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einen Stab erfahrener Arzte verfugen, lsind alle Vor- 
beugungsmafinahmen leichter durchzufuhren als in mitt: 
leren oder kleineren Betrieben. Aber wir sollen uns auch 
hier bemuhen, alle Mafinahmen zu treffen, die geeignet 
sind, das Auftreten von Berufskrankheiten nach Moglich- 
keit zu verhindern. [A. 33.1 

Uber die Erscheinungen der reduktiven 
Passivitait von Zinkstaub bei der alka- 
lischen Reduktion von Nitroverbindungen. 

Untersuchungen aus dem Gebiete des B'enzidins, I. 
Aus dem Zentrallaboratorium des Anil-Trusts, Moskau. 

Von W. ISMAILSKY und W. KOLPENSKY. 
(Eingeg 3 Febr. 1926.) 

Rei der Darstellung von Benzidin beobachtet man 
oft, dafi die Zeit der Reaktion wie auch der Verlauf der 
Reaktion und die Ausbeute nicht nur von dem Verfahren, 
sondern auch von dem Zinkstaub abhangig sein konnen. 
In dem D.R.P. 288413 (1915) finden wir z. B. den Hin- 
weis, dafi ,,die Verwendung von Zinkstaub in der Tech- 
nik rnit erheblichen Nachteilen verbunden ist", da der 
Staub des Handels nicht gleichmafiig ausfallt, wie in be- 
zug auf seine Remktionsfahigkeit, so auch in bezug auf 
den Gehalt an Zinkmetall. Die Brauchbarksit und der 
Raaktionswert mussen stets durch Vorversuche ermittelt 
werden. 

Aber von der Qualitat von Zinkstaub hangt nicht 
nur die Zeit und die Ausbeute ab, sondern auch die 
Sicherheit des Betriebes: man beobachtet namlich fur 
e i n i g e Zinksorten, dafi der Vorgang der Reduktion, 
der anfangs normal oder etwas langsam vor sich geht, 
plotzlich und unerwartet sich in eine sturniische Reak- 
tion verwandelt, die zu einer Explosion fiihren kann. 
Solche Explosionen sind auch in der Tat vorgekommen: 
so z. B. fanden in einem Falle dabei ein Chemiker und 
vier Arbeiter den Tod '). 

Besonders gefahrlich sind solche Sorten von Zink- 
staub, wenn man nach den Verfahren arbeitet, wo die 
ganze Zinkstaubmienge mit Nitrobenzol von Anfang an 
in den Reduktor eingefuhrt wird und der Reaktions- 
Vorgang durch allmahlichen Alkalizusatz geregelt wird '). 
Da solche V e r f a h r e n  m i t  R e g u l i e r u n g  d e r  
R ea  k t i o n d u r c h A 1 k a  1 i z u s a t  z ,  wie eingehende 
Versuche, auch im Betrieb, gezeigt haben, ublerhaupt 
keinen Vorteil in bezug auf die Ausbeute vor den an- 
deren Verfahren bieten, so mussen sie aus den oben- 
erwahnten und auch anderen Griinden an1 besten ver- 
worfen werden. 

Man konnte denken, dafi wenn man nach den V e r - 
f a h r e n  m i t  R e g u l i t e r u n g  d e r  R e a k t i o n  
d u r c h  d e n  Z i n k s t a u b z u s a t z  arbeitet (wo um- 
gekehrt das ganze Alkali oder sein grofiter Teil von An- 
fang an mit Nitrobenzol in den Apparat eingefuhrt, und 
der Zinkstaub allmahlich zugesetzt wird), man solche 
Reaktionsstofle werde vermeiden konnen. In der Tat 
geben solche Verfahren bei scichgemafier Arbeit eine 
MIeitgehende Garantie der Sicherheit. Es ist nur not- 
wendig, bei schnellem Zusatz von Zinkstaub die Ge 

1) C k  Ztg. 1900, 988. Es wird hier als Sicherheitsmafi- 
nahme vorgeschlagen, den Reduktor mit einem breiten Ab- 
zugsrohr zu versehen, wobei d i e s  Rohr durch ein BLeiblatt 
abgeschlossen ist. Bei der  Drucksteigerung mu8 das Blatt 
zerreifien, damit die Gase abgehen. Vgl. Dingl. Pol. J. 224, 344. 

