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einen Stab erfahrener Arzte verfiigen, sind alle Vor-
beugungsmafinahmen leichter durchzufithren als in mitt-
leren oder kleineren Betrieben. Aber wir sollen uns auch
hier bemiihen, alle Mafinahmen zu treffen, die geeignet
sind, das Auftreten von Berufskrankheiten nach Moglich-
keit zu verhindern. [A. 33.]

Uber die Erscheinungen der reduktiven
Passivitdat von Zinkstaub bei der alka-
lischen Reduktion von Nitroverbindungen.
Untersuchungen aus dem Gebiete des Benzidins, I
Aus dem Zentrallaboratorium des Anil-Trusts, Moskau.

Von W. ISMAILSKY und W. KOLPENSKY.
(Eingeg. 3. Febr. 1626.)

Bei der Darstellung von Benzidin beobachtet man
oft, dafl die Zeit der Reaktion wie auch der Vérlauf der
Reaktion und die Ausbeute nicht nur von dem Verfahren,
sondern auch von dem Zinkstaub abhéngig sein konnen.
In dem D.R.P. 288 413 (1915) finden wir z. B. den Hin-
weis, daf} ,,die Verwendung von Zinkstaub in der Tech-
nik mit erheblichen Nachteilen verbunden ist“, da der
Staub des Handels nicht gleichmiflig ausfillt, wie in be-
zug auf seine Reaktionsfdhigkeit, so auch in bezug auf
den Gehalt an Zinkmetall. Die Brauchbarkeit und der
Reaktionswert miissen stets durch Vorversuche ermittelt
werden.

Aber von der Qualitdt von Zinkstaub h#ngt nicht
nur die Zeit und die Ausbeute ab, sondern auch die
Sicherheit des Betriebes: man beobachtet némlich fiir
einige Zinksorten, dafl der Vorgang der Reduktion,
der anfangs normal oder etwas langsam vor sich geht,
plétzlich und unerwartet sich in eine stiirmische Reak-
tion verwandelt, die zu einer Explosion fithren 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 gefdhrlich sind solche Sorten von Zink-
staub, wenn man nach den Verfahren arbeitet, wo die
ganze Zinkstaubmenge mit Nitrobenzol von Anfang an
in den Reduktor eingefilhrt wird und der Reaktions-
Vorgang durch allm#hlichen Alkalizusatz geregelt wird ?).
Da solche Verfahren mit Regulierung der
Reaktiondurch Alkalizusatz, wie eingehende
Versuche, auch im Betrieb, gezeigt haben, iiberhaupt
keinen Vorteil in bezug auf die Ausbeute vor den an-
deren Verfahren bieten, so miissen sie aus den oben-
erwihnten und auch anderen Griinden am besten ver-
worfen werden.

Man koénnte denken, dafi wenn man nach den Ver-
fahren mit Regulierung der Reaktion
durch den Zinkstaubzusatz arbeitet (wo um-
gekehrt das ganze Alkali oder sein grofiter Teil von An-
fang an mit Nitrobenzol in den Apparat eingefiihrt, und
der Zinkstaub allmihlich zugesetzt wird), man solche
ReaktionsstoBe werde vermeiden konnen. In der Tat
geben solche Verfahren bei sachgemifier Arbeit eine
weitgehende Garantie der Sicherheit. Es ist nur not-
wendig, bei schnellem Zusatz von Zinkstaub die Ge-

1) Ch. Ztg. 1900, 988. Es wird hier als Sicherheitsmaf-
nahme vorgeschlagen, den Reduktor mit einem breiten Ab-
zugsrohr zu versehen, wobei dieses Rohr durch ein Bleiblatt
abgeschlossen ist. Bei der Drucksteigerung mufl das Blatt
zerreifien, damit die Gase abgehen. Vgl. Dingl. Pol. J. 224, 344.

2) Vgl. z. B. Schultz, Chemie des Stemkohlenteetrs,
1900, I, 93, ferner Grandmougln Rev. prod. Chim. 1917,
20, 260 (zit. nach J. Cain, La fabrication des produits inter-
med1a1re~s 1920, Paris, S. 94 95; ferner D. R. P. 288413, 1915).

schwindigkeit, mit welcher er zur Reduktion verbraucht
wird, zu kontrollieren. Aber auch hier, besonders bei
unvorsichtigem Zusatz mit einigen anomalen Sorten von
Zinkstaub, kénnen Reaktions-Hemmungen und -Stifle
eintreten, wie dies iibrigens schon von Erdmann be-
obachtet wurde ).

