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Neuerungen am Soxhletschen Extraktions-
apparat.

Von OskAR HAGEN, Dresden.
(Eingeg. 28./8. 1921,)

Wenn man, wie nachstehende Abbildung zeigt, den Mittelkérper
des gewdhnlichen Soxhlet so umgestaltet, daB das aus dem Kiihler

abtropfende Kondensat sich im Extraktionszylinder nicht ansammeln -

kann, sondern nach Berieselung der Substanz sofort in das K&lbchen
abfliefit, vollzieht sich die Extraktion in bedeutend kiirzerer Zeit als
bei dem periodischen Absaugen mittels Heberrshr-
chens, wie es jetzt noch iiblich ist, da das Extrak-
tionsgut bestlindig mit reinem, frischem- L8sungs-
mittel in Berlihrung kommt. Wird auflerdem das
Ablaufrohr des Extraktionszylinders zu einer Schlejfe
gebogen und in diese ein Hahn mit rechtwinkliger
Bohrung und seitlichem Ablaufschnabel eingesetzt,
so kbnnen an demselben, ohne Unterbrechung der
Analyse, durch Drehen des Hahnes um 180° Proben
entnommen werden, welche dariiber Aufschlufi
geben, ob die Extraktion beendet ist oder nicht.
Im folgenden seien einige Ergebnisse angefiihrt,
welche mit dem neuen Apparat') erzielt wurden.
Den angestellten Versuchen lag die Absicht
zugrunde, Vergleichswerte zu schaffen. Zu diesem
Behufe wurden verschiedene Substanzen mit ver-
schiedenen Lésungsmitteln zunéichst im alten Soxhlet
und anschlieBend hieran in dem neuen Apparat bis
zur Gewichtskonstanz des unlgslichen Riickstandes
extrahiert. Der MittelkSrper des benutzten Soxhlet-
Apparates fafite bis zum Eintritt der Heberwirkung
100 ccm und die Menge des jeweils zur Verwendung
. gelangenden L3sungsmittels betrug 130 ccm (flir den
neuen Apparat geniigen 60 ccm). Beim Arbeiten mit
Ather fand die Erhitzung des K&lbchens auf dem
Wasserbade statt, beim Arbeiten mit Methyl- und
Athylalkohol, um lebhaftes Sieden zu erreichen,
auf dem Asbestdrahtnetz. Die Hbhe der Heiz-
flamme wurde so reguliert, dafl der Heber bei
Ather alle 5—6 Minuten, bei Methylalkohol alle
7—8 Minuten und bei Athylalkohol alle 10 Minuten
in Funktion trat. Damit die zu untersuchenden
Substanzen von dem L§sungsmittel rasch durch-
_ drungen werden, ist es erforderlich, sie m&glichst
fein zu zerkleinern und zu trocknen. Letzteresgeschah
im Wasserbadtrockenschrank bei 98° C (Lacke im Exsikkator). Zar
Extraktion gelangte je 1 g, von Korkpulver wegen des grofieren
Volumens nur 0,4 g, Die starkwandigen Hiilsen von Schleicher & Schiill
bewihrten sich bei diesen Versuchen weniger gut. Ich benutze des-
halb an ihrer Stelle zur Aufnahme der Substanz ein gewdShnliches
rundes Filter von 11 em Durchmesser und brachte es nach dem
Trocknen und Wigen durch einfaches Herumbiegen um ein weites
Probierglas in Hiilsenform. Nach Aufnahme der Probe wurde der
obere leere Teil mehrfach zusammengefaltet, so dal ein kleines, all-
seitig geschlossenes Paket entstand. Diese Methode bietet noch den
Vorteil, daB feine Teilchen der Substanz beim Auftropfen des Lésungs-
mittels nicht weggeschlimmt werden. Das Paket wurde in ein
Filterglischen mit gut eingeschliffenem leichten Glasstopfen und
trichterfsrmig vertieftem Boden gebracht. Um dieses Filterglischen
unter Zuhilfenahme eines aus Draht gebogenen Hakens bequem und
sicher in den Mittelkdrper des Extraktionsapparates einsenken und
herausholen zu kénnen, hat &s zweckmiflig in der Nihe des oberen
Randes eine 2—3 mmm weite Durchlochung. Bevor man am Schleifen-
hahn eine Filtratprobe (3—4 ccm) entnimint, wird beim Arbeiten mit
Ather die Heizflamme abgedreht oder beiseite gestellt. Die Probe
f%in%'l man in einem Becherglischen auf und dampft sie in einem
groflerem Uhrglas iiber der elektrischen Kohlefadenlampe zur
Trockene, alkoholische Ausziige auf dem Wasserbad. Wenn man
eine Substanz ofters zu untersuchen hat und die Zeit, welche sie
zur erschopfenden Extraktion braucht, bereits annihernd kennt, ge-
niigt in der Regel eine einmalige Probenahme am Schlusse der
Untersuchung. Ist man dagegen im ungewissen, so empfiehlt es
sich, alle 10—15 Minuten Probe zu nehmen und abzudampfen. Aus
der griBleren oder geringeren Abnahme des Verdampfungsriickstandes
zweier aufeinanderfolgender Proben liBit sich dann schon ein Schluf
auf die erforderliche Extraktionszeit ziehen. War die Abnahme nur
eine geringe, so geniigt eine Wiederholung der Priifung in Zeitinter-
vallen von einer halben Stunde. Auf einen Umstand sei bei dieser
Gelegenheit verwiesen, der leicht zu Tduschungen AnlaBl geben kann.
Es hat sich herausgestellt, dal beim Arbeiten mit einem Apparat,
dessen Kiihler und Mittelkdrper durch Kork verbunden sind, selbst
nach stundenlanger Fortsetzung des Versuches keine riickstandfreien
Filtratproben zu erhalten sind, trotz lingst erreichter Gewichtskon-
stanz des Filterinhaltes. Die im Filtrat gelSsten Stoffe stammen aus
1) Das alleinige Recht zur Herstellung und zum Vertriebe des Apparates
(D.R.G. M. 789703) wurde der Firma E. Dittmar & Vierth, Hamburg 15,
Spaldingstr. 160, iibertragen.