2) Vgl. z. B. S c  h u 1 t z, C h i n k  des Steinkohlemtaerrs, 
1900, I, 93, ferner G r a n d m o u g i n ,  Rev. prod. Chim. 1917, 
20, 260 (zit. nach J. C a i n  , La fabrication des  produits inter- 
mCdiaires, 1920, Paris, s. 94, 95; ferner D. R. P. 288413, 1915). 

schwindigkeit, mit welcher er zur Reduktion verbraucht 
wird, zu kontrollieren. Aber auch hier, ksondess bei 
unvorsichtigem Zusatz mit einigen anoinalen Sorten von 
Zinkstaub, konnen Reaktions-Hemmungen und -Stofie 
eintreten, wie dies ubrigens schon von E r d m a n n be- 
obachtet wurde ". 

Wir hlelten es daher fur wichtig, die Ursachen der 
beschriebenen Erscheinungea eingehender zu unter- 
suchen und MitteI zu deren Vernieidung zu finden. 

Zuerst miissen wir bemerken, dafi die Ursache der 
Reaktionsstofie nicht in der schwach,en Aktivitat von 
Zinkstaub gesucht werden k a n a  Untersuchungen haben 
gezeigt, dafi dime Erscheinungen von der Aktivitat und 
von dem Zinkgehalt ganzlich unabhangig sind. In1 
Gegenteil, wir haben den Eindruck erhaltsn, dafi, je ak- 
tiver der Zinkstaub ist, je feiner er zerstaubt ist, er um 
so gefahrlicher im Betrieb ist. 

Durch besondere Versuche haben wir festgestellt, dafi die 
Anwesenheit von Zinkoxyd (wir setzten zu dem normalen 
Zinkstaub bis zu 20 Yn von Zincum oxydatum via humida para- 
tum) nicht damn schuld sein kann, da der  Vorgang normal 
verlief (Idie Reaktionszeit der Standard-Reaktion verliingerte 
sich nur um 20-60 Minuten). Dasselbe fanden wir auch fur 
einen alten, aus den Vorkriegszeiten stammenden Zinkstaub, 
der nulr 60% Zink enthielt. Untser einheimischer normal- 
korniger Zinkstaub mit 83,6 :L Gehalt gab solche Erschteinungen 
nur ausnahmsweise, bei unvorsichtigem Arbeiten. Eine Zink- 
sorte, die aus Deutschland bezogen war, zeigte regelmiifiig 
solche Erscheinungen, obgleich sie sich im Hydrosulfit-Belrieb 
ganz normal verhielt. 

Folgende Beobachtungen haben uns uberzeugt, dafi 
die Ursachen des anormalen Reaktionsverlaufs nur in 
den Veranderungen, die der Zinkstaub wahrend der 
Reaktion erfahrt, gesucht werden kann. 

Zur vergleichenden Untersuchung der verschiedenen 
Sorten von Zinksbaub haben wir eine S t a n d a r d -  
H e d u k t i o n s m 10 t h o d e ausgearbeitet, wozu die 
Reduktion von Nitrobenzol zu Azoxybenzol gewahlt 
wurde. Unsere Versuche haben gezeigt, dai3 die Haupt- 
menge des Anilins, die die Auskute verringert, sich ge- 
rade in dieser ersten Phase der Reaktion bildet. Die 
analytische Verfolgung dieser ersten Phase 

ist daher von groijer Wichtigkeit fur die Bewertung von 
Zinkstaub. Eine solche Priifung von Zinkstaub mittels 
Standard-Reduktionsversuch der Uberfuhrung von Nitro- 
benzol in Azoxybenzol liefert in der Tat die beste Ant- 
wort uber seinen praktischen Wert fur den Betrieb, wie 
auch in bezug auf die Gleichmafiigkeit des Reaktions- 
verlaufs, in bezug auf die Ausbeute an Benzidin und die 
Verluste durch Anilinbildung. Genauere Angaben wer- 
den seinerzeit mitgeteilt werden. 