Wir hielten es daher fiir wichtig, die Ursachen der
beschriebenen Erscheinungen eingehender zu unter-
suchen und Mittel zu deren Vermeidung zu finden.

Zuerst miissen wir bemerken, dafl die Ursache der
ReaktionsstéBe nicht in der schwachen Aktivitit von
Zinkstaub gesucht werden kann. Untersuchungen haben
gezeigt, dafl diese Erscheinungen von der Aktivitit und
von dem Zinkgehalt génzlich unabhingig sind. Im
Gegenteil, wir haben den Eindruck erhalten, daB, je ak-
tiver der Zinkstaub ist, je feiner er zerstiubt ist, er um
so gefdhrlicher im Betrieb ist.

Durch besondere Versuche haben wir festgestellt, daf die
Anwesenheit von Zinkoxyd (wir setzten zu dem normalen
Zinkstaub bis zu 20 % von Zincum oxydatum via humida para-
tum) nicht daran schuld sein kann, da der Vorgang normal
verlief (die Reaktionszeit der Standard-Reaktion verlingerte
sich nur um 20—60 Minuten). Dasselbe fanden wir auch fiir
einen alten, aus den Vorkriegszeiten stammenden Zinkstaub,
der nur 60% Zink enthlelt Unser einheimischer normal-
korniger Zinkstaub mit 83,6 % Gehalt gab solche Erscheinungen
nur ausnahmsweise, bei unxorswhtlgem Arbeiten. Eine Zink-
sorte, die aus Deutschland bezogen war, zeigte regelmiflig
solche Erscheinungen, obgleich sie sich im Hydrosulfit-Beirieb
ganz normal verhielt.

Folgende Béobachtungen haben uns iiberzeugt, daf
die Ursachen des anormalen Reaktionsverlaufs nur in
den Verdnderungen, die der Zinkstaub wéhrend der
Reaktion erfahrt, gesucht werden kann.

Zur vergleichenden Untersuchung der verschiedenen
Sorten von Zinkstaub haben wir eine Standard-
Reduktionsmethode ausgearbeitet, wozu die
Reduktion von Nitrobenzol zu Azoxybenzol gewihlt
wurde. Unsere Versuche haben gezeigt, dafli die Haupt-
menge des Anilins, die die Ausbeute verringert, sich ge-
rade in dieser ersten Phase der Reaktion bildet. Die
analytische Verfolgung dieser ersten Phase

(2R-NO, > RN = NO-R)

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

Mit einigen Zinksorten kann man némlich bei der
Durchfiihrung solcher Standardreduktionen folgendes
beobachten. Anfinglich geht die Reaktion ganz normal
vor sich: jede Portion Zinkstaub, die in einem regel-
miBigen Zeitintervall bei 90—95° zugesetzt wird, ruft
eine regelmiBige Temperatursteigerung von 2—3° her-
vor, wobei nach einiger Zeit die Temperatur zu der an-
fanghchen sinkt. Nach dem Zusatz von ungefdhr */,—%/,
von der ganzen nétigen Menge von Zink tritt aber plotz-
lich eine Reaktionshemmung ein: die Temperatursteige-
rung nach dem Zinkzusatz wird jetzt viel geringer, nur
0,5—1 9 und kann spiiter iiberhaupt aufhéren. Die Reak-
tion hért auf oder geht nur langsam vor sich. Wihrend
man frither die Aufilentemperatur des Wasserbades um
20—30 " niediger als die innere Temperatur des Reak-
tionsgefifles halten mufite, beobachtet man jetzt keinen

3) Z. ang. Ch. 6, 163 [1893].
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Unterschied zwischen den beiden Temperaturen. Man
kann das ganze Zink hinzusetzen, die Temperatur bis
zu 100 ° erhdhen, und doch geht die Reaktion nicht nor-
mal, und man kann sogar nach 9—12 Stunden viel unver-
andertes Nitrobenzol finden. Eine solche zuriickgehaltene
Reaktion kann aber plotzlich wieder in Gang kommen,
in einem Falle nach einer bis zwei bis drei Stunden, in
einem anderen Falle erst am anderen Tage bei vorsichtiger
Anwirmung des abgebrochenen Versuchs auf z. B. 60°.
In solchem Falle steigt plotzlich die Temperatur bis
iiber 100 ° (manchmal bis zu 110°), der RiickfluBBkiihler
kann nicht mehr alle Dimpfe kondensieren, und die
Reaktionsmasse wird dann meistens aus dem Reaktions-
gefale herausgeschleudert.

