und jeweilige Isolierung der 
Adsorbatfraktionen; die ersten und letzten Anteile an Adsorbens 
nehmen dabei vielfach groBere Mengen an Begleitstoffen auf, als 
die Mittelfraktionen (Hauptadsorption nach Durchfiihrung der 
V oradsorption). 

~) Die Elution der Adsorbate. Das Adsorbat wird mit dem 
Elutionsmittel eine zeitlang unter Ruhren oder Schutteln bei 
Zimmertemperatur oder unter Kuhlung digeriert; Gewinnung des 
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Eluates durch Zentrifugieren oder Absaugen. Die Elution ist 
vielfach in erheblichem Umfange durch Wasser allein durchfiihr­
bar. Meist ist eine zweckmiiBige Veranderung der Reaktion der 
Losung erforderlich: man benutzt schwach alkalische Mittel, 
z. B. Ammoniak, Alkalicarbonate und Bicarbonate, alkalisch 
reagierende Salze (Alkaliphosphate, Citrate usw.) oder andererseits 
schwache Sauren wie Essigsaure. Wirkung der Elutionsmittel: 
Verschiebung des Adsorptionsgleichgewichtes bzw. Adsorptions­
verdrangung oder Umsetzung mit dem Adsorptionsmittel. Aus­
wiihlende Elution: Anwendung von Elutionsmitteln, die aus 
einem Adsorbat, das einige Enzyme enthalt, nur ein einziges 
herauslosen, wahrend die anderen zuruckbleiben; es werden dabei 
spezifische enzymatatische Affinitaten ausgenutzt. 

Effekt der Adsorption und Elution. Anreicherung des Enzyms 
gegenuber den Begleitstoffen, ohne daB eine voIlkommene Ent­
fernung dieser erreichbar ist. Daher die oftere Wiederholung der 
Operation notwendig. Vielfach ist Wechsel des Adsorbens sowie 
des Elutionsmittels erforderlich, um eine weitere Anreicherung 
zu erzielen. Die Wirkung ist besonders stark, wenn sich die auf­
einanderfolgenden Adsorbentien durch ihre elektrische Ladung 
unterscheiden. 

b) Anwendbarkeit der Adsorptionsmethode. 
a) Enzymreinigung durch Abtrennung von Begleitstoffen. Zu 

unterscheiden sind Begleitstoffe, die vom Enzym unabhangig 
sind und solche, die mit dem Fermentmolekiil zu Aggregaten ver­
einigt zu sein scheinen. Begleitstoffe der ersten Art sind im all­
gemeinen leichter abtrennbar, wahrend im zweiten FaIle erst die 
verknupfenden Adsorptionskrafte uberwunden werden mussen. 
Die damit meist verbundenen Schwierigkeiten und ferner die Un­
bestandigkeit der hochgereinigten Enzympraparate setzen der 
Enzymreinigung durch Adsorption gewisse Grenzen. 

fJ) Zerlegung von Enzymgemischen. Das Ziel ist hier die 
Gewinnung von Praparaten im Zustand "enzymatischer Einheit­
lichkeit" unter Verzicht auf die chemische Reindarstellung. Rier 
hat sich die Adsorptionsmethode als sehr fruchtbar erwiesen: aus­
wiihlende Adsorption auf Grund der unterschiedlichen Adsorbier­
barkeit der einzelnen Enzyme aus einem naturlichen Gemisch 
mit Rilfe der verschiedenen Adsorptionsmittel und auswahlende 
Elution auf Grund der Rerauslosbarkeit eines einzelnen Enzymes 
aus einem Adsorbatgemisch. 

y) Isolierung und Reinigung chemisch definierbarer Stoffe. 
Gewinnung von Stoffen in krystallisierter Form aus meist waB-
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rigen Losungen neben zahlreichen sonstigen Stoffen. Die Extrak­
tion der gewiinschten Stoffe mittels organischen Losungsmitteln 
ist dabei wegen der Unloslichkeit der zu gewinnenden Substanzen 
in diesen nicht anwendbar, wogegen die Adsorption zum Ziel 
fiihrt. Anwendung z. B. fiir die Isolierung wasser16slicher Vitamine 
(z. B. der Flavine 1 aus Molke, Ham und dergl.). 

Anhang I. 

Die chemischen Gerate und HilfsmitteI 
im allgemeinen. 

1. Glasgerate. 
a) Glasblasen. 2 Mit den Grundziigen desselben muB sich jeder 

Chemiker unter direkter Anleitung vertraut machen; insbesondere 
mit den einfachsten Manipulationen wie Schneiden und Ab­
sprengen von Glasrohren, Rundschmelzen scharfer Rander (Glas­
stabe und Glasrohren sollen stets nur in abgeschmolzenem Zu­
stand verwendet werden), Biegen von Glasrohren und Glasstaben, 
Ausziehen von GJasrohren (Herstellung von Siedecapillaren und 
Schmelzpunktcapillaren), Zuschmelzen von Glasrohren (insbe­
sondere von Bombenrohren), Zusammenschmelzen von Glas­
rohren, Verengung und Erweiterung von GJasrohren (Herstellung 
von Oliven usw.), Herstellung von T-Stiicken, Ansetzen von 
Glasrohren, KugelbJasen, femer Schneiden von Glasplatten (mit 
Diamanten, manchmal geniigt auch Schneiden unter Wasser mit 
einer gewohnlichen Schere) usw. 

{J) Beniitzung von Normalschliffen. Dieselben sind sehr 
zu empfehlen, da sie ein rasches und bequemes Zusammen­
stellen von Apparaturen ermoglichen, und da bei deren Be­
nutzung die einzelnen Apparaturteile leicht auswechselbar sind. 
Insbesondere fur aIle Arbeiten im Vakuum bieten die Normal­
schliffe auBerordentliche Vorteile. - Vor aHem werden Normal-

1 Vgl. R. KUHN, P. GYORGYI und Th. WAGNER-JAUREGG: B. 66, 
317, 576, 1034 (1933). - H. 223, 27 (1934). - ELLINGER und 
KOSCHARA: B. 66, 315, 808, 1411 (1933). - KOSCHARA: B. 67, 
761 (1934). 

2 Eine allererste Anleitung zum Glasblasen vgl. in ARENDT­
DOERMER: Technik der anorganischen Experimentalchemie, S. 156ff., 
Hamburg und Leipzig 1910. - Vgl. auch HERRMANN-KuHLING: 
Anleitung zum Experimentieren, S. 58ff. Braunschweig 1904. -
Ausfiihrliche Beschreibung des Glasblasens: C. W OYTACEK: Lehr­
buch der Glasblaserei. Berlin: Julius Springer 1932. - H. VIGREUX: 
Das Gasblasen im wissensch. Laboratorium und in der Industrie. 
Paris 1920. 
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schliffe mit einer Kegelverjungung 1: 10 benutzt, wobei die­
selben folgenden Rohrendurchmesser besitzen: Nr. 000: 4 mm, 
Nr. 00: 5 mm, Nr. 0: 8 mm, Nr. -~: 10 mm, Nr. 1: 12 mm, 
Nr. 2: 15 mm, Nr. 3: 20 mm usw. (jede nachfolgende GroBe bis 
Nr. 10 um je 5 mm mehr). - GroBere Kolben versieht man 
mit einem Mantelkonus Nr. 3, groBere Kuhler, Fraktionier­
aufsatze usw. mit einem Innenkonus Nr. 3; fUr kleinere Kolben, 
Kuhler, Aufsatze usw. verwendet man die Normalschliffe Nr. 2 
oder 1 usw. Fur besonders groBe Apparaturen (5 I-Kolben usw.) 
verwendet man entsprechend groBe Schliffe. Von groBer Wichtig­
keit sind auch die Verbindunyschliffe, bei denen z. B. ein Mantel­
konus Nr. 3 an einen Innenkonus Nr. 2 angeschmolzen ist, 
oder ein Mantelkonus Nr. 2 an einem Innenkonus Nr. 3 usw. 
Auf diese Weise kann man z. B. einen groBeren Kolben mit 
Mantelkonus Nr. 3 gegebenenfalls mit einem kleinen Fraktionier­
aufsatz mit Innenkonus Nr. 2 verbinden usw. 

