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Temperaturgefalles zwischen Ofen- 
wand und Tiegel. 

Die Warniedurchgangszahl des I 
Tiegels ist nur voni Material dea- I 
selben und der Hohe der Temperatur I 
abhangig. 

Die Wiirmeleitfiihigkeit des un- 
tersuchten Materials ist abhangig von I 
der Art der Substanz und der Hohe 1 
der l’emperatur. Liegen nun ahnlich , 
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Uber ein Verfahren zur Ermittelung von 
spezifischen Warmen und Warmetonungen aus Temperatur-Zeit-Kurven. 

Von WILLI M. COIIN, Ber1in:Dahlern. 
1 I I  ti ;I 1 t s a I I  g ii b e : Sach erfolgter Eichung 

c h r s  Ofens beziiglich seines Verhalteris bei der Er- 
\viirrnung ist es moglich, mit Hilfe von Erhitzungs- 
l i t i r v e n  die spezifischen Warmen und die iunerhalb 
11c.s urittrsuchten hlateritils auftretenden Wiirme- 
tPriuligeu quaiililativ zu bestinmeti. 

Uni bei eineni Material direkt die spezifischen War- 
men bei verschiedenen l’eniperaturen, sowie die bei der 
Erhitzuiig auftretenden WHrmetonungen quantitativ er- 
niilteln zu konnen, muD tiie ‘r e m p e r a t u r - W 1 r m e - 
K u r v i‘ der betreffendtm Substanz bekannt sein: Diese 
K u r v c  gibt an, eine wie groi3e WHrniemenge der Ge- 
wichtseinheit des untersuchten Materials zur Erreichung 
einer lwstinimteti Temperatur zugefiihrt werden muY; 
durch ’l’nngenteiikonstruktiori :in diese Kurve lassen sich 
dann in  bekannter Weisel) die spezifischen Warmen er- 
mitteln: die auftretenden Warmetonurigen ergeben sich 
durch tiirekte Mcssung des Betrages der in  der Kurve 
nurtreteiideti Unstetigkeiten. 

Zur Aufstellung von Temperatur-WHrme-Kurveii 
lasscn sich in den meisten FHllen kalorinietrische Ver- 
fnhren venvenden, welche Punkt fur Punkt die spezi- 
fischen \Yii mien (in Abhiingigkeit von der ‘I’emperatur) 
ergebeii, Wiirmetonungen lassen sich jedoch auf diesem 
Wege 11 i c ti t niit der erforderlichen Genauigkeit quan- 
titativ c!rniittelii. Zur Bestimmung von Warnietonungen 
stehen tiie L’erfahren der Ermittelung von Losungswarmen 
ini Kalorinieter zur Verfiigung, doch versagen dieselben, 
sobald us sich uni Materialien handelt, welche sich iiber- 
haupt nicht oder nur sehr langsani auflosen lassen. 

Eirie Zusammenstellung der Literatur UberdieseFrage 
findet sich in einer friiheren Arbeit des Verfassers2). 

Bei S i l i k a t e n  u n d  k e r a r n i s c h e n  M a s s e n  
trcbten hei der Erwiirmung nieist eine Reihe yon 
Keaktioiieii auf. welche sich durch Unstetigkeiten in den 
Erhitzuiiprl~urveii (Temperatur i n  Abhangigkeit von der 
Zeit) bemerkbar niachen. Losuiigsniittel, welche eine 
quantitative Bestimniung der WHrmetonungen erlauben, 
stehen jedoch i n  vielen Fiillen fur derartige Materialien 
noch nicht zur Verliiguug. 

Z u r  Veriiieitiung dt!r langwierigen kalorimetrischen 
Bestinimungeu der spezifischen Warmen, sowie zur 
direkten Erniittelung der auftretenden Warnietonungeii 
ist einc Mcthode cut\\ ickelt worden, welche eine direkte 
Aufstellung der ’l‘enipe~’atur-Warnie-Kurve gestattet, aus 
welcher d;inn die obigen GroDen uiiriiittelbar entnoni- 
men wertien konnen: da diese Methode von all- 
gemeinerem Intvresse sein diirfte, sol1 hier iiber dieselbe 
kurz herichtet werden, beziiglich der ausfiihrlichen 
‘I‘heorie uiid der Einzelheiten des Verfahrens niuB auf 
anderweitige Veroffentlichungen verwiesen werden3). 