Ein ganz #hnliches Bild kann man bei der Ausfithrung des
Versuchs nach der Methode der Regulierung des Reaktionsvor-
ganges durch Alkalizusatz beobachten: die Erscheinun-
gen der reduktiven Passivitédt treten hier in
ebenso deutlicher Form hervor. Wenn man die
Natronlauge zu dem Gemisch von Zinkstaub und Nitrobenzol
bei intensiver Durchmischung vorsichtig zuflielen liSit, so be-
obachten wir zun#chst ein allmahliches und regelmifiges An-
steigen der Temperatur bis zu einem gewissen Punkt, z B.
bis 60°, wo die Reaktion plotzlich authért. Wird die Reaktions-
masse weiter geriihrt, besonders bei weiterem Zusatz von
Alkali, so tritt plotzlich eine stiirmische Entwicklung der Reak-
tion ein, die nur schwer durch Abkiihlung abgeschreckt werden
kann,

Die oben beschriebenen Erscheinungen kénnen nur
so gedeutet werden, da8 der Zinkstaub die
Fahigkeit besitzt, wiahrend des Reak-
tionsvorganges eine voriibergehende
reduktive Passivitdt zu erhalten. Es muf
darauf hingewiesen werden, dafl sehr dhnliche Erschei-
nungen schon bei der Einwirkung von Siuren auf den
Zinkstaub beschrieben wurden *).

Solche Erscheinungen der reduktiven Passivitit konnten
wir auch bei der Einwirkung von Zinkstaub bei Gegenwart
von Alkali auf Salpeter beobachten. Die Ursache der Passi-
vitatserscheinungen kann also nicht in der Umhiillung mit dem
oligen Nitrobenzol gesucht werden,

Zur Aufhebung der Passivititserscheinungen von
Zinkstaub haben wir viele Versuche angestellt. Die Er-
hohung der Reaktionstemperatur war ohne Einfluf.
Feruner haben wir den Reaktionsgang durch Zusatz von
verschiedenen Metallen oder Salzen, z. B. von Kupfer-
sulfat zu regeln versucht, indem wir erwarteten, daf3 die
Bildung eines elektrochemischen Paars sich giinstig er-
weise. Alle diese Versuche gaben nur negative Resul-
tate, so z. B. ruft der Zusatz von Kupfer eine starke Ver-
rogerung der Standardreaktion hervor, wobei auch die
Menge des Anilins stark anstieg ®).

Weitere Untersuchungen haben gezeigt, dafi diese
Passivititserscheinungen vermieden wer-
den kénnen, wenn man den Zinkstaub
einer Vorbehandlung unterzieht, die in
der Einwirkung von Alkalilédsung oder
Wasser bei bestimmien Bedingungen be-
steht Jedesmal muBl die Vorbehandlung ausprobiert
und der betreffenden Ziriksorte angepafit werden. Bei
solcher Vorbehandlung (Voridtzung sozusagen) konnen
die Temperatur, die Konzentration von Alkali und die
Folge der Reaktionszusitze, die Zeit der Einwirkung
usw. geiindert werden. Als Beispiel der Vorbehandlung
sei folgendes angefiihrt. Der Zinkstaub wird mit

1) Gmelin-Kraut, Handbuch der anorg. Ch, 1911,
B. 1V, T. I, S. II, 533,

5) Unsere Beobachlungen iiber den EinfluB der ver-
schiedenen Metalle werden in einer der folgenden Mitteilungen
verdffentlicht,

30%igem Alkali gut vermischt, dann mit Wasser ver-
diinnt und kurze Zeit auf 60—70¢ angewirmt und dann
auf 20 ° abgekiihlt, oder mit schwacher Alkalilésung oder
Wasser angeteigt und dann stehen gelassen oder mit
Wasser angewidrmt und dann mit schwachem Alkali ver-
setzt usw. Auflerordentlich interessant ist es, daB bei
solcher Vorbehandlung der Zinkstaub eine solche Ande-
rung des Zustandes erfihrt, der beizuenergischer
Behandlung wieder verschwinden kann
(gewoshnlich geht hierbei eine Gasentbindung voraus).

Je aktiver der Zinkstaub ist, um so vorsichtiger mufl
die Vorbehandlung ausgefiihrt werden (in solchem Falle
am besten in der Kilte mit schwachem Alkali oder nur
mit reinem Wasser).