In den Abbildungen 21, 28, 32, 37, 39, 40, 47 u. a. sind Normal­
schliffe eingezeichnet, doch sind naturgemaB fast uberall dort, wo 
bei anderen Abbildungen GummistOpsel oder Schlauchstucke zur 
Verbindung eingezeichnet sind, Normalschliffe verwendbar, also z. B. 
in den Abbildungen 27, 30, 32 usw. - Ferner sind Thermometer 
mit Normalschliff Nr. 1 fUr Destillationen im Vakuum sehr zu 
empfehlen. Die Halse der zu benutzenden Aufsatze miissen dann 
natiirlich aIle gleiche Lange haben. 

y) Behandlung von GIasschliffen und GIashahnen. Dieselben 
werden meist unter Anwendung von Fettungsmitteln beniitzt. 
Bei Schliffen, die ohne Fettungsmittel verwendet werden (ins­
besondere bei Glasstopselflaschen) kommt es vielfach zum Fest­
sitzen der Schliffstelle. 

Lockerung von festsitzenden Glasstopseln. Befeuchten der Schliff­
stelle mit Wasser oder Sauren oder langeres Einstellen in diese; 
Klopfen mit Holz fUhrt meist zu allmahlicher Lockerung, vielfach 
erst nach langerer Manipulation; Erhitzen des auBeren Glasteiles 
durch Reiben mit einer Schnur oder indem man heiBes Wasser 
dariiber laufen laBt oder durch direktes Erhitzen in einer kleinen 
leuchtenden Flamme. 

Zusammenhalten von Glasschliffen. Beide Schliffteile sind mit 
Glashakchen zu versehen, die mit Stahlfedern (Spiralen) ver­
bunden werden. 

Fettungsmittel fiir Glashahne, sowie in der Regel auch fur die 
eigentlichen Glasschliffe zu verwenden. Empfohlen wird zumeist 
wasserfreies Lanolin; dagegen sind Vaseline, Fette, Ole wegen 
starkerer Fluchtigkeit bzw. Ranzigwerden nicht verwendbar (jeden­
falls nicht fur Vakuumapparaturen). Fiir hohere Temperaturen 
ist Lanolin allein zu weich, und wird je nach der Temperatur mit 
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steigenden Mengen weiBem Wachs gemischt, bis zu dem Verhaltnis 
1: 21. Auch fUr Hochvakuumapparaturen sehr brauchbar, da es 
fast keine Dampfspannung besitzt 2• Fur manche Zwecke wurde 
auch dickflussige Phosphorsaure empfohien. Schliffstellen fUr 
hohe Temperaturen dichtet man nach KEMPF 3 durch Einreiben 
mit Graphit (z. B. durch Bestreichen mit einem mittelharten BIei­
stift). 

Hahnfett fur gewohnlicheZwecke (nicht fUr HochvakuUlll). Mischung 
von 1 Teil Lanolin mit 1 Teil GUlllmilosung (Parakautschuk in Tetra­
chlorkohlenstoff, Benzol oder Toluol gelost durch allmahliches Quellen­
lassen und Zusatz von Losungsmittel bis eine homogene gelatin6se 
Masse entstanden ist, auf 50 g Kautschuk etwa 1 I Losungsmittel); 
gr6J3ere Zabigkeit wird durch Zusatz von etwas Kolophonium erzielt. 

Durchfuhrung der Fettung (insbesondere fiir Vakuumapparaturen). 
Die Schliffstelle wird mit nicht zu viel Fett bestrichen und dieses 
durch vorsichtiges Erwarmen iiber der Flamme gleichmaJ3ig verteilt; 
die Schliffteile miissen vollig durchsichtig sein. 

Verbindung von Glasrohren. Statt mit Schliffen kann man bei 
Hochvakuumapparaten die Glasr6hren vielfach in der Weise mit­
einander verbinden, daJ3 ein passendes Glasrohr iiber die beiden 
Teile gezogen und das Ganze sodann mit Picein eingedichtet wird 
(unter leichtem Anwarmen). Dasselbe ist nicht sprode und haftet auch 
auf Metall, Holz usw. 

6) Reinigung von GIasgeraten. Mechanische Reinigung. Schonung 
der Glaswande erforderlich, daher Auskratzen mit Metalldrahten usw. 
nach Moglichkeit zu vermeiden. Anwendung von Rohrenbiirsten ver­
schiedener Lange, GroBe und Konstruktion, ferner von Federn, 
Holzstabchen usw., unter Spiilung mit warmem Wasser. 

Ohemische Reinigung. Bei fettigen GefaJ3en: Lauge, Chromschwefel­
saure oder organische Losungsmittel (man halt zu diesem Zweck 
gebrauchte L5sungsmittel bereit, die des ofteren beniitzt werden 
konnen und eventuell auch wieder regenerierbar sind). Bei GefaJ3en, 
die mit anorganischen und auch manchen organischen Substanzen 
belegt sind: Salzsaure, Salpetersaure, Schwefelsaure. Bei GefaJ3en, 
an denen harzartige Substanzen haften: organische Losungsmittel 
sowie Chromschwefelsaure; bei besonders hartnackigen Harzen: Aus­
kochen mit einem organischen Losungsmittel unter RiickfluJ3kiihlung 
oder mit Chromschwefelsaure. Reinigung der GefaJ3e von auf3en 
gleichfalls von Wichtigkeit. Zum SchluJ3 Nachspiilen mit destilliertem 
Wasser und Aufhangen auf besonderen Trockengestellen. 

e) Sonstiges. Aukleben von Etiketten auf GlasgefaJ3en: Dextrin­
oder Gummilosung; zweckmiiJ3iger Weise wird die AuJ3enflache 
nach der Beschreibung mit Dammarharz oder Schellacklosung (in 
Spiritus) bestrichen. - Schreiben auf Glas: Fettstifte; die be­
treffende Glasstelle soIl gut entfettet sein und wird zuerst erwarmt. -

1 Siehe HANSEN in HOUBEN-WEYL 1. S. 604. - Vgl. auch STOCK: 
B. 47, 3124 (1914). 

2 Vgl. B. 55, 780 (1922): Mischung von Bienenwachs, Lanolin 
und Vaselin. 

a KEMPF: J. pro (2) 78, 207 (1908). 
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Zum Atzen von Glas: Glastinte (z. B. von MERCK, Darmstadt), die 
gut entfettete und sodannbeschriebene Stelle wird in der Flamme 
erwarmt. - Mattieren von Glasscheiben: Eine Mischung von 10 g 
Bariumsulfat, 10 g Ammoniumfluorid lmd 12 g FluBsaure wird 
mittels eines Pinsels aufgestrichen und eintrocknen gelassen. 

2. Porzellangeriite. 
Von Wichtigkeit erscheint das Kitten gebrochener Porzellan­

gerate (Pistille oder Nutschen usw.). Bleiglatte wird mit soviel 
Glycerin gemischt, daB eine weiche plastische Masse entsteht und 
damit die Bruchstellen bestrichen (wird auch in der Warme oder 
durch Sauren usw. nicht angegriffen). Dichtung mit dem Universal­
kitt: 4 Teile Alabastergips und 1 Teil fein pulverisiertes arabisches 
Gunnni in einer kalt gesattigten BoraxlOsung zu einem dicken Brei 
angeriihrt (erhartet erst nach 1-1 Y2 Tagen). 1st auch zum Kitten 
anderer Materialien (Bein, Hern, Steingut, Holz usw.) geeignet, 
vertragt aber keine Nasse 1 • 

3. Behandlung von Kork und Kautschuk. 
Kork beniitzt man (auBer zum VerschlieBen von Flaschen) 

entweder in Form von Stopseln zur Verbindung von kolben­
artigen GefaBen mit Glasrohren oder in Form langerer zylin­
drischer Stucke (sogenannter Topeten) zur Verbindung von Glas­
rohren (in beiden Fallen nach dem Bohren). 

Vor der Beniitzung eines Korkes (auch vor dem Bohren desselben) 
mu13 derselbe weich gemacht werden: Walzen des Korkes am Labora­
toriumstisch mit Hilfe eines Brettchens unter geniigend starkem 
Druck oder mittels einer Korkpresse; falls bei dieser nicht zugleich 
ein Walzen des Korkes erfolgt, muB vorsichtig gepreBt und der 
Kork gedreht werden. 