1) Vgl. E. 11 c y n , 0. B a u e r ,  E. W c t z e I ,  Untershchuri- 
gen iiber (lie W~rtiieleilfahigkeit feuerfester Ihustoffe. Mit t .  
ti@. ~l;itel.i;ilpl.ufurigsarnt 1914. 2/3. 

2 )  W. )I. C o h 1 1 ,  Diss. Berlin T. H. 1933. ausgefuhrt in  
drr Ctiemisc.h-l’rc.hnischen Versuchsanstalt bei cler Staatlichen 
1’orzell:iiiinaiiufalilur Berlin uuter lierrn Prof. L)r. R. R i e k C. 

3) W. 11. C o ti 1 1 ,  1. c . ;  Journ. Amer. Ceram. Soc. 7, 359, 
475, 518 [1!124]. Eine \veitere Arbeit auf gleichem Gebiete is1 
in der Zwisctieiizeit von A.  E. hl a c G e e erschieneu: Journ. 
.imer. Ceram. SOC.  9, 2% [19?6]. 
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dq- = f(t,O) 
dz 

1 s t  d i e  F u n k t i o n  d q  e i n m a l  f i i r  e i n e n  d z  

4)  Untersuchuugen hieriiber in W. M. C o h n ,  Anm. 3).  
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deli elektrischen Ofen der Abb. 1 ge- I t  T t  TG 
bracht und eine Temperatur-Zeit- (t-z-) .vm ,2 .2.4.. 
K U ~ W  aufgenomnien; die weitere Aus- 

Thermoelenientes in der Achse des Ofens aufgehangt. 
Der zur Verwendung kommende Tiegel hat 10 nini aus welche~ii sich dq fur beliebige Temperaturen und 

dz 

dichtende Deckel zu verschliefien; fernerhin sind alle 
Einbauten in dem Heizrohr, Tiegelstiitzen und dgl. zu 

- 
Jek 
T2o. 
I 
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1 der t---z- und C-z-Kurven findet in der 
I Weise statt, daD sich im Tiegel und an der 

Ofenwanduiig je ein l'hermoelement befinden, 4 = / f i G j  
dz welche gegeneinander geschaltet sind (Diffe- ' I 

o~nc~d, .d~~,r l~~l~ 
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bleibt, 

"C 
. I  

um sich ihr erst allmahlich zu nahern, ohne sie 
jedoch vollig zu erreichen; bei ungefahr 575O tritt 
eine endotherme und bei ungefahr 950° eine exo- 
therme Reaktion auf,welchedurch die chemkchen 
Vorgange innerhalb der Substanz bedingt sind. 

In Abb. 4 ist die Temperatur-Warme-(q-t-)Kurve 
fur das gleiche Material wiedergegeben, welche durch 
Auswertung mit Hilfe der Ofencharakteristik aus Abb. 3 
entwickelt ist. Aus der Abb. 4 ergeben sich die spezi- 
fischen Warmen durch Tangentenkonstruktion sowie die . GroDen der endothermen und exothernien Reaktionen 

cal 
g durch direkte Ausmessung (zu 91,8 bzw. 16,4- ). 

Die hier wiedergegebene Methode wmde tcr  Unter- 
suchung einer Reihe von Silikaten und keramischen 
Massen der Praxis, sowie von Rohstoffen der kerami- 
schen Industrie bis zu Temperaturen voii 1600O C. ver- 
wendet6); das gleiche Verfahren durfte sich auch infolge 

der einfachenversuchsanordnung zur thermischen 
L ca/ Untersuchung vieler anderer Matcrialien eignen. 

6 )  W. M. C o h n , 1. c.;  Ber. Dtsch. keram. Ges. 4, 55 [1923]. 
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Apparat zur selbsttatigen Aufzeichnung der Extraktionsanzahlen bei der quantitativen 
Bestimmmg von Fetten und sonstigen Substanzen mit dem 

Soxhlet-Extra ktionsapparat. 
Von G. RANKOW. 

