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379. C.Th. L. Hagemann: Ein neuer Extractionsapparat
fiir organisch-chemische Zwecke.
{Aus dem I. chemischen Laboratorium der Universitit Leipzig]
(Eingegangen am 22 Juli)

Einem lange gehegten Bediirfnisse der Laboratoriumspraxis, eine
Vorrichtung zu besitzen, die es gestattet, selbstthitiz grossere
Flissigkeitsmengen mit mdglichst geringem Aufwand an Extractions-
mittel zu extrahiren, dhnlich wie es der Soxhlet'sche Apparat bei
festen Kérpern erméglicht, versuchten die von Neumannl) und neuer-
dings von Tcherniak?) angegebenen Extractionsapparate entgegen
zu kommen. Die Mingel beider, ndmlich ihre wenig compendidse
Anordnung, sowie die Unméglichkeit, innerbalb gewisser Grenzen
beliebig grosse Fliissigkeitsmengen mit Vortheil extrahiren zo kénnen,
glaube ich an dem in nebenstehender Figur abgebildeten Apparate
vermieden zu haben.

Die zu extrahirende Lésung kommt in den Behilter A4 und fillt
denselben beispielsweise bis zom Niveau aa an. Das Extractions-
mittel (gewdhnlich Aether) befindet sich im Kolben B und wird dort

im Wasserbade zum Sieden erhitzt. Seine Dimpfe
m gelangen durch das Robr Ry in eine aus Glas
gefertigte, oben und seitlich mit vielen feinen
c Oefinungen versehene Spirale S, aus der sie in
sehr feiner Vertheilung in die zu extrahirende
% Fliissigkeit eintreten; sie condensiren sich und
steigen in Gestalt unzidhliger kleiner Tropfchen

b % langsam in die Héhe. Oben sammelt sich all-
a- (4 Bl [[* méhlich eine Aetherschicht an, die, sobald sie
A e | die Hohe b5 erreicht hat, durch das Rohr By

R selbstthitig in das Siedegefiiss B zuriickfliesst.

‘ Damit sich die Flissigkeit in 4 nicht im
goul o Laufe des Betriebes auf die Siedetemperatur des
S k Aethers erwirmen kann — dieses wiirde ein
heftiges Aufwallen der ganzen Masse zur Folge
haben, so dass ausser der #therischen Lésung
auch wissrige Fliissigkeit in den Kolben B ge-
langen wiirde — ist die Anbriogung einer Kiihl-
schlange X (von der in der Abbildung gezeich-~
neten oder irgend einer anderen Form) unerliss-
lich. Eine andere Condensationsvorrichtung fiir
B etwa sich verfliichtigenden Aether ist, wie die
\& Erfahrung lehrte, vollkommen iiberfliissig, da das
Extractionsgefiss A oben durch einen Kork, wenn

1) Diese Berichte 18, 3061. 2) Diese Berichte 25, 3651.
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auch nicht hermetisch, so doch in einer eine gréssere Lauftcirculation
verhindernden Weise verschlossen und daher der Verlust darch ver-
dunstenden Aether ein minimaler ist.

Fiir ein ordentliches Functioniren des Apparates ist ein gleich-
missiges, ruhiges Sieden des Aethers in B sehr wesentlich, woranf
iibrigens auch schon Tcherniak aufmerksam gemacht hat. Findet
das Sieden nidmlich nur stossweise statt, so kann es paseiren, dass der
Druck im Siedegefiiss zu gross wird, als dass er sich durch die feinen
Oeffnungen der Spirale ausgleichen kénnte. In Folge dessen wird der
Aether durch das Rohr Ry in das Gefliss A geschlendert, fliesst
zwar nachher wieder zuriick, jedoch verhindert dieser Vorgang natiirlich
eine gleichmissig rasche Extraction.

Absolut sicher erzielt man ein solches gleichmissiges Sieden
meinen Erfahrungen nach nicht durch Platinschnitzel, sondern einfach
durch ein etwa erbsengrosses Stiickchen eines unglasirten, pordsen
Thontellers. Bei ordoungsgemissem Gange der Extraction stellt sich
im Robre Ry eine Aethersiivle in einer Héhe ein, die dem hydrostatischen
Drucke der Flissigkeit in A entspricht.

Da das Rohr R; im Korkverschlusse & verschiebbar ist, so ldsst
es sich in jeder beliebigen Hohe und somit fiir beliebige Fliissigkeits-