dem Kork. Auch der beste ungebrauchte Kork gibt an Ather tiber
10%, ab. Um den Nachweis hierffir zu erbringen, wurde 0,5 g feinge-
raspelter, neuer, bei 98° C getrockneter Kork mit Ather in der Siede-
hitze erschdpfend ausgezogen, der Ather abdestilliert und der Riick-
stand im Wagserbadtrockenschrank bei 98° C bis zur Gewichtskonstanz
erhitzt. Bei dieser Temperatur verfliichtigte sich ein Teil des Riick-
standes unter Nebelbildung. Der nicht fltichtige Rest, bestehend aus
einer wachsartigen Masse, vermischt mit feinen Kristallnadeln (Kork-
siure?) betrug 0,024 g = 4,89, vom Gewicht des angewandten Korkes.
Man sieht hieraus, dafl es unbedingt erforderlich ist, einen Apparat

-mit aufgeschliffenem Kiihler und. angeschliffenem Kélbchen zu be-

enaue Analysen handelt und namentlich

nutzen, wenn es sich um
ther unlysliche Riickstand, sondern der

dann, wenn nicht. der in

-extrahierte Stoff selbst gewogen werden soll.

. Bel den nachstehend angefiihrten' Versuchen war nicht beab-
sichtigt, direkt den Gehalt der betreffenden Substanzen an Fett, Lack
oder Seife zu bestimmen, der Zweck war vielmehr, zu ermitteln,
in welcher kiirzesten Zeit sich diese Stoffe mit dem geeigneten
Losungsmittel ausziehen lassen, und zwar im alten Soxhlet und im
neuen Apparat. Ersterer sei der Kiirze halber mit S, letzterer mit H
bezeichnet. Die erhaltenen Extrakte wurden deswegen nicht weiter
behandelt, sondern nur das Filter mit dem Unldslichen bei 98°C
1g:’etrocknet, gewogen und der Rtickstand prozentual berechnet. Diese
rozedur wiederholte sich so oft, bis keine Gewichtsabnahme mehr
eintrat. :
‘ Versuchsergebnisse:

1. Kakaopulver. Extraktionsmittel: Ather 0,720.

S. Riickstand nach 60 Minuten 77,09/, Extraktionsdauer
" » 1200, 7,60, 120 Minuten
” ” 180 » 71’6 0/ 0
H. ” » 30 » 71,0 °/0} Extraktionsdauer
60 ” 70,8%, 30 Minuten