Korkbohren. Verwendung eines Korkbohrersatzes; eventuell 
Korkbohrmaschine. Der Korkbohrer wird mit Natronlauge oder 
Glycerin befeucbtet (oder auch in der Flamme erwarmt); sodann 
wird auf einer festen Unterlage senkrecht unter dauerndem Drehen 
gebohrt; am besten von beiden Seiten. Kleine Bohrlocher: Durch­
brennen mittels eines gliihenden Stahldrahtes. Erweiterung von 
Bohrlochet mittels einer Rundfeile. 

Dichtung von Korken. Gegen Entweichen von Gasen und Dampfen 
(z. B. organischer Losungsmittel, wie Ather usw.) Chromgelatine 2 • 

Man lost 4 Teile Gelatine in 52 Teilen kochenden Wassers, filtriert 
und setzt 1 Teil Ammoniumbichromat zu; Aufstreichen mittels eines 
Pinsels auf die zu dichtenden Stellen und zwei Tage dem Lichte 
aussetzen. Oder Wasserglas mit aufgeschlemmtem Asbest und ein­
trocknen lassen. Dichten gegeniiber waBrigen Fliissigkeiten: Auf­
streichen von geschmolzenem Paraffin (von nicht zu hohem Schmelz­
:r.unkt), oder KollodiumlOsung (gelost, in etwas Alkohol, Zusatz von 
Ather). 

1 Hinsichtlich verschiedener Kitte, Klebmittel usw. vgl. ARENDT­
DOERMER (1. c. S. 433); vor allem O. LANGE: Chemisch-technische 
Vorschriften. Leipzig: Bpamer. 

2 Nach NEUMANN: B. 18, 3061 (1885). 
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KautschukstOpsel werden im Prinzip ebenso wie Korkst6psel 
angewendet, doch insbesondere dann, wenn dieselben nicht un­
mittel bar mit organischen L6sungsmitteln oder deren Dampfen 
in Beriihrung kommen, und weiterhin, wenn auf besonders gutes 
Dichten Wert zu legen ist (wie z. B. beim Arbeiten im Vakuum). 

Das Bohren von Gummistopseln erfolgt am besten auf einer Dreh­
bank. Die Bohrrohren miissen sehr scharf sein und werden am besten 
mit Glycerin befeuchtet. Wahrend des Bohrens wird der Gummi­
stopsel festgehalten und allmahlich nachgeschoben. Kleine Bohr­
locher werden auch hier durchgebrannt. Beim Einsetzen von Glas­
rohren usw. in die Bohrlocher, sowie beim Einsetzen der Gummi­
stopsel selbst soIl s t e t s mit etwas Glycerin geschmiert werden. Der 
Praktikant mache sich dies moglichst bald zur selbstverstandlichen 
Gewohnheit. 

Kautschukschliiuche. In verschiedenster Starke und Ausfiihrung 
zu verwenden. Vakuumschlauche mit besonders starker Wan dung 
und meist relativ engem Lumen. Druckschlauche, mit Stoffeinlage 
versehen. 

Zur Verbindung mit Glasrohren sollen die Schlauche stets mit 
Glycerin befeuchtet werden (insbesondere die Vakuumschlauche). 
Aufbewahren von Gummischlauchen (und Gummistopfen usw.) 
unter destilliertem Wasser oder auch mit Glycerin befeuchtet oder 
in einer Atmosphare von Ammoniumcarbonat. 

Verschliisse von Gummischlauchen. Quetschhahne, Schrauben­
quetschhahne oder Glaskugelverschliisse (indem in einen passenden, 
meist relativ diinnen (unbeniitzten) Schlauch eine Glaskugel ein­
gesetzt wird; durch Driicken an der Kugel erfolgt die Fliissigkeits­
entnahme; insbesondere geeignet fUr Biiretten oder Spritzflaschen). 

4. MetaUgerate. 

Verwendung von M etallgeraten. MetallgefaBe zur DurchfUhrung 
gewisser chemischer Operationen: Schalen und Kolben aus Platin, 
Silber, Kupfer, Nickel usw., Kupfergerate meist in verzinntem Zu­
stand. Spateln zum Arbeiten mit festen Substanzen aus Platin oder 
Nickel, von verschiedener GroBe und Form. Hilfsgeratschaften wie 
insbesondere Klammern usw. aus Eisen. 

Rostschutzmittel. 5 Teile Paraffinol und 8 Teile Lanolin (wasser­
frei) gut verrieben und mittels eines Lappens aufgetragen. - An­
streich en mit Eisenlack. 

Reinigung verrosteter Gegenstande. Mechanisches Abbtirsten mit 
einer Drahtbiirste, Einlegen in Petroleum und Abreiben; Schmiergel­
papier. Lockerung festsitzender Schraubengewinde durch Einlegen in 
Petroleum, Erhitzen der festsitzenden Stelle, Schraubstock. Metall­
klammern: Gute 0lung der Gewinde solI nie versaumt werden, da 
dadurch die Bruchgefahr flir einzuspannende Glasgerate wesentlich 
vermindert wird; Metallklammern sollen nur verwendet werden, wenn 
sie mit Korkplatten belegt oder die Glasgerate mit Schlauchstiicken 
usw. geschiitzt sind. 
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Kitten von Metall an andere Materialien. Zum Einkitten von Glas­
riihren in Metallriihren dient am besten BleigHitte-Glycerin (vgl. Kitten 
von Porzellan); man liiBt die gekitteten Riihren bis zum viilligen 
Trocknen ruhig liegen. Unter den in Betracht kommenden Metallen 
liiBt sich nur Platin vollkommen mit gewiihnlichern Glas vereinigen 
(Einschmelzen), Chrom-Nickel-Driihte mit Bleiglas. 

5. Sonstiges. 
Schwarz/arben von Tischen sowie Holzgeraten (siiurefest). Losung I 

(86 g Kupferchlorid, 67 g Kaliumchlorat, 33 g Arnmoniumchlorid in 
einem Liter Wasser geliist) und Lasung II (600 g Anilinchlorhydrat 
in 4 Liter Wasser) werden kurz vor Gebrauch gemischt und etwa 
viermal mit eintiigigen Pausen aufgestrichen; dann einige Tage im 
Licht stehen lassen, mit lauwarmem Wasser abwaschen, nach dem 
Trocknen mit einem Gernisch von 1 Vol. Terpentinol und 1 Vol. 
Leinfi~}s einreiben, bis dasHolz mit Leiniil gesiittigt ist. Nach einigen 
Tagen OlUberschuB abreiben. (Weitere Rezepte vgl. V ANINO.1 ) 

Anhang II. 

Handhabung atzender, giftiger und leicht 
brennbarer chemischer Stoffe usw. 

1. Xtzende Substanzen. 

Schutz des Gesichtes (insbesondere der Augen) und Hande 
gegen das Versp:ritzen der Substanzen. Vornahme der betreffenden 
Operation im Digestorium, dessen vordere Scheibe herabgezogen 
ist, Hande bei der Manipulation mit Handschuhen zu schiitzen. 
Kalischmelze, Arbeiten mit Oleum usw. Bei Veratzungen mit 
starken Sauren oder kaustischen Alkalien wasche man zunachst 
stets griindlich mit Wasser, dann mit Bicarbonatlosung bzw. ver­
diinnter Essigsaure. Bei Veratzungen mit organischen Substanzen 
suche man diesel ben mit reichlichen Mengen eines organischen 
Losungsmittels (Alkohol, Benzol usw.) zu entfernen. 

2. Giftige Stoffe. 
Falls man mit solchen in fester oder flu88iger Form umzugehen 

hat, wird nach Durchfiihrung der Operation insbesondere auf die 
Sauberung der Hande sowie des Arbeitsplatzes zu achten sein. 
Stoffe, die bereits bei Beriihrung der Haut giftig wirken (wie 
Dimethylsuliat), miissen sofort mit einem geeigneten Losungs­
mittel (Alkohol usw.) entfernt werden. Falls man mit giftigen oder 

1 L. VANINO: Handbuch der priiparativen Chemie. I. Bd. Stutt­
gart: Enke. 

Bernbauer, Einfiihrung. 8 
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stark reizenden Gasen (Reizung der Luftwege oder der Augen) zu 
tun hat, muB unter einem guten Abzug oder im Freien gearbeitet 
werden (eventuell Schutz durch Gasmasken): Chlor, Brom, Stick­
oxyde, Kohlenoxyd, Blausaure, Phosgen usw. Bei Unfallen arzt­
liche Behandlung erforderlich. 