Mit ein'igen Zinksorten kann man namlich bei der 
Durchfuhrung solcher Standardreduktionen folgendes 
beobachten. Anfanglich geht die Reaktion ganz normal 
vor sich: jede Portion Zinkstaub, die in  einem regel- 
mafiigen Zeitintervall bei 90-95 O zugesetzt wird, rutt 
eine rejgelmafiige Temperatursteigerung von 2-3 O her- 
Ifor, wobei nach einiger Zeit die Temperatur zu der an- 
fanglichen sinkt. Nach dem Zusatz von ungefahr 1/4-1/,1 

von der ganzen notigen Menge von Zink tritt aber plotz- 
lich eine Reaktionshemmung ein: die Temperatursteige- 
rung nach dem Zinkzusatz wird jetzt vie1 geringer, nur 
0,5-1 O ,  und kann spater uberhaupt aufhoren. Die Reak- 
tion hiirt auf oder geht nur langsani vor sich. Wahrend 
inan fruher die Adentemperatur des Wasserbades urn 
20-30 niediger als die innere Temperatur des Reak- 
tionsgeftifies halten mufite, beobachtet inan jetzt keinen 

( 2  R-NO, + RN r N0.R) 

3) Z. ang. Ch. 6, 163 [?893]. 
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Untersahied zwischen den bieiden Temperaturen. Man 
kann das ganze Zink hinzusetzen, die Temperatur bis 
zu 100' erhohen, und doch geht die Reaktion nicht nor- 
mal, und man kann sogar nach 9-12 Stunden vie1 unver- 
andertes Nitrob'enzol finden. Eine solche zuruckgehaltene 
Reaktion kann aber plotzlich wieder in Gang kommen, 
in einem Falle nach einer bis zwei bis drei Stunden, in 
eineni anderen Falle erst am anderen Tage blei vorsichtiger 
Anwarmung des abgebrochenen V(etrsuchs auf z. B. 60 ( I .  

In solchem Falle steigt pdotzlich die Temperatur bis 
iiber 100' (manchmal bis zu l l O o ) ,  der Ruckfluijkuhler 
hann nicht mehr allse Dampfe kondensieren, und die 
Reaktionsmasse wird dann meistens aus dem Reaktions- 
gefaBe herausgaschleudert. 

Ein ganz ahnliches Bild kann man bei der Ausfuhrung des 
Versuchs nach dier Methode der  Regulierung des Reaktimsvor- 
ganges durch Alkalizusatz beobachten: d i e E r B c h e i n u  n - 
g e n  d e r  r e d u k t i v e n  P a s s i v i t a t  t r e t e n  h i e r  i n  
e b e n s o  d e u t l i c h e r  F o r m  h e r v o r .  Wenn man die 
Natronlauge zu dem Gemisch von Zinkstaub und Nitrobenzol 
bei intensiver Durchmischung vorsichtig zufliefien lafit, so be- 
obachtem wir zunachst Bin allmahliches und regeJmaBiges An- 
steigen dieT Temperatur bis zu einem gewissen Punkt, z. B. 
bis 600, wo die Reaktion plotzlich aufhort. Wird die Reaktions- 
massle weiter geriihrt, blasoniders bei weiterem Zuslatz von 
Alkali, (so tritt plotzlich eine sturmische Enitwicklung der  Rwk-  
tion ein, die n u r  schwer bdurch Abkuhlung abgeschreckt werden 
kann. 

Die oben beschriebenen Erscheinungen kijnnen nur 
so gedeutet werden, daD d e r  Z i n k s t a u b  d i e  
F a h i g k e i t  b e s i t z t ,  w a h r e n d  d e s  R e a k -  
t i o n s v o r g a n g e s  e i n e  v o r i i b e r g e h e n d e  
r e d u k t i v e  P a s s i v i t a t  z u  e r h a l t e n .  Es mu13 
darauf hingewiesen werden, dai3 sehr ahnliche Erschei- 
nungen schon bei der Einwirkung von Sauren auf den 
Zinkstaub beschrieben wurden 

Solche Erscheinungen der  reduktiven Passivitat konnten 
wir auch bei der  Einwirkung von Zinkstaub bei Gegenwart 
\on Alkali auf Salpeter beobachten. Die Ursache der  Passi- 
vitatserscheinungen kann also nicht in der Umhullung rnit dem 
iiligen Nitrobrxzol gesucht werden. 