So 7. B. eine sehr reaktionsfihige Zinksorte, die ohne Vor-
behandlung oder nach milder Vorbehandlung mit kaltem Wasser
ziemlich gut reagierte (Standart-Reduktion — 2--3 Stunden),
nach der Vorbehandlung mit Alkali (bei h&herer Temperatur
oder bei grofierer Konzentration) eine stark verminderte Reak-
tionsfahigkeit zeigte (Standard-Reduktion nach 15 Stundem noch
nicht zu Ende).

Bei richtiger Vorbehandlung wird die Paste etwas
breiiger, das Volumen vermehrt sich; eine starke Gas-
entwicklung muf8 in allen Fillen vermieden werden ©).
Eine so vorbereitete Zinkpaste wird dann direkt durch
eine besondere Vorrichtung in den Reaktionsapparat
eingefiihrt.

Wihrend ohne Vorbehandlung anormal reagierende
Zinksorten fiir die obige Standartreaktion 6-—9—12 Stun-
den erforderten (bei Ansatz von 123 g Nitrobenzol),
konnte man mit demselben Zinkstaub die Reaktion in
90—105 Minuten zu Ende filhren. Die Menge des nebenbei
entstehenden Anilins steigt dabei nicht an, wie ver-
gleichende Versuche gezeigt haben. Eine Zinksorte, mit
der vorher eine regelméfiige Reaktionsdurchfithrung
ganz unmdglich war, reagiert nach solcher Voritzung
ganz ruhig, und der Versuch kann in 80-—90 Minuten (in
einem Falle 50) beendet werden.

Die Passivititserscheinungen werden besonders
durch geringe Alkalikonzentration (2—6%) Dbegiinstigt.
Besondere Versuche haben aber gezeigt, dafl sogar die
Konzentration von Alkali bis zu 30% keine Garantie
gegen Reaktionsstofle liefern kann.

Was die Ursachen der oben beschriebenen Passi-
vititserscheinungen anbetrifft, so liegen sie offenbar in
irgendwelchen oberflichlichen Verinderungen von Zink-
stiubchen durch den Einflufl von Alkali. Es ist méglich,
dafl es sich um die Okklusion von einer Gas-
hiille handelt, vielleicht unter Bildung von
Zinkhydriir ZnH,. Eine dhnliche Ansicht iiber die
Bildung einer Wasserstofthiille wurde schon ausge-
sprochen zur Erklirung #hnlicher Erscheinungen bei
der Einwirkung von S#uren auf das Zink?). Wir haben
beobachtet, dafl jedesmal nach dem Zusatz der Zink-
staubpaste zu dem Reaktionsgemisch, sogar wenn die
Reaktionsmasse nur 80° hat, eine Entwicklung von
Dampien vor sich geht, wobei Wasser und Nitrobenzol
mifgerissen und im RiickfluBkiihler kondensiert werden.

Im grofien Mafistabe 18t sich diese Erscheinung

%) Bei intensiver Voritzung bemerkt man eine Entwicklung
von Gas, welches eine Reaktion mit dem Silbernitrat-Reagens-
papier fiir Arsenwasserstoff gibt. Wihrend aber Arsenwasser-
stoff eine gelbe Firbung gibt, beobachtet man hier eine braune
Farbung. AuBerdem ist ein ammoniakalisch-methylaminischer
Geruch wahrzunehmen, welcher manchmal auch beim Stehen
mit reinem Wasser auftritt, wobei in der Zinkmasse Blasen
oder Gasschichten entstehen,

) I. M. Weeren, Ber. 24, 1785 [1891]. D. Mende-~
lejew, Grundlagen der Chemie 1903 (Russisch), S. 488
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durch ein Schauglas am RiickfluSkiihler sehr schén be-
obachten und zur Kontrolle der Reaktion anwenden. Die
Entwicklung der Démpfe liBit aber nach 1—2 Minuten
nach, obgleich der Zinkstaub nicht vollig ausgenutzt ist.
Es hat den Anschein, daf3 jedesmal dem Anfang der Reak-
tion die Abgabe von irgendwelchem Gas (Wasserstoff,
Zinkwasserstoff?) von der Oberfliche der Zinkteilchen
vor sich geht.