3. Explosible Stoffe und Arbeiten im Vakuum sowie unter Druck. 

Schutz der Augen durch Brillen mit starken Glasern. Beim 
Evakuieren noch nicht beniitzter Exsiccatoren, beim Arbeiten mit 
Einschmelzrohren, Druckflaschen usw. Explosive Substanzen zu­
nachst stets in kleinen Mengen priifen. 

4. Leicht entziindliche Stoffe. 

Die iiblichen VorsichtsmaBregeln sind streng einzuhalten. 
Losungsmittel usw. sollen nie in der Nahe einer Flamme stehen. 
Insbesondere groBere Vorratsflaschen sollen nie auf den Arbeits­
tischen herumstehen. Zum Erhitzen leicht entziindlicher Stoffe 
(insbesondere niedrig siedender Losungsmittel wie Ather, Petrol­
ather, Schwefelkohlenstoff usw.) verwendet man insbesondere 
elektrische Heizvorrichtungen (vgl. S. 14) oder gut iiberpriifte 
Sicherheitsbrenner. Zu beachten ist, daB sich die Dampfe solcher 
Losungsmittel haufig nicht sofort in der Atmosphare verteilen, 
sondern zu Boden sinken und dort weiterstreichen ("kriechen"); 
daher notwendig, daB beim Destillieren von Ather, Petrolather 
usw. das AuffanggefaB (angeschlossene Saugflasche) mit einem 
Schlauch verbunden wird, der die Dampfe zum FuBboden fiihrt, 
so daB sie nicht auf den Laboratoriumstisch gelangen. Vorsicht 
beim Umfiillen von Ather. Trichter mit langem und engem Hals 
diirfen nicht verwendet werden (Reibung an den Glaswanden be­
dingt Entziindungsgefahr, Atherperoxyd). Vorsicht beim Arbeiten 
mit Natrium oder Kalium (oder auch Natriumamid), besonders 
beim Zersetzen von Reaktionsgemischen, bei denen dieselben 
verwendet wurden, mit Wasser (gegebenenfalls unter CO2 vor­
zunehmen). 

Laboratoriumsbrande. Bei Entziindung kleinerer Mengen Lo­
sungsmittel in einem GefaB: Dariiberdecken einer Holzplatte oder 
Porzellanschale usw. fiihrt in der Regel zum raschen Ersticken der 
Flamme. Falls das GefaB springt oder in anderer Weise brennendes 
Losungsmittel sich iiber den Arbeitsplatz ergieBt verwendet man 
kleine Loschapparate, und zwar entweder kleine CO2-Bomben 
oder kleine Apparate, die mit niedrigen chlorierten Kohlenwasser-
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stoffen gefiillt sind l . Bei groBeren Branden: Ersticken mit Kohlen­
saure, ferner Sand, Asbestscheiben. Die iiblichen groBeren Feuer­
loschapparate nur im bestimmten Notfall verwenden. Falls mit 
Wasser nicht mischbare Losungsmittel brennen, fiihrt natiirlich 
Spritzen mit Wasser nicht zum Ziel. Nach dem Loschen mit 
chlorierten Kohlenwasserstoffen ist wegen eventueller Phosgen­
bildung griindlich zu liiften. Erste MaBregel bei Branden: Gas­
hahne schlieBen und eventuell herumstehende Losungsmittel ent­
fernen, Ruhe bewahren. 

Verbrennungen. Bestreichen mit Leinol (gegebenenfalls auch 
andere Ole) oder Brandsalbe. Entfernung von Verunreinigungen 
(z. B. aus Olbiidern) durch Waschen mit Leinol. 

Anhang III. 

Allgemeine Laboratoriumseinrichtungen und 
• Anordnungen. 

(Organisatorisches ZUlli Laboratoriullisbetrieb). 
Insbesondere flir Laboratorien von beschranktem Ausma13e (mit 

etwa 6-12 Mitarbeitern) erscheint es sehr zweckma13ig, in erhohtem 
Ma13e allgemeine Einrichtungen vorzunehmen, etwa folgenderma13en: 
In einem gesonderten Raum eine Anzahl spezieller kleiner Arbeits­
platze fiir die einzelnen Praktikanten, im iibrigen in bestimmten 
Raumen (oder an besonderen Platzen) allgemeine Einrichtungen 
unterzubringen, wo bestimmte Apparaturen dauernd aufgebaut sein 
konnen und zur sofortigen Verwendung bereit sind; auf diese Weise 
gro13e Zeitersparnis miiglich, und daher gro13ere Leistungsfahigkeit. 
Sinngema13e Anordnung notwendig. Unbedingte Aufrechterhaltung 
der Ordnung erforderlich. Obwohl derartige allgemeine Einrichtungen 
bis zu einem gewissen Ausma13e vielfach vorhanden sein werden, 
erscheint es mir nicht liberfliissig, auf einige prinzipiell wichtige 
Anordnungen eigens hinzuweisen, und zwar insbesondere auf standige 
Einrichtungen. 

1. Allgemeine Einrichtungcn fUr die DurchfUhrung von Reaktionen. 
Allgemeine Apparate. Eine Anzahl von Riickflu13kiihlern (am besten 

mit N ormalschliff), Wasserturbine oder kleiner Elektromotor mit 
Anschlu13 an einen vertikalen Stab, der eine Anzahl von Schnur­
scheiben tragt (zum unmittelbaren Anschlu13 an die Riihrvorrich­
tungen); ein komplettes Riihrwerk (etwa gema13 Abb. 17). Eine 
Hydrierapparatur samt aHem Zubehor. 

1 MACURA empfiehlt zu diesem Zweck eine gewohnliche Syphon­
flasche zu % mit Tetrachlorkohlenstoff zu fiillen und aus einer 
CO2-Bombe Kohlensaure mittels eines Reduzierventiles unter etwa 
2 At. Druck einzupressen. An das Mundstiick mittels Druckschlauches 
und Ligatur eine Metall- oder Glasdiise ansetzen. Syphonmal3ige 
Verwendung. 

8* 
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2. Allgemeine Einrichtungen filr die Aufarbeitung von Versuchen 
und zur Reinigung von Substanzen. 

Extraktionseinrichtungen. Fiir Ausschiittelilllgen werden die 
Scheidetrichter am besten in einem eigenen Holzgestell untergebracht 
(am einfachsten ein Brett mit Lochern von verschiedener GroJ3e fiir 
die Aufnahme der Schiitteltrichter, an einem zweiten Brett montiert 
(auf diese Weise auch Vermeidilllg von Glasbruch und einfache 
Ordnilllghaltilllg). Extraktionsapparate fiir feste Substanzen sowie 
Fliissigkeiten (falls der Arbeitsrichtilllg entsprechend) in Batterie­
form zu .~ontieren. Apparaturen zum Regenerieren von LOSilllgS­
mitteln (Atherdestillation usw.). 

Destilliereinrichtungen fUr Operationen unter Atmospharendruck. 
Liebigkiihler flir gewohnliche Destillation zum sofortigen AnschluJ3 
von passenden Kolben parat. Apparatur zur Dampfdestillation. 

Vakuumeinrichtungen (am besten in einem Raum). Gewohnliche 
Vakuumanlagen (vgl. Abb. 9a) mit Wasserstrahlpumpen. Vakuum­
verdampfilllgsanlage (vgl. S. 66). GroJ3ere Apparatur zur Fraktio­
nierilllg im Vakuum, bestehend aus Liebigkiihler illld Fraktionier­
vorstoJ3 (etwa gemaJ3 Abb.28); dabei Gerate mit Normalschliff 
illlbedingt zu empfehlen, die iibrigen Apparaturteile (Fraktionier­
kolonne, Kolben) sind dann je nach dem beabsichtigten Zweck, 
Leicht anzusetzen. Hochvakuumanlage (vgl. Abb. 10). Kleinere Appa­
raturen fiir Vakuumdestillation illld Sublimation fUr den jeweiligen 
Gebrauch zusammenzustellen. 

Einrichtungen zum Umkrystallisieren (auf einem allgemeinen 
Arbeitsplatz). Kleine Flaschen mit den erforderlichen LOsilllgsmittelll. 
(diese niemals in diinnwandigen Kolben aufbewahren). Gerate zum 
Umkrystallisieren in Laden zur sofortigen Verwendilllg parat halten 
(kleine Trichter, Becherglaser, Schalen, Eprouvetten, Saugtrichter 
mit Zubehor, passende Filter, Glasstabe, Tropfrohre, Abpret3stabe, 
Tonstiicke, Spateln, komplettes Zubehor zum Mikroumkrystallisieren 
usw.); Dampftrichter; Vakuumanlage zum Absaugen illld kleine 
Vakuumverdampfilllgsanlage (vgl. S. 67) samt Zubehor, Exsiccatoren 
und andere TrocknungseinrichtlUlgen; Schmelzpunktapparat samt 
Zubehor illld anderes. 