Zur Aufhebung der Passivitatserscheinungen von 
Zinkstaub haben wir viele Versuche angestellt. Die Er- 
hohung der Reaktionstemperatur war ohne Einflufi. 
Ferner haben wir den Reaktionsgmg durch Zusatz von 
verschiedenen Metallen oder Salzen, z. B. von Kupfer- 
sulfat zu regeln versucht, indem wir erwarteten, daD die 
Bildung eines elektrochemischen Paars sich giinstig er- 
weise. Alle diese Versuche gaben nur negative Resul- 
tate, so z. B. ruft der Zusatz van' Kupfer eine starke Ver- 
iogerung der Stanidardreaktion hervor, wobei auch die 
Menge des Anilins stark anstieg 

Weitere Untersuchungen haben gezeigt, daD diese 
Passivitatserscheinungen v e r m i e d e n  w e r -  
d e n  k o n n e n ,  w e n n  m a n  d e n  Z i n k s t a u b  
e i n e r  V o r b e h a n d l u n g  u n t e r z i e h t ,  d i e  i n  
d e r  E i n w i r k u n g  v o n  A l k a l i l o s u n g  o d e r  
W a s s e r  b e i  b e s t i m m t e n  B e d i n g u n g e n  b e -  
s t e h t. Jedesmal mui3 die Vorb'ehandlung ausprobiert 
und der betreffenden Ziriksorte angepaDt werden. Bei 
solcher Vorbehandlung (Voratzung sozusagen) konnen 
die Temperatur, die Konzentration von Alkali und die 
Folge der Reaktionszusatze, die Zeit der Einwirkung 
usw. geandert werden. Als Beispiel der Vorb'ehandlung 
sei folgendes angefiihrt. Der Zinkstaub wird mit 

4) G m e 1 i n  - K r a u t , Hanidbuch der anorg. Ch. 1911, 
B. IV, T. I, S. 11, 533. 

5 )  Unsere Beobachtungen uber den EinfluB der  ver- 
schiedenien Metaille werden in einer d e r  folgeniden Mitt,eiIungen 
rer6ff cnl1i.h t. 

30%igem Alkali gut vermischt, ctann mit Wasser ver- 
dunnt und kurze Zeit auf fM-70° angewarmt und dann 
auf 20 abgekuhlt, oder mit schwacher Alkaliliisung oder 
Wasser angeteigt und dann stehen gelassen oder mit 
Wasser angewarmt und dann mit schwachem Alkali ver- 
setzt usw. AuBerordentlich interessant ist es, dai3 bei 
solcher Vorbehandlung der Zinkstaub eine solche Ande- 
rung des Zustandes erfahrt, der b e i z u e n e r g i s c h e r 
B e h a n d l u n g  w i e d e r  v e r s c h w i n d e n  k a n n  
(gewohnlich geht hierbei eine Gasentbindung voraus). 

Je aktiver der Zinkstaub ist, um so vorsichtiger muD 
die Vorbebandlung ausgefuhrt werden (in solchem Falle 
an1 besten in der Kaltme mit schwachem Alkali oder nur 
mit reinem Wasser). 

So z. B. eine sehr reaktionsfiihige Zink%orte, die  ohne Vor- 
behandlung oder nach milder Vorbehandlung rnit kaltem Wasser 
zriemlich gut reagierte (Standart-Reduktiom - 2-3 Stunden), 
nach der Vorbehandlung rnit Slkali (bei hoherer Temperatur 
oder b'ei grofierer Konzentnation) eine stark vermin'derte Rmk- 
ttionsfahigkeit zeigte (Standard-Re'duktion nach 15 Sbundm noch 
nicht zu Ende). 

Bei richtiger Vorbehandlung wird die Paste etwas 
breiiger, das Volumen vermehrt sich; eine starke Gas- 
entwicklung muD in allen Fallen vermieden werden ". 
Eine so vorbereitete Zinkpaste wird dann direkt durch 
eine besondere Vorrichtung in den Reaktionsapparat 
eingefuhrt. 

Wahrend ohne Vorbehandlung anormal reagierende 
Zinksorten fur die obige Standartreaktion 6-9-12 Stun- 
den erforderten (bei Ansatz van 123 g Nitrobtenzol), 
lronnte man mit demselben Zinkstaub die Reaktion in 
90-105 Minuten zu Ende fuhren. Die Menge des n'ebenbei 
entstehenden Anilins steigt dabei nicht an, wie ver- 
gleichende Versuche gezeigt haben. Eine Zinksorte, rnit 
der vorher eine regelmaDige Reaktionsdurchfuhrung 
ganz unmoglich war, reagiert nach solcher Voratzung 
ganz ruhig, und der Vlersuch kann in 80-90 Minuten (in 
einem Falle 50) beendet werden. 