Es ist sehr interessant, da3 eine solche Gasentwick-
lung in ejnigen Fillen auch am Anfang der Reaktion
explosionsartig verlaufen kann. Dies konnten wir sehr
oft fiir bestimmte Sorten von Zinkstaub nach der Vor-
atzung mit kochendem Wasser (nie mit Alkali, im Betrieb
nach der Vorbehandlung mit kaltem Wasser) beobachten.
Sogar im Laboratorium, beim Ansatz von 1239, bei dem
Zusatz des ersten Loffelchens der Zinkstaubpaste bei
05—97¢ kann der Inhalt des Gefifles explosionsartig
herausgeschleudert werden ®).

Als unsere Untersuchung abgeschlossen war, fanden
wir das Referat des D. R. P. 336 841 (1921) ®), in welchem
ein Verfahren zur Darstellung von fein verteiltem Zink
mit einer grofien Reaktionsfahigkeit geschiitzt wird, be-
stehend in der Behandlung des fein verteilten Zinks
erstens mit heilem oder siedendem Wasser, oder
zweitens mit alkalischer Fliissigkeit oder Natronlauge.
Nach dieser Anmeldung hat ein so vorbehandelter Zink-
staub’ eine viel groflere Wirkung als Fillungsmittel fiir
gewisse Metalle aus Losungen als auch gleichfalls als
Reduktionsmittel zur Herstellung von Beizen. Durch
unsere Untersuchungen ist gezeigt worden, daff ein so
vorbehandelter Zinkstaub in gewissen Fillen ganz be-
sondere Vorteile bei der Ausfiihrung der Reduktion von
Nitroverbindungen in alkalischer L&sung bieten kann,
was aus dem betreffenden Patent micht zu ersehen war.
Es werden nicht nur Reduktionshemmungen, Stofle, Ex-
plosionsgefahr vermieden, sondern die Reaktion kann
mit groBler Geschwindigkeit (fiir Azoxybenzol bis zu
1—11/, Stunden) und ausgezeichneter Ausbeute sogar
bei 100 ° ausgefiihrt werden, wihrend ohne Vorbehand-
lung z. B. 9—12 Stunden erforderlich wéren. [A. 27.]

Berichtigung,

Bei der Veroffentlichung des Artikels , Zur Erkenninis der
Seidenbeschwerung” in dieser Zeitschrift Nr. 11 vom 18. Mirz
1926, Seite 380 f., sind folgende Druckfehler iibersehen worden:

1. Der Name des Mitverfassers soll lauten: H. W. Gonell

2. In Absatz 8, Zeile 2, mufl es statt ,Japan-, Trame":
~Japan-Trame” heiflen. Herzog.

8) Moglicherweise hamdelt es sich um eine Aktivierung des
Zinks durch fremde Beimengungen, die #dhnlich der ist, welche
von I. Michalenko und P. Muschin (Verhandlung des
1. Mendelejew-Kongresses 1907, S. 317, Berichte des Technolog.
Instituts zu Tomsk 31, [1913] fiir Magnesium beobachtet wurde.
Diese Forscher untersuchten die Einwirkung auf Magnesium-
staub von Kristallhydrat Wasser verschiedener Salze. Wihrend
die einen Salze eine sehr schwache Wirkung ausiibien, rea-
gierte Magnesium mit den anderen Salzen schon bei dem Ver-
mischen explosionsartig. Aber sehr triige reagierende Salze,
wie MgS0, -7H,0, NaC,H;0,.3H,0, MgCl,.6H,0, nach der
Aktivierung mit Cu-, Hg-, Sn-Salzen eine sehr stiirmische
Reaktion gaben. Festes Natron-Hydrat reagierte sogar bei
200° ganz ruhig, wihrend festes Kali-Hydrat bei 100° eine
Explosion gab.

In diesen Explosionen mit Magnesium, die an Explosionen
mit Natrium unwillkiirlich erinnern, ist eine gewisse Analogie
mit den obenbeschriebenen Zinkstaubexplosionen nicht zu ver-
kennen.

9) Zentr. 1921, 1V, 418, Austral. Prioritit 24. 10. 1919.

Neue Apparate.

Ein Extraktionsapparat mit Jenaer Glasfilterplatte, fiir
kleine Stoffmengen und kontinuierliche Extraktion.

Von Dr. Th. Steche, chem. Assisteni am Institut fiir
Pflanzenbau der Universitiat Gottingen.

(Eingeg. 22. Mirz 1926.)