3. Allgemeine analytische und physikalisch-chemische 
Einrichtungen. 

Verbrennungs6fen fiir C-H-Bestimmilllg sowie fiir N-Bestimmung 
nach DUM~s. Apparate fUr Methoxyl-, Acetylgruppenbestimmung 
usw. AIle Apparate sollen dauernd gebrauchsfertig sein. Daher muJ3 
auch alles Zubehor (wie Reagenzien usw.) standig erneuert werden. 

Titrationsplatz. Auch fUr das organisch-chemische Arbeiten ist 
von grot3er Wichtigkeit, daJ3 aIle maJ3analytischen Einrichtungen 
standig gebrauchsfertig vorhanden sind. Automatische Biiretten. 

Physilcalisch-chemische Einrichtungen. In einem besonderen Raum 
illlterzubringen, der verdunkelt werden kann. MeJ3apparate vor dem 
Verstauben schiitzen. Komplettes Zubehor stets parat halten. 
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Anhang IV. 

Leitlinien fiir die Protokollfiihrung 
und Veroffentlichung. 

1. Protokollfiihrung. 
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Jeder Praktikant solI sogleich, sobald er mit der Arbeit im 
organisch-chemischen Laboratorium (ebenso natiirlich bei der 
Durchftihrung experimental-wissenschaftlicher Untersuchungen 
tiberhaupt) dazu angehalten werden, ein Tagebuch zu ftihren, in 
das die Versuche mit allen Beobachtungen, der Art der Auf­
arbeitung usw., am besten schlagwortartig eingetragen werden 
(VersuchsprotokolIe; dane ben in einem eigenen Literaturheft Ein­
tragung der zugehorigen Literaturangaben 1). 

Die Versuchsprotokolle sollen aIle Einzelheiten bei der Durch­
fiihrung eines Versuches oder einer chemischen Operation enthalten; 
also z. B. bei der Durchfiihrung einer Reaktion unter Erhitzen: Be­
ginn des Anheizens, Zeitpunkt der Erreichung der Siedetemperatur, 
Dauer de'l weiteren Erhitzens, Dauer des Erkaltens, Badtemperatur, 
Beobachtungen, die auf den Reaktionsverlauf schlieBen lassen (wie 
Entwicklung von Gasen), Art der verwendeten Apparatur usw.; oder 
bei Destillationen in Form einer Tabelle mit folgendem Kopf: 

I 
Siede-

Destillier-
Aus-

Bad- tem- Haupt- sehen Frak- Druck dauer der Menge der 
tion tem- peratur siede-

Einzel- Frak-
Iperatur (Inter- punkte 

fraktionen tionen 
Nr. mmHg valle) g usw. 

ferner Angaben iiber die verwendete Apparatur usw. Ahnliche 
Protokollierung bei Sublimationen. Bei anderen Operationen analoge 
sinngemaBe Notizen; auch z. B. beim Umkrystallisieren von groBer 
Wichtigkeit. AIle diese Angaben konnen ftir die Wiederholung der 
betreffenden Versuche oder Operationen von groBter Bedeutung 
sein. Die Protokollierungen sind wahrend eines Versuches oder sofort 
nach Beendigung desselben vorzunehmen; man verlasse sich nie auf 
sein Gedachtnis. Dasselbe gilt fiir die Bezeichnung von Substanzen, 
Mutterlaugen, Fraktionen usw. 

Es erscheint weiterhin von groBer Wichtigkeit, das Wesent­
liche aus den Versuchsprotokollen in gewissen Zeitabschnitten 
tibersichtlich (in Form von Tabellen usw.) zusammenzustelIen, urn 
sich so einen Uberblick tiber die bereits durchgefiihrten Versuche 

1 Hinsichtlich einer Anleitung zur Bentitzung der organisch­
chemischen Literatur vgl. GATTERMANN-WIELAND, Praxis des or­
ganischen Chemikers. 
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zu verschaffen. Auf diese Weise wird man auch zur Zeit auf Lucken 
in der Untersuchung aufmerksam. 

2. Publikationstechnik. 

Das Bestreben, eine moglichste Verbilligung der chemischen 
(und auch sonstigen naturwissenschaftlichen) Zeitschriften zu er­
zielen, macht eine kurze und pragnante Art der Veroffentlichung 
notwendig; es sind daher gewisse Anforderungen sachlicher sowie 
formeller Natur an eine Publikation zu stellen. Die des ofteren 
herausgegebenen Richtlinien fur die Aufnahme wissen­
schaftlicher Arbeiten in Zeitschriften sollen daher 
streng eingehalten und durchgefuhrt werden, wie auch 
aus der Stellungnahme der Gesellschaft deutscher Naturforscher 
und Arzte "zur Frage der medizinischen und naturwissenschaft­
lichen Zeitschriften" (August und November 1933) ersichtlich ist. 

Inhalt der Publikationen (Anforderungen sachlicher Natur). 
Jeder Autor lege sich zunachst sehr gewissenhaft die Frage vor, 
ob die gewonnenen Ergebnisse tatsachlich publikationsreif sind 
und ob deren Veroffentlichung auch der Kritik der engeren Fach­
kollegen standzuhalten vermag. In diesem Sinne soIl daher nur 
das publiziert werden, was eine wirkliche Bereicherung 
fur die Wissenschaft darstellt und auBerdem einen 
gewissen AbschluB erreicht hat. Es muB dabei beruck­
sichtigt werden, daB nicht jedes Laboratoriumsergebnis, auch 
wenn es mit viel Arbeit und Muhe gewonnen wurde, zur Ver­
offentlichung geeignet ist. Vor allem sind Berichte uber Arbeiten 
ohne positives wissenschaftliches Resultat zu vermeiden; ge­
gebenenfalls wird ein gelegentlicher kurzer Hinweis im Rahmen 
einer ahnlichen Arbeit oder eine kurze "Notiz" von Vorteil sein, 
da sich dann andere Autoren die nochmalige Bearbeitung des 
betreffenden Themas ersparen kon,nen. Die Aufnahme von 
Monographien, Festschriften, umfangreichen Habilitationsschriften 
werden von den Redaktionen der Zeitschriften mit Recht ab­
gelehnt (die letztgenannten konnen in stark gekurzter Form 
aufgenommen werden). Der Inhalt von Dissertationen kann in 
kurzer Form wiedergegeben werden, falls dieselben uberhaupt 
wertvolle Ergebnisse enthalten. Ebenso sollen Arbeiten rein 
theoretischer oder spekulativer Natur in experimental-natur­
wissenschaftlichen Zeitschriften keine Aufnahme finden. 

Abfassung der Publikationen (Anforderungen formeller Natur). 
In erster Linie sind weitschweifige Darstellungen unbedingt zu 
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vermeiden 1. Die Abfassung soll gemiiB gewissen Leitlinien vor­
genommen werden, wie im folgenden eingehender auseinander­
gesetzt wird. 

a) Allgemeines. 

Stilistisches. Die Vorwiirfe, die gegeniiber dem StiI wissen­
schaftlicher Publikationen gemacht werden, sind vielfach leider 
nur allzu berechtigt. Die Bemiihungen O. v. LIPPMANNS gegen die 
Stilwidrigkeiten in wissenschaftlichen Zeitschriften sind daher 
sehr zu begriiBen. Es sei hier auf die zahlreichen, der Literatur ent­
nommenen Beispiele, die der genannte Autor zusammengestellt 
hat, hingewiesen 2; im folgenden nur einige wenige den erwiihnten 
Zusammenstellungen entnommene Beispiele: 

1. Wort - ungeheuer ("Ersparnis" an Bindestrichen usw.): Suc­
cinationen, Diesterreaktion, Hochtontone, NaBwegkohlenstoffbe­
stimmung, Acidomischsalze, Orceineinkrystalle, Arsenatanion­
abspaltung, Kesselspeisewasseranalysendarstellungsmethode. 