Die Passivitatserscheinungen werden besonders 
durch geringe Alk'alikonzentration (2-6 Yo ) begiinstigt. 
Besondere Versuch<e haben aber gezeigt, daD sogar die 
Konzentration von Alkali bis zu 30% keine Garantie 
gegen ReaktionsstijDe liefern kann. 

Was die Ursaehen der oben besch,riebenen Passi- 
vitatserscheinungen anbetrifft, so liegen sie off enbar in 
irgendwelchen oberflachlichen Veranderungen von Zink- 
staubchen durch d,en EinfluD von Alkali. Es ist mkiglich, 
daD es sich um die O k k l u s i o n  v o n  e i n e r  G a s -  
h u l l e  handelt, v i e l l e i c h t  u n t e r  B i l d u n g  v o n  
Z i n k h y d r u r ZnH,. Eine ahnliche Ansicht uber die 
BiIdung einer Wasserstoffhulle wurde schon ausge- 
sprochen zur Erklarung ahnlicher Erscheinungen bei 
der Einwirkung von Sauren auf das Zink7). Wir haben 
b'eobachtet, dai3 jedesmal nach dem Zusatz dter Zink- 
staubpaste zu dem Reaktionsgemisch, sogar wenn die 
Reaktionsmasse nur 80°  hat, eine Entwicklung von 
Dampfen vor sich geht, wobei Wasser und Nitrobenzol 
mifgerissen und im Ruckfl uDkuhIer kondensiert werden. 

Im groijen Maijstabe 1aDt sich diese Erscheinung 

6) Bei intensiver Voratzung bemerkt man eine Entwicklung 
von Gals, welches eine Reaktion mit dem Silbernitrat-Reagens- 
papier fur A~eowaasersboff gibt. Wahrend aber A r s m w a s m -  
stoff eine gelbe Farbung gibt, bleobachtd man hier &ne b r a m e  
Farbung. AuBendem ist ein ammonialualisch-mdhylamjnisc~ 
Geruch wahrzunehmen, welcher mianchmal iauch beim Stehen 
mit reinem Waslser auftritt, wobei in der  Zinkmasse Masem 
older Giaisschichten lentisteben. 

7) I. M. W e e r e n ,  Ber. 24, 1785 [1891]. D. M e n d e -  
1 e j e w , Grundliagen lder Chemie 1903 (Russisch), S. 48:). 
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durch ein Schauglas am Ruckfluijkiihler sehr schon be- 
obachten und zur Kontrolle der Reaktion anwenden. Die 
Entwicklung der Darnpfe laijt aber nach 1-2 Minuten 
nach, obgleich der Zinkstaub nicht vollig ausgenutzt ist. 
Es hat den Anschein, daij jedesmial dem Anfang d'er Reak- 
tion die Abgable von irgendwelchem Gas (Wasserstoff, 
Zinkwasserstoff ?) von der Oberflache der Zinkteilchen 
vor sich geht. 

Es ist sehr interessant, daD eine solche Gasentwick- 
lung in einigen Fallen qauch am Anfang der Reaktion 
explosionsartig verlaufen kann. Dies konnten wir sehr 
oft fur bestinimte Sorten v o n  Zinkstaub nach der Vor- 
Btzung mit kochendem Wasser (nie mit Alkali, im Betrieb 
nach der Vorbfehandlung mit kaltem Wasser) beobachten. 
Sogar im Laboratorium, beim Ansatz von 123O, bei dem 
Zusatz des ersten Loffelchens der Zinkstaubpaste bei 
95-97 ", kann der Inhalt des Gefaijes explosionsartig 
herausgeschleudert werden 

Als unsere Untersuchung abgeschlossen war, fanden 
wir das Referat des D. R. P. 336 841 (1921) O),  in welchem 
ein Verfahren zur Darstellung von fein verteiltem Zink 
mit einer groDen Relaktionsfahigkeit geschutzt wird, be- 
stehend in der Behandlung des fein verteilten Zinks 
erstens mit heiijem oder siedendem Wasser, oder 
zweitens wit alkalischer Flussigkeit odler Natronlauge. 
Nach dieser Anmeldung hat ein so vorbehandelter Zink- 
staub ' eine vie1 groi3ere Wirkung als Fallungsmittel fur 
gewisse Meballe aus Losungen als auch gleichfalls a13 
Reduktionsmittel zur Herstellung von Beizen. Durch 
unsere Untersuchungen ist gezeigt worden, dai3 ein so 
vorbehandelter Zinkstaub in gewissen Fallen ganz be- 
sondere Vorteile bei der Ausfiihrung der Reduktion von 
Nitroverbindungen in alkalischer Losung bieten kann, 
was aus dem betreffenden Patent nicht zu ersehen war. 
Es werden nicht nur Reduktionshemmungen, Stoae, Ex- 
plosionsgefahr vermieden, sondern die Reaktion kann 
mit groijer Geschwindigkeit (fur Azoxybenzol bis zu 
1-1 ' I ,  Stunden) und ausgezeichneter Ausbeute sogar 
bei 100 ausgefuhrt werden, wahrend ohne Vorbehand- 
lung z. B. 9-12 Stunden erforderlich waren. [A. 27.1 