2. Geraspelter Medizinkork. 'Extraktionsmittel: Ather 0,720.

S. Riickstand nach 10 Minuten 92,39,
» » 20 » 90,89/, Extraktionsdauer
» » 30 ” 90,09/, 40 Minuten
,, » 40 » 89,59,

H. ” » 10 » 89,50/0} Extraktionsdauer
” » 20 » 89,39, 10 Minuten

3. Kaffee, ungebrannt, gemahlen. Extraktionsmittel: Ather 0,720.

S. Riickstand nach 15 Minuten 91,7 (‘)’/ o Extraktionsdauer
7 -~ 30 ” 903 o 30 Minuten
. ” ” 60 » 9073 0/ 0
H. » , 10 ” 91,3%,1  Extraktionsdauer
” » 20 » 90,4°%/,4 20 Minuten
4. Kaffee, gebrannt, gemahlen. Extraktionsmittel: Ather 0,720.
S. Riickstand nach 15 Minuten 86,9°/,\  Extraktionsdauer
» » 30 » 85,5%, ) 30 Minuten
H. ” " 6 " 86,2°/,1 Extraktionsdauer
» » 11 » 85,6, f 11 Minuten

5. Schellack, orange I. In der Porzellanschale zu grobkérnigem
Pulver zerrieben. Extraktionsmittel: 98°/,iger Methylalkohol (Siede-
punkt 65—66° C).

S. Riickstand nach 105 Minuten 3,6°/,1  Extraktionsdauer
, , 135, 1,0 135 Minuten

H. " » 75 ” 3,2°/,1  Extraktionsdauer
» » 90 » 0,9%,J 90 Minuten

6. Kolophonium, mehlfein. Extraktionsmittel: 94 iger Athyl-

alkohol.
S ‘ Extraktionsdauer
S. Riickstand nach 30 Minuten 0,0, 30 Minuten
Extraktionsdauer
H. ” ” 10 » 0,0"4 10 Minuten
7. Tonseife (K. A.Seife). Fein geraspelt und mit dem doppelten
Gewicht ausgeglithten Sandes innig gemischt. Extraktionsmittel:
94°/,iger Athylalkohol. :
S. Riickstand nach 30 Minuten 84,33":()' Extraktionsdauer
» ” 5 ” 80.8% ¢ 60 Minuten
. . 60 . 802
H. » , 15 " 88,2/, Extraktionsdauer
» ~ 30 ” 80,1°%, 30 Minuten
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Tabellarisch zuosammengefsafit zeigen die Endresuliate folgendes Bild:
Vor Angewandte Extrekionsmittel Gefwndener Rfick- Extraktionsdaper Erslelte Zeit-
ersuch Substanx Meage in Menge in otm atand in Pros. - . ' in Minutea ersparnis in
Nr. Gramm Name , - : :

B. j H 8. H 8. H. Minuten { Proz.

1. Eakaopulver: 1,0 Ather " 180 60 | m,6 7,0 180 - 30 20 75

© o2, Kork : 0,4 - | 180 80 29,5 89,8 40 10 30 75
3. Eaftee, ungebranat 1,0 , 180 60 90,3 90,4 80 20 10 88,8
4. »  gebrannt 1,0 . 180 60 85,6 86,5 80 11 19 638
5. Schellaek, orange | 1,0 Mothylalkohol | 180 | - 60 1,0 0,9 185 90 15 38,8
8. Kolophonium 1,0 Athylalkohol | 180 80 0,0 0,0 30 10 2 66,6

7. Tonseite \ 1,0 . 130 60 80,2 80,1 60 30 30 |. B0

Schon aus diesen wenigen Beispielen geht die Uberlegenheit des
neuen Apparates dem alten Soxhiet gegenilber klar hervor. Wie die
Tabelle veranschaulicht, war es mdglich, die Extraktionsdauer in
zwei Fillen auf den vierten Teil der Zeit hergbzusetzen, und auch in
den ungiinstigsten Fiillen nahm die Auni'ﬂhru:‘g11 der Analyse nur zwei
Drittel der Zeit in Anspruch, welche im Soxhlet bei gro8tmdglicher
Beschleunigung des Prozesses erforderlich ist. Dieses Ergebnis wird
zweifellos der neuen Konstruktion viele Freunde zuffthren und die
alte Gepflogenheit des stundenlangen unkontrollierten Extrahierens
in das Reich der Vergangenheit verweisen. [A. 200.)

Aus der Technik.

Neuer Bunsenbrenner.

Bei den meisten Laboratoriumsgasbrennern nach Bunsen usw.
macht man die unangenehme Erfahrung, da8 sie bei den Druck-
schwanknngen, wie sie besonders unter den heutigen Verhiltnissen
sehr hiiufig in den stidtischen Gasleitungen auftreten, nicht gut funk-
tionieren und durchschlagen. Um diesen
Druckschwankungen in der Gasleitung zu
begegnen, ist es erforderlich, da8 die iul‘t-
regulierung eine sebr feine ist.