2. Gro be grammatische Fehler: ZinkblendelaBt sich schwer 
in sein Oxyd iiberfiihren. - Die Verbindung wird jetzt auf seine Wirk­
samkeit gepriift. - Die Angabe stammt von N., eines sonst zuver­
lassigen Forschers. - N. war sicher einer der ersten FachgroBen. 

3. Falsche und absonderliche Wort bildungen: Ein 
Abfiihrmittel fiir die Losung eriibrigt sich, das vorhandene Rohr 
geniigt. - Bei der sauren Zuendedestillation erhalt man .... -
Riihmlich ist die gute Vertraglichkeit des Mittels. - Der Verstorbene, 
auch vielfach patentierte Chemiker ... - Die emulgierte Synthese 
verlauft aber ganz anders. 

4. Falsche Bilder und Vergleiche: Hier ergibtsichderver­
borgene PferdefuB der Methode. 

5. Falscher oder unlogischer Wortausdruck: Das Qhlor 
leiteten wir unter lebhafter Riihrung ein. - Unsere radioaktiven Uber­
legungen zeigen .... - Diese neue Theorie erklart die unerklarbaren 
Vorgange. 

1 Wahrend die rein chemischen Zeitschriften diese Grundsatze 
zumeist schon seit langerer Zeit ziemlich weitgehend befolgen, findet 
sich (ganz abgesehen von rein deskriptiven Wissenschaften) in den 
Zeitschriften anderer Experimentalwissenschaften (also in biologischen, 
medizinischen, physiologischen Zeitschriften, insbesondere auch in 
der botanischen und zoologischen Literatur) zum groBen (manchmal 
sogar iiberwiegenden) Teile eine auBerordentliche Weitschweifigkeit 
der Darstellung, und zwar sowohl bei der Schilderung der Versuche, 
als auch bei der Wiedergabe der Ergebnisse; daran werden meist aus­
fiihrliche theoretische Erwagungen und Diskussionen angekniipft, 
wobei vielfach die Breite der Darstellung zum Wert und zur Bedeutung 
der Ergebnisse in argem Gegensatz steht. 

2 O. v. LIPPMANN: Z. angew. Chern. 36, 306 (1923); 38, 547 (1925); 
40, 925 (1927); 41,159 (1928); 42,156 (1929); 43,349 (1930). Natur­
wissenschaften 22, 235 (1934). 
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- Unsere Temperatur ist 50°, wo andere Pilze schwer fortkommen. -
Das aus den Hoden von N. isolierte Spermin. - Der 1lllter dem Insulin 
aufgespeicherte Zucker. 

6. Falsche und verworrene Beschreibungen: Die Aus­
beute war groBer, als sie in Wirklichkeit gef1lllden wurde. ~ Wir 
stellten diese Studien im Sauglingsalter an. - Die Amylose ist ein 
Mehl in 1lll16slicher Form, aus dem die 16sliche entsteht. - Dabei 
erfolgt Energiezuwachs in Form oxydativer Synthese. 

Sonstiges. Wiedergabe von Analysen und Messungsergebnissen 
vgl. unten. Darstellung von Ergebnissen in Tabellen und Kurven 
vgl. unten. Literaturangaben werden am zweckmaBigsten in Form 
von FuBnoten gegeben, unter Anfiihrung des Autors (falls der­
selbe nicht schon im Text genannt ist), ohne Titel der Arbeit, mit 
Angabe der Band-, Seiten- und Jahreszahl. Nur bei Biichern ist 
Titelangabe notwendig. Zur AnfUhrung der Zeitschriften sollten 
einheitlich die in BEILSTEINS Handbuch iiblichen Abkiirzungen 
benutzt werden; in anderen Fallen soIl nur soweit abgekiirzt 
werden, daB der Name der betreffenden Zeitschrift noch zweifels­
frei entnehmbar ist. Bei schwerer zuganglichen Literaturstellen 
ist die Anfiigung des zugehorigen Zitates au.s dem Chemischen 
Zentralblatt oft von groBem Nutzen; z. B.: 
1. B.27, 1801 (1894). 2. A. 310, 55 (1900). 3. J. pro (2) 51,100 (1895). 
4. Nachr. Ges. Wiss. GOttingen 1921, 154 (C. 1923, I 944). 

Die Formelschreibung solI zweckmaBig sein und zugleich der 
Forderung nach Raumersparnis Rechnung tragen. Seitenketten 
werden daher nicht herausgestellt sondern in Klammer gesetzt. 
Ferner werden haufiger angefiihrte Verbindungen mit einer 
romischen Zahl bezeichnet und auf diese Bezug genommen, ohne 
daB also der Name oder die Formel der betreffenden Verbindung 
nochmals genannt zu werden braucht. Die Namen chemischer 
Verbindungen sind sinngemaB mit Bindestrichen zu versehen, 
wodurch dieselben besser lesbar werden (vgl. oben). 

b) Art der Abfassung von Publikationen. 

Jeder Autor muB sich dessen bewuBt sein, daB seine Ver­
offentlichung in erster Linie fUr die Fachleute auf dem betreffenden 
engeren Forschungsgebiet geschrieben sein solI. Bei geniigender 
Beherzigung dieses Grundsatzes wird jede Weitschweifigkeit leieht 
zu vermeiden sein. Sowohl im theoretischen Teil als auch bei der 
Wiedergabe der Versuche und experimentellen Tatsachen ist eine 
knappe Formulierung anzustreben. 

Insbesondere bei chemischen Publikationen hat sich seit langem 
eine bestimmte Art der Anordnung entwickelt und bewahrt, die 
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eine iibersichtliche und klare Darstellung ermoglicht, namlich eine 
scharfe Trennung in einen theoretischen und einen experimentellen 
Teil. Der erstgenannte enthalt die Problemstellung, den AnschluB 
an die LiteI;atur, die Wiedergabe der gewonnenen Ergebnisse 
sowie eine kurze und klare Skizzierung des Weges, auf dem die­
selben gewonnen wurden. Im experimentellen Teil sind die Ver­
suche, deren Aufarbeitung, die Analysen, physikalisch-che­
mischen Messungen usw. kurz anzufiihren. EventueH ist zum 
SchluB eine kurze Zusammenfassung der Ergebnisse anzufiigen. 

Theoretischer Teil. Historische Einleitungen sind unbedingt 
zu vermeiden, da diese in Biichern, Monographien usw. zur Dar­
steHung gelangen. Die Fragestellung ist durch wenige Satze klar­
zulegen. Zum AnschluB an friihere Bearbeitungen des Themas 
(eigene sowie anderer Autoren) geniigt ein kurzer Hinweis mit 
der Charakterisierung der Art der Fortsetzung des Themas; ferner 
wiI;d auf die letzten zusammenfassenden Literaturzusammen­
stellungen (in Monographien, Handbiichern, "Ergebnissen" usw.) 
zu verweisen sein. Sodann schildert man in knapper Form die bei 
der betre££enden Untersuchung gewonnenen Ergebnisse und bringt 
dieselben in iibersichtlicher Weise zur Darstellung, so daB die ge­
wonnenen neuen Befunde dem Leser SOfoI;t klar werden. Die Zu­
sammenfassung der Hauptergebn,isse in Tabellen oder Kurven ist 
dabei zweckmaBig; zu vermeiden ist jedoch die mehrfache Dar­
stellung im Text oder in Form von Tabellen oder Kurven. Die 
ausfiihrliche Entwicklung von Arbeitsprogrammen usw. ist zu 
vermeiden; gegebenenfalls hat ein kurzer Hinweis zu geniigen. 