Beriehtigung. 
€hi dier Veroffentlichung des Artikels ,,Zur Erkenntnis der 

Scidenbeschwerung" in dieser Zeitschrift Nr. 11 vom 18. M a n  
1926, Seiite 380 f., sind folgende Druckfehbr ubersehmen worden: 

1. Der Name des Mitverbssers sol1 lauten: H. W. G o n  e 11. 
2. In Absxtz 3, ZeDe 2, mu6 88 statt ,,Japan-, Tramle": 

,,Japan-Tname" heifien. H e r z o g. 
- _ _ _  

8 )  Moglicherweise handelt es sich um eine Aktivierung des 
Zinks durch fremae Beimengungen, dime ahnlich der  ist, welch3 
von I. M i c h a l e n k o  und P. M u s c h i n  (Verhandlung des 
I. hlendel~ejew-Kongresses 1907, S. 317, Berichte des Technolog. 
Instituts zu Tomak 31, [1913] fur Magnesiuim beobachtet w d .  
Dime Forscher untersuchten die Einwirkmg auf Magnesium- 
staub von Kristallhydrat Wasser verschiedener Salze. W a r e n d  
die einen Salze eine sehr schwache Wirkung ausubten, rea- 
gierte Magmesium mit den anderen Saleen sehon bei dem Ver- 
mischen explosionsartig. Aber sehr triige reagierende Salze, 
wie MgSO, * 7 H20, NaC,H,O, - 3 H,O, MgC1, .6H,O, nach der 
Aktivierung mit Cu-, Hg-, Sn-Salnen eine aehr stiirmische 
Reaktion gaben. Festes Natron-Hydrat reagierte sogar bei 
2000 ganz ruhig, wahrend festes Kali-Hydrat bei 1000 eine 
Explosion gab. 

In diesen Explosionlen rnit Magnesium, die an Explosionen 
rnit Natrium unwillkurlich erinnern, ist eine gewisse Analogie 
mit den obenbeschriebenw Zinkstaubexplosionen nicht zu ver- 
kennen. 

9)  Zentr. 1921, IV, 418, Austral. Prioritat 24. 10. 1919. 

~~ 

Neue Apparate. 

Ein Extrakfionsapparaf rnit Junaer Glasfilterplatte, fur 
kleine Stoffmengen und kontinuierliche Extraktion. 

\'on Dr. Th. S t e c h e , &em. Assistent am Instituit fur 
Pflanzenbau d'er Universitat Gott ingen. 

(Eingeg. 22. Marl 1920.) 

Im vorigen Jahrgang diseser Zeitschri.ft 1) hat Dr. f r a iu 6 - 
n i t z , Jena, einen von mir angegeben.en Extraktionsappiarat 
kurz xerwah,nt; seine besonderen Verwendungszweck.e will ich 
hier darlegen. Er ist ,entstanden, al's ,im hiessigen Institet die 
Aufgabe vorlag, verglei&en.de Fettibestimmungen an Pflanzen- 
snmen auszufuhr,en, wobei fur jeden V e m c h  nur etwa 1/,g 
Stoff zur Perfugung stand. Ei.ne Mikrcsapparatur besitzt d!as 
Institut nicht; um uberhmpt vergleiahbare Werte zu 'erhalten, 
mu5te ich vtersuchen, alle Fehlerquellen soweit wie moglich 
zu beseiitigen. Das war erstens die  Papierhulse d'es alten. Soxh- 
letapparatzes, in der  leicht etwas Fett zuruckbl'eiben konnte; 
zweitens wd1t.e ich den Apparat so klein ha(ben, dial3 ich &S 

extrahierte F.ett ohne Urnfullen naoh Abtd!ampf,en des pithers 
im Stehkdben des Extraktionsapparates auf einer ublichen 
analytischen Wage wagen konntme. 