Im vorigen Jahrgang dieser Zeitschrift1) hat Dr. Praus-
nitz, Jena, einren von mir angegebenen Extraktionsapparat
kurz erwihnt; seine besonderen Verwendungszwecke will ich
hier darlegen. Er ist entstanden, als im hiesigen Institut die
Aufgabe vorlag, vergleichende Fettbestimmungen an Pflanzen-
samen auszufiihren, wobei fiir jeden Versuch nur etwa 1/, g
Stoft zur Verfiigung stand. Eine Mikroapparatur besitzt das
Institut nicht; um iiberhaupt vergleichbare Werte zu erhalten,
mufite ich versuchen, alle Fehlerquellen soweit wie mdglich
zu beseitigen. Das war erstens die Papierhiilse des alten*Soxh-
letapparates, in der leicht etwas Fett zuriickbleiben konnte;
zweitens wollte ich den Apparat so klein haben, dafl ich das
extrahierte Fett ohne Umfiillen nach Abdampfen des Athers
im Stehkolben des Extraktionsapparates auf einer iiblichen
analytischen Wage wigen konnte.

Bei der Ausprobung des von Dr, Prausnitz gesandten
Apparates (Fig. 1), der auch in dieser Zeitschrift 38, 1015
[1925], Fig. 4 (leider verkehrt, siehe die Berichtgung auf S. 1068)
abgebildet ist, zeigte sich folgendes: Am giinstigsten arbeitet er,
wenn man die Flamme so einstellt, da die Verdampiungs-
geschwindigkeit ein klein wenig groBer ist als die Fil-
terungsgeschwindigkeit. Damn bleibt der Extraktions-
raum dauernd mit Fliissigheit gefiillt, und ein kleiner
Teil von dieser flieit am Rande des Steigrohrs zuriick,
ohne das Awufsteigen des Dampfes zu hindern. Im
alten Soxhletapparat wurde die Aufgabe, das Gelangen
fester Teile in den Stehkolben =zu verhindern,
durch die Papierhiilse erfiillt, die zweite Aufgabe, die Fig. 1
Extraktionsfliissigkeit geniigend lange mit dem Extrak- T
tionsgut in Berithrung zu lassen, durch das Heberrohr. Die
Jenaer Glasfilterplatte erfiillt infolge ihrer verhiltnismiBig
geringen Durchlafigeschwindigkeit nicht nur die erste Auf-
gabe, sondern auch die zweite; neben ihr ist das Heberrohr
nicht unbedingt nétig! Wenn dieses nicht vorhanden ist, wird
die Extraktionsweise von Grund auf anders; sie wird aus einer
ruckweisen zu einer kontinuierlichen. Daher bleibt die Fliis-
sigkeitsmenge im Kolben wihrend der ganzen Extraktion prak-
tisch gleich groB, in scharfem Gegensatz zu dem alten Soxh-
letapparat; und das ergibt den fiir manche Zwecke, darunter
den mir damals vorliegenden, wesentlichen Vorteil, dal man den
Stehkolben viel kleiner nehmen kann. Wenn man diesen Vor-
teil voll ausnutzen will, empfiehit es sich, nicht wie beim
Soxhletapparat die ganze Extraktionsfliissigkeit in den Steh-
kolben zu geben, sondern auch den Extraktionsraum mit ihr zu
fiilllen, entweder zu Anfang des Versuches oder durch den
Kiihler beim Beginn des Siedens.

Der so geschilderte Apparat hat eine konstruktive
Schwiche: Wenn die Verdampfungsgeschwindigkeit aus irgend-
welchen Ursachen wesentlich gréfier wird als die Filterungs-
geschwindigkeit, kann die zuriicklaufende Flissigkeit den
ganzen Querschnitt des Steigrohres erfiillen; das Awufsteigen
und die Abkiihlung des Dampfes wird verhindert, der Extrak-
tionsapparat wird abgeschleudert und die Fliissigkeit kann in
Brand geraten. Bei kleinen Mengen oder bei stets beaufsieh-
tigten Einzelversuchen hat man diese Gefahr nicht zu fiirchten;
bei gréferen Mengen oder bei Massenuntersuchungen darf sie
aber nicht eintreten. Fiir solche Zwecke mufl man einen
Apparat verwenden, bei dem zwei Rohre um die Glasfilter-
platte hrerumiiihren: eins dient als Steigrohr fiir den Damvf,
das andere als Ricklaufrohr fur die iiberschieBende Fliissig-
keit (Fig. 2). Den Querschmitt des Uberlaufrohres wird man
zweckmiifiic kleiner machen als den des Steigrohres; wesent
lich ist, dafl seine Eintrittsstellen sowohl oben wie unten tiefer

1) Z. ang. Ch. 38, 1014 [1925].