Experimenteller Tei!. Fiir diesen ist entweder ganzlich oder zum 
groBen Teil Kleindruck zu verwenden, insbesondere fiir Methodik, 
Protokolle und andere weniger wichtige Teile. Das Wesentliche 
erscheint dann durch normalen Druck hervol'gehoben. Eine aus­
fiihrliche Darstellung der M ethodik wird nur dann von Wert sein, 
wenn sie wesentlich Neues enthalt. 1m iibrigen geniigt vollig ein 
kurzer Hinweis. Die Schilderung der Versuche hat moglichst knapp zu 
erfolgen, am besten im Telegrammstil. Von jeder Versuchsart bzw. 
jedem Tatsachenbefund braucht nur ein Beispiel angefiihrt werden. 
Die Ergebnisse anderer analoger Versuche sind in knapper Form in 
Tabellen oder Kurven wiederzugeben. Natiirlich wird man fiir jede 
Versuchsart, jedes Praparat usw. nur ein gleichartiges Bild, bzw. 
eine Kurve usw. anwenden. Bei Abbildungen wird eine kurze, aber 
erschopfende Unterschrift die nochmalige Beschreibung im Text 
eriibrigen. Ferner ist eine weitschweifige Diskussion von Ergeb­
nissen, die aus Tabellen oder Kurven fiir den Fachmann ohne 
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weiteres ersichtlich sind, unbedingt zu vermeiden; gegebenenfalls 
geniigt ein kurzer Hinweis auf gewisse Einzelergebnisse. 1m folgen­
den sollen noch einige der Originalliteratur entnommene Beispiele 
angefiihrt werden, in welcher Weise chemische Substanzen zu be­
schreiben sind, und wie deren Analysenwerte und physikalischen 
Messungserge bnisse usw. wiederzuge ben sind: 

Beispiel I: Lactoflavin stellt braunorange gefarbte, feine 
Nadeln dar, die mitunter zu kugeligen Drusen vereinigt sind 
und zwischen gekreuzten Nicols etwa gerade Aus16schung zeigen. 
Beim Erhitzen im BERL-Block (zugeschmolzenes Rohrchen) tritt 
von etwa 2400 an zunehmende Dunkelfarbung und bei 2670 

(koIT. 2710 ) Zersetzung unter Sintern ein. 
Zur Analyse wurde im Hochvakuum bei 100° iiber Phosphor­

pentoxyd 5 Stdn. getrocknet. 
2,329 mg Sbst.: 4,61 mg CO2, 1,14 mg H 20, 0,005 mg Asche. 

2,344 mg Sbst.: 4,575 mg CO2, 1,15 mg H 20, 0,025 mg Asche. 
2,242 mg Sbst.: 0,299ccm N (22°, 752mm). 

C17H20N40S (376). Ber. C 54,4 H 5,33 N 14,9 
Gef. C 53,98, 53,81, H 5,48, 5,54, N 15,24 

Colorimetrische Bestimmung im Stufen-Photometer (C. ZEISS): 
Konzentrat. der L6sung (Wasser) = 0,005%, Schichtdicke = 0,25 cm, 
Wellenlange = 470 mft (Farbfilter S 47). Durchlassigkeit = 51 %, 
c = 1,17. 

Beispiel II: Wiedergabe sonstiger Analysenzahlen und phys.­
chern. Messungen: 

a) 0,0945 g Sbst. (aus Benzol umkrystallisiert): 0,1355 g Ag.J 
(nach ZEISEL). - 0,0800 g Sbst. in 21,29 g Benzol: L1 = 0,050°. 

Ber. OCHa 12,82, Mol.-Gew. 379. Gef. OCHa 12,94, Mol.-Gew. 376,2. 

b) 18,690, 10,115 mg Sbst.: 1,33, 0,73 ccm CH4 (18°, 744 mm, 
Zerewitinoffbestimmung in Pyridin). 

ClsHlSN09 (353,2). Ber. 1 OH 4,82. Gef. 1 OH 4,07, 5,04. 

c) 0,0180 g Sbst. in 0,1791 g Campher: L1 = 9° (nach RAST) 
C2aH4207' Ber. Mol.-Gew. 430,24. Gef. Mol.-Gew. 423. 

d) 0,0161 g Sbst.: 0,83 ccm O,l-n. KOH (Bromthymolblau). 
ClsHlS09' Ber. Aqu.-Gew. 376. Gef. Aqu.-Gew. (zweibasisch) 385. 

e) d~4 = 1,049, n~ = 1,5640. 
C13H 140 2 (202,111=5). Ber. M.-R. 59,35. Gef. M.-R. 63,00 (Exal-

tat. 3,65). 

f) 0,0266g Sbst. in 1,0209 g Wasser, 0,5 dm-Rohr, 17°: aD =+0,36°; 

[alB' = + 27,63°. 

In analoger Weise werden auch die sonstigen Angaben an­
zuordnen sein. 



Publikationsteclmik. 123 

Zusammenfassung der Ergebnisse. 1st bei kurzen Arbeiten 
iiberfliissig, bei langeren Arbeiten (solche iiber 1 Y2 Druckbogen 
werden bei chemischen oder biochemischen Zeitschriften wohl 
kaum noch aufgenommen), insbesondere solchen mehr biologischer 
oder physiologischer Natur, zweckmaBig. Dieselbe solI moglichst 
kurz sein (allerhochstens eine Druckseite) und nur die wirklich 
wichtigen und wesentlichen Ergebnisse enthalten. Es ist eine be­
kannte Erfahrungstatsache, daB der Wert einer Arbeit in der 
Regel um so groBer ist, je kiirzer und praziser man die Ergebnisse 
zusammenfassen kann, wahrend halbe oder weniger wichtige Er­
gebnisse eine ausfiihrliche Zusammenfassung als "notwendig" er­
scheinen lassen. 
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- - beim Umkrystallisieren 97. 
Interferometrie 12. 
Isoprenlampe 37. 

Kaltemischungen 17, 35, 93. 
Kaltenutsche 94. 
Kahlbaum-Aufsatz 48. 
Kaliumcarbonat (Pottasche), als 

Trockenmittel 51. 
- zur Abscheidung von Alko­

holen 76. 
Kaliumhydroxyd, als Trocken-

mittel 51. 
Kautschuk, Behandlung 111. 
Ketenlampe 37. 
Kieselgur 85. 
Kieselsaure, aktive 24. 
Kieselsauregel 24. 
Kippscher Apparat 29. 
Kitte 111, 113. 
Kjeldahl-Aufsatz 68. 
Klarungsmethoden 85, 106. 
Kohle, aktive 24. 
Kohlensaure, feste 17, 24. 
Kolloidgele, als Adsorptionsmittel 

105. 
Kolonnen 49. 
Kombinationsmethode, zur Va-

kuumerzeugung 24. 
Kondensation, 
- von Gasen 20. 
- des Dampfes 18. 
Kondensationsmethode, zur Va-

kuumerzeugung 23, 24. 
Kondensationsreaktionen 1, 2. 
Konstitutionsermittlung 5, 6. 
Kork, Behandlung 111. 
Krystallform 88. 
Krystallisation 82 ff, 87. 

durch Abdunsten 88. 
durch Aussalzen 89. 
oliger Substanzen 89. 
fraktionierte 98. 
bei verschiedenen Tempera­
turen 99. 

Kiihler 18, 19, 49, 56. 
KiihlgefaLl 17, 20, 34. 
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Kiihlmittel 16, 17. 
Kiihlrohr 20. 
Kiihlschlange 34. 
Kiihlschrank, Verwendung 17, 88. 
Kiihlung, von Fliissigkeiten 16. 
- des Dampfes 18. 49, 56, 68. 
- bei Reaktionen 32, 34, 35. 
Kugelkiihler 19. 
Kupfersulfat, als Trocknungs­

mittel 34, 51. 

Laboratoriumsbrande 114. 
Laboratoriumseinrichtungen 115. 
Liebig-Kiihler 19, 20, 49. 
Ligroin 34. 
- als Extraktionsmittel 75. 
- als Krystallisationsmittel 83. 
Loschapparate 114. 
Losen 86. 

Mikrorohrenexsiccator 97. 
Mikrosublimation 72, 73, 74. 
Mikrotrichter 87. 
Mikro-Umkrystallisieren 87. 
Mikrozentrifugalnutsche 95. 
Mutterlauge, Abtrennung 91. 

Verarbeitung 92, 99. 
- Verwertung 96. 

Nachlauf 52. 
Natrium, zum Trocknen 34, 51. 
N atriumchlorid, fUr KiUte-

mischungen 17. 
- zum Aussalzen 76, 89. 
Natriumsulfat, zum Trocknen 34, 

51. 
Nebel, zum Auswaschen 92, 94. 
N ormalschliffe 28, 35, 53, 108. 

Loslichkeit 9, 76, 84. 
- anorganischer Substanzen 
Loslichkeitsproben 84. 
Losungsmittel, Verdunstung 

75 Olbad 15, 39, 41, 61. 
. Olpumpe 22, 27. 

Operationen, chemische 13 ff. 18, 
63, 64, 67. 
Trocknung 33. 
Indifferenz 33, 84. 
Absorption 64, 67. 
zur Extraktion 75, 76. 
Mischung 83, 84, 89. 
zum Umkrystallisieren 83, 84. 
als Krystallverbindungen 84. 
bei Adsorptionen 85. 