Bei der Ausprobung des von Dr. P r a u s n i t z gesandten 
Apparate.; (Fig. l ) ,  daer auch in dieser Zeitschrift 38, 1015 
[19?5], Fig. 4 (leid,er verkehrt, 'si.ebe die  Bierichtgung auf S. 1068) 
abgebildet ist, aeigte sich folgenfdes: Am giinstigsten ,arbeit,et er, 
wenn man di.e FIammie so eirnstellt, d:a5 die Vepdampfiungs- 
geschwindigkeit ein klein wenig grocer ist als die Fil- 
t,erungsgeschwinldigkeit. Dann MeiM d,er Extraktions- 
raum dauernd rnit Flussigkeit gefullt, uad ein kleimer 
Teil von di,eser flbedt am Rande d,e.s Steigrohm zuruck, 
ohne das Aufsteigen des Dlampfas zu hindtern. Im 
alsten Soxhletappmat wurde die Aufgab'e, das GIehngen 
fester Teile in d,en Stehkolben zu verhind'ern, 
durch die  Papierhulse erfulLt, di,e zweite Aufgabte, die Fig. 
Extralctionsflussigkeit genugenld lange mit dem Extrak- 
tionsgut in Berubrung zu lassen, durch das Heberrohr. Die 
Jenaer Glasfilterplatte erfiillt infolge ihrer v,erhiiltnismaBig 
geringen Durchlla5geschwindigkeit nicht nur die erst'e Auf- 
gabe, sondern auch die zweite; naben ihr  ist das Heberroihr 
nicht unbedingt notig! Wenn'dieses nicht vorhan,den ist, wird 
die Extraklionsweive von Grund auf andrers; sie wird aus einer 
ruckweisen zu (einer kantinuierlichen. Dah,er bleibt di'e Flus- 
sigkeitsmienge im Kolben wahrend der  ganzen Extrak,tion prak- 
tisch gleich groi3, in scharfem Gegensatz zu dem alten Soxh- 
letapparat; ,und das ergibt (den fiir mianche Zwecke, diarunter 
den mir damiak vorliegenden, wesentlichen Vorteil, d.afi m,an den 
Stehkolben vie1 kleiner nebmen hann. W,em man diesen Vor- 
,teil voll ausnutzen will, empfiehlt es sich, nicht wie bairn 
Soxh1,etapparat die ganze Extrabtionsflussigkeit in  den St'eh- 
kolbsen zu geben, sond,ern auch den Extraktionsraum mit 2hr zu 
Iiillen, entweder zu Amfang de's Versuches oder durch den 
KiiMer beim Beginn dtes Sied,enls. 

D'er so geschi1,derte Apparat hjat eine konstruktive 
Sehwac'he: Wenn die V~erdampbungsgeschwkdigkeit aus ,irgend- 
welchen Ursacben wesentlich groder wird als die Filterungs- 
gEe.chwindigkeit, hann diie nuriicklauf.end,e Flu.s~sigk~eit dmen 
ganzen Qnerschnitt d,es Steigrohres erfullien ; da's Aufsteigen 
und die Abkuhlung d,es Dampfes wird verhin'dert, \der Extrak- 
tioneapparat wird abgesclhleudert und die Flussigk'eit k'ann in 
Brand geraten. Bei kl.einen Mengen odler bei slets b,eaufisieh- 
t@en Einzehersuchen hat man diese Giefahr nicht zu furehten; 
bei groljeren Mengen od,er bei Massenuntewuchungen idaTf sie 
aber nicht eintrelen. Fur  sdlche Zweck'e mu5 man einen 
Appanat verwencien, bei dem zwei Rohre um die Gla.sfilter- 
platte bemmfuhren: 'elins ,dient als St.eigrohr fiir den Damnf, 
d m  nndere als  Rucklaufrohr fur die UberschieBendre Fliissig- 
keit (Fig. 2). Den Qu,ersahnitt des Uberliaufrohres wird man 
zweckmgfiig klieiner macihen als den ,des Steipohres;  wesent, 
lich ist, dafi oeine Eintritt3sstellen sowohl oben wie unten tiefer 

I )  2. ang. Ch. 38, 1014 [1925]. 
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