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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.
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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].