Mitteilung aus dem Technologischen Institut der Universitat Sofia. 

Fur die quantitative Bestimmung des olgehaltes in 
Samen, Prei3kuchen u. a. sowie fur die Bestimniung 
anderer Substanzen durch Extraktion sind zahlreiche 
Extraktionsapparatel) vorgeschlagen worden, von allen 

diesen hat sich der von S o x h 1 e t q _ _ -  

5 

___- 

am besten bewahrt. Beim Arbeiten 
mit dem S o x h 1 e t - Apparat 
unter den ublichen Bedingungen 
ist es aber immer zweifelhaft, ob 
die Extraktion beendet ist; des- 
wegen extrahiert man gewohnlich 
langer als notig, und verliert so 
Zeit und Losungsmittel. 

Man nimmt gewohnlich an, 
) daB die Extraktion nach 4- bis 

Gstundigem Extrahieren beendet 
ist, wenn man den Gang der 
Extraktion so reguliert, dai3 je 
Stunde 20-30 Fiillungen und Ent- 
leerungen stattfinden. Da aber das 

Abb. 1. 

0 - 0 
r 

1) Siehe die Kataloge fur Laboratoriumsgerate. 

quantitative Extrahieren von der blmenge, sowie von 
dem Extraktionsvermogen des Losungsmittels abhangt, 
so empfiehlt es sich gewohniich, nachher den Kolben mit 
de-m 61 herauszunehmen und durch einen neuen, ge- 
wogenen, zu ersetzen, und die Extraktion zu verlangern. 
Nach weiterem einstiindigen Extrahieren wird dieser 
Kolben weggenommen, das Losungsmittel vertrieben 
und eine etwaige weitere Gewichtszunahme festgestellt. 

L e w k o w i t s c h z, hat den Siphon des S o x  h 1 e t - 
Apparates mit einem Glashahn verbunden, der von Zeit 
zu Zeit Proben von dem Losungsmittel zu nehmen und 
auf 61 zu prufen gestattet. So modifiziert scheint der 
Apparat praktischer als der eigentliche S o x h 1 e t - 
Apparat; aber e r  hat sich in der analytischen Praxis 
nicht bewahren konnen, einerseits wohl, weil er sehr 
leicht zerbrechlich ist, dann aber auch, weil das Losungs- 
mittel, welches, das Hahnrohrchen fullt, nicht bei jeder 
Entleerung des Apparates ausgeleert werden kann. 
Wenn es sich bei einem Versuch herausgestellt hat, dai3 
die Extraktion noch nicht beendet ist, kann man wohl 
das entnommene 61 zuruckgeben, aber das Rohrchen 
unter dem Hahn ist nun von dem 61e verschmutzt und 
beim Abziehen einer zweiten Probe wird diese, auch 
wenn im Losungsmittel kein 61 enthalten ist, bei ihrem 
DurchfluD durch das Rohrchen dies auswaschen und man 
erhalt wieder eine Probe, die vortauscht, daB die 
Extraktion noch nicht beendet ist. 

Wahrend der Extraktion verliert man auch an 
Losungsmittel, infolgedessen kann nach einiger Zeit der 
Rest des Losungmittels den Apparat nicht mehr uber das 
obere Ende des Siphons ausfullen, und die Extraktion hort 
auf. Wohl wird die Extraktion leicht wieder durch Auf- 
fiillen von neuen Mengen von Losungsniittel in Gang 
gebracht. Da aber die Extraktion 4-6 Stunden dauert, 
manchmal auch langer, so kommt es vor, dai3 der 
Arbeitende ubersieht, wann die Extraktion infolge Ver- 
lust an Losungsmittel aufgehort hat; er kann deshalb 
nicht wissen, wie lange sie unterbrochen war und wie 
lange sie noch verlangert werden mui3. 

Das Extrahieren verlauft haufig auch nicht immer 
mit der gleichen Geschwindigkeit, deswegen scheint es 

2) Journ. cbem. Ind. 60 [18953. 
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