Lovibond-Tintometer 13. 
Luft, fliissige 17, 24, 62. 
Luftbad 14, 39, 41. 
Luftkiihlung 18, 20. 

Manometer, fUr Vakuummessung 
24, 25. 

- fUr Druckmessung 40. 
Metallbader 15. 
Metallgerate 112. 
Methanol, als Elutionsmittel 103. 
- siehe Alkohole. 
Mischungsoperationen 40. 
Mischungsschmelzpunkt 12. 
Mikrodestillation 50. 
- im Vakuum 55. 
Mikrodosenexsiccator 96. 
Mikroextraktion 79, 81. 
Mikrofraktionierkolben 55. 
Mikrofraktioniervorlagen 59, 60. 
Mikronutsche 93. 

Papinscher Topf 39. 
Paraffin, zur Absorption von Lo-

sungsmitteln 64. 
Paraffinbad 15, 61. 
Paraffinol, fUr Bader 15. 
Perkolator 77. 
Petrolather 75. 

Reinigung 34. 
zum Extrahieren 76, 79. 
zum Umkrystallisieren 83. 
als Krystallisationsmittel 83, 
84, 88, 90. 
bei der Adsorption 102, 103. 

Phenole, Abtrennung 8. 
Phosphorpentoxyd, als Trocken-

mittel 30, 34, 51, 62, 64. 
Picein 110. 
Porzellangerate 111. 
Porzellannutsche 92. 
Presse 95. 
ProtokollfUhrung 11 7. 
Publikationstechnik 118. 
Pukallfilter 91. 
Pyknometer 12. 
Pyroreaktionen 2, 37. 

Quecksilberpumpe 22, 23, 27, 28. 
Quecksilberverschlu13 38, 43. 

, Quetschhahn 69, 112. 
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Reaktionen (organisch-chemische), 
Charakteristik 1. 
Bedeutung von Temperatur und 
Druck 32. 
Durchfiihrung 32 ff. 
in homogenen Systemen 33 ff. 
unter Destillation 35. 
unter RiickfluBkiihlung 35. 
unter Druck 37 ff., 43, 45, 46. 
unter Schiitteln 40. 
unter Riihren 40, 41. 
mit Gasen 43. 

Refraktometer 12. 
Regenerierungsblock 72, 97. 
Rieselturm 30, 44, 45. 
R5hrenexsiccator 96, 97. 
Rosesche Legierung 15. 
Rostschutzmittel 112. 
RiickfluBkiihlung 18, 19, 35. 
Riickschlagventil 26. 
Riihrautoklav 43. 
Riihrer 42. 
Riihrwerk 42, 43. 

Sandbad 15. 
Saug-Eprouvette 19. 
Saugstabchen 93, 97, 98. 
Saugtopf 92. 
Sauren, Abtrennung 8. 
Schaumen, bei der Destillation 61, 

66, 71. 
Schaumfanger 65, 66. 
SchieBkasten 38. 
SchieBofen 38. 
Schlangenkiihler 19, 20. 
Schmelzpunkt 12, 84, 98. 
Schnelldialysator 82. 
Schiittelbirne 45, 46. 
Schiittelmaschine 40. 
Schiittelmethoden 40 ff., 77. 
Schiittelofen 41. 
Schutztrichter 64. 
Schwanzhahn 26, 57. 
Schwefelkohlenstoff 14, 33, 34, 75. 
Schwefelsaure, als Badfliissigkeit 

15. 
- fUr Kaltemischungen 17. 
- als Trockenmittel 30. 
Schwefelsaureexsiccator 96. 
Schwimmexsiccator 67. 
Sedimentierzentrifuge 94. 
Separator 36. 
Sicherheitsbrenner 13. 

Siebzentrifuge 94. 
Siedecapillaren, nach Knoebel 51. 
- fUr Vakuumdestillation 53, 54, 

65. 
Siedesteinchen 51. 
Siedeverzug, Aufhebung 51, 53, 

54. 
Silica-Gel 24, 101. 
Sinterglasnutsche 92. 
Soxhlet-Apparat 77, 78. 
Sperrhahn 56, 57. 
Spiralenkiihler 20, 49. 
Spitzkolben 54. 
Stopfbiichse 43. 
Stromungsgeschwindigkeit, Mes-

sung 43. 
Sublimation 71 ff. 

im Vakuum 72. 
fraktionierte 74. 

- Leistungsfahigkeit 74. 
- Technik 74. 
- Protokollierung 117. 
Sulfonierung 3. 
- Apparatur 36. 
Synthese, organische 1. 

Talkum, als Adsorptionsmittel 85, 
101, 105. 

Tetrachlorkohlenstoff 33. 
Reinigung 34. 

- Verwendung 36, 115. 
- als Extraktionsmittel 76, 81. 
- als Krystallisationsmittel 84. 
Tetralin 83. 
Tierkohle, Verwendung 83, 101. 
Toluol 83. 
Tonplatten, Verwendung 95. 
Trennung, organischer Substanzen 

8, 9. 
Trockenapparate 30, 96, 97. 
Trockenrohr 30. 
Trockenturm 30. 
Trocknen, von Gasen 30, 31. 
- von L5sungsmitteln 33, 34. 
- von Fliissigkeiten 50, 51. 
- fester Substanzen 96, 97. 
Tropfenzerteiler 78. 
Tropfrohr 87. 
Tropftrichter 29, 35, 36, 41, 44, 

68, 98, 101. 

Oberhitzer 70. 
Uberhitzung, Vermeidung 14. 



Sachverzeichnis. 129 

Uberhitzung, beiderDestillation 52. 
Uberhitzungsmethoden 16, 36,37. 
Uberlaufvorrichtungen 14. 
Umfallen 89. 
Umkrystallisieren 84 ff. 
- in indifferenter Gasatmosphare 

97. 
- fraktioniertes 98. 
D.Rohren 20, 62. 
- zur Gasreiniglmg 30. 

Vakuumanlage 26, 27. 
Vakuumdestillation 53 ff. 

Technik 60. 
- schaumender Substanzen 61. 
- hitzeempfindlicher Substanzen 

62. 
Vakuumdestillierkolben 54. 
Vakuummessung 24. 
Vakuummeter 25. 
Vakuumpumpen 21. 
Vakuumreservoir 26. 
Vakuumsublimation 72 ff. 
Vakuumtechnik 21 ff. 
- Handhabung 28. 
Vakuumverdampfungsanlagen 66. 
Ventilator 63, 64. 
Verbindungsschliffe 53, 109. 
Verbrennungen 115. 
Verdampfung 62 ff. 
- im Vakuum 64. 
- bei der fraktionierten Krystal. 

lisation 98, 99. 
Verdunstung, zur Erzielung tiefer 

Temperatur 18. 
mit Hilfe von Absorptions. 
mitteln 64. 

Bernhauer, Einfiihrung. 

Verdunstung, im Vakuum 67. 
- bei der fraktionierten Krystal. 

lisation 99. 
Verdunstungskasten 63. 
Veresterung 4. 
- Apparatur 36. 
Verspriihen 66, 92. 
Verunreinigungen, Entfernung 84. 
Volmer.Pumpe 22. 
Vorlage 50, 56. 

nach Gautier 58. 
nach Bruhl 59. 
nach Konowalow 59. 
nach Haehn 60. 

Vorlauf 52. 
Vorvakuum 22. 

Warmwassertrichter 86. 
Waschflasche 30. 
Wasserbad 14. 
Wasserdampfdestillation 67 ff. 
Wasserfanger 36. 
Wasserstrahlpumpe 21, 26, 64. 
Wasserstrahlpumpenvakuum, 

Messung 24. 
- Anlage 26. 
Widmer·Kolonne 49, 55. 
Wittsche Filterplatte 92, 94. 
Woodsche Legierung 15. 
Wulfsche Flasche 26. 

Xylol 83. 

Zentrifugieren 94 ff. 
Zucker, als Adsorptionsmittel 101. 

9 



Berichtigung. 

Zu Seite 34, Zeile 24 von oben: 

"oder Na" ist zu streichen, da im System Natrium-Tetra­

chlorkohlenstoff bei Erschiitterungen (StaGen usw.) Ex­

plosionen vorkommen kannen (vgl. S tau din g e r: Zeit­

schrift f. Elekrrochem. 1925, 540; Ang. Chem. 35,657,1922). 

Bembauer, Einfiibrung. 
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