Nun wird die glinstigste Wirkung der
Ansaugung von Luft durch den aus der Diise
austretenden Gasstrahl nur bei elnem be-
stimmten Verhaltnis des Querschnittes des

des Durchmessers der Offnung fir den Luft-
zutritt und weiter nur bei einer bestimmien
Stellung der Diise im Verhiiltnis zu den
Offnungen fir den Luftzutritt erzielt, —
Dieses Optimum kann unter Anwendung des
Satzes von Bernulli durch einige experimen-
. telle Bestimmungen ermittelt werden. Der
abgebildete Brenner ist das Ergebnis efner solchen Untersuchung
und stellt einen in den weitesten Grenzen regulierbaren (schraub-
bare Hillse auf dem Brennerrohr iiber den Luftzufithrungen) und bei
fast allen praktisch vorkommenden Leuchtgasdrucken verwendbaren
Brenner dar. )

Der Brenner wird von der Firma Georg Bartels, Werkstitte
fir Prdzisionsmechanik, Gottingen, hergestellt und von der Verkaufs-
ve;;alpigung Gottinger Werkstitten G. m. b. H. Gottingen, Geiststr. 3,
vertrieben.

»Ein neues Handelsgas.*

Die unter dieser Uberschrift in Nr. 70 dieser Zeitschrift (S. 456)
erschienenen Ausfiihrungen enthalten im vierten Absatz teilweise An-
gaben, die vom gastechnischen Standpunkt aus unrichtig sind und
daher nicht unwidersprochen bleiben diirfen.

Methan — es handelt sich vermutlich um.das von der ,Emscher-
Genossenschaft“ aus Faulschlamm gewonnene Gas — hat zwar nahezn
den doppelten Heizwert als ihn das heutige Leuchtgas meist besitzt,
erfordert aber zu vollkommener Verbrennung mehr als die doppelte
Luftmque wie ersteres. Sein spezifisches Gewicht ist zwar hoher,
so daB in der Zeiteinheit bei gleichem Gasdruck aus derselben Diisen-
8ffnung eine geringere Menge Gas ausstrémt, aber immerhin mehr als
die Hilfte. In den fiir normales Leuchtgas eingesteliten und gebauten
Brenoern kann daher die fiir die vollkommene Verbrennung von
Methan erforderliche erhthte Luftmenge nicht zugefiihrt werden,
infolgedessen tritt, besonders stark bei Hingegldhlicht, ein VerruSen
der Glihkdrper und ebenso der Kochtopfbsden ein.

lfﬂr das Leuchten des Gliihkdrpers kommt tiberhaupt der Heizwert
erst in zweiter Linie in Frage, maBgebend sind vor allem Flammen-
volumen und Flammentemperatur. Beide sind bei Methan geringer
als bei dem unter Leuchtgas zu verstehenden Gasgemisch, daher wird
der normale GliihkSrper von der Flamme nicht vollkommen ausgefiillt
und leuchtet weniger stark. Zusatz von Wassergas zum Kohlengas
erniedrigt z. B. den Heizwert, trotzdem leuchtet der Gliihkérper, der
mit diesem Mischgas erhitzt wird, mit stirkerem Glanze, da die An-
reicherung des Gases an Wasserstoff eine Erhshung der Verbrennungs-
temperatur verursacht.

Bgim Gaskocher wird, abgesehen vom VerruBSien der Topfe, durch
ungeniigenden Luftzutritt die Nutzleistung wesentlich herabgesetzt,
auch das geringere Flammenvolumen wirkt in diesem Sinne, da der

Brennrohres, der lichten Weite der Diise und

Topfboden unter Umsté&nden nicht in hinreichender Ausdehnung von
der Flamme bestrichen - wird.

Bei bestimmten Bauarten von Laboratoriumsbrennern, die einen
besonders hohen Luftzusatz ermdglichen, z. B. der Teclu- und der
Mékerbrenner, ist eine Verwendung von Methan mmh, notigenfalls
unter Verengerung der Dlisendffnung, bei den gew ichen Bunsen-
brennern sind erhebliche erungen erforderlich.

Die vorstehenden Austiihrungen sind durch jahrelange Erfahrungen
bei der Verwendung von Erdgas aus der Neuengammer Quelle, das
praktisch als reines Methan zu betrachten ist (itber 85 Vol.-%/, CH),
voll bestfitigt worden. Dr. H. Wolffranr-Hamburg.

Rundschau.

Utrecht. Das van't Hoff- Laboratorium der Reichsuniversitiit
teilt wegen der Zentralstelle filr Sonderabzlige ausliindischer wissen-
schattlicher Abhandlungen (vgl. Angewandte Chemie 34, Seite 443)
folgendes mit: Die Anfragen, die den Namen des Verfassers und ge-
naue Angabe der betreffenden Literaturstelle enthalten mfissen, werden
an den betreffenden Verfasser weitergeleitet. Anmige allgemeiner
Art, durch dle die gesamten Abhandlungen eines Sondergebiets oder
eines einzelnen Verfassers erbeten werden, kdnnen keine Beriicksich-
tigung finden. Es wird ferner gebeten, der Zentralstelle Sonderabziige
nicht ohne Aufforderung zugehen zu lassen, da nicht die Absicht
der Schaftung eines Vorrates flir die Sendung besteht. .

Personal- und Hochschulnachrichten.

Infolge des Gesetzes fiber die Zwangsemeritierung der Hochschul-
lehrer wird zum 1. Oktober an der Berliner Universitiit Geh. Rat Prof.
Dr. E. Beckmann, Direktor des Kaiser-Wilhelm-Instituts ftir Chemie
in Dahlem, von der Verpflichtung zu Vorlesungen entbunden.

Es wurden ernannt(berufen): Prof.Dr.H.vonEuler-Chelpin
an der Hochschule in Stockholm zur:Wiederbesetzung der durch das
Ausscheiden Prof. Dr. Lintners frei werdenden ordentlichen Professur
fiir angewandte Chemie an die Technische Hochschule in Miinchen;
Prof. B. Oddo, Extraordinarius der pharmazeutischen Chemie an der
Universitit Cagliari, in derselben Eigenschaft an die Universitit Pavia;
Dr.-Ing. L. von Putnoky, a. o. Professor und Vorsteher der anorga-
nisch-chemischen Abteilung des chemischen Institutes der technjschen
Hochschule Budapest, zum o. Prof.; zum Rektor der Technischen Hoch-
schule in Aachen fir die Zeit vom 1. Oktober 1921 bis Ende Juni 1922
Geh. Bergrat A. Schwemann, o. Prof. der Bergwissenschaften.

Gestorben sind: R. Goldschmidt, Mitinhaber der Firmen S. E.
Goldschmidt & Sohn, Breslau, Berlin, Wien, Zinktarben-G. m.b.H., Berlin,
Ges. tir chem. Holzaufarbeitung m. b. H., Berlin, am 21. 9. in Berlin. —
M. H. Isler, Direktor der Bad. Anilin-' und Sodafabrik, am 28, 9. —
J. Vogt, Entdecker der oberelsiissischen Kalilager, 73 jbrig, vor kurzem
in Niederbruck,

Aus anderen Vereinen und Versammiungen.

Die Hauptstelle tiir Wirmewirtschaft hat am 22. und 23. September
in Dresden ihre Jahresversammlung abgehalten, die ein fiir-die weitere
Entwicklung der wirmewirtschaftlichen Organisation bedeutsames Er-
gebnis gehabt hat.

Der Geschiftsfithrer der Hauptstelle, Herr Professor Eberle,
hielt einen Vortrag Uber ,Die Se/bstverwaltung in der industriellen
Wérmewirtschaft®, der in der Forderung gipfelte: ,,Uberlassen wir
der Industrie und deren Whrmestellen die F6rderung ihrer
Wiérmewirtschatt; sie haben denrichtigen Weg beschritten
und werden im Bewufitsein der Verantwortung auch zum
Ziel gelangen®. Die aus den Spitzen simtlicher mit der Brenn-
stoffbewirtschaftung betrauten Behdrden des Reiches und der Linder,
den Vertretern sémtlicher von der Industrie gegriindeten Wirmestellen
und zahlreichen sonstigen Fachleuten bestehende Versammlung schlof
sich dieser Forderung einstimmig an.

Aus dieser Tatsache kann geschlossen werden, da auch
die Reichs- und Landesbehdrden sich von der Zweck-
méiBigkeit des baldigen vollstindigen Abbaues der amt-
lichen Wirmewirtschaftstitigkeit iberzeugt haben.

AnschlieBend wurden an Hand der Berichte anerkannter Fach-
leute einige wichtige technisghe Fragen aus dem Arbeitsgebiete der
Hauptstelle behandelt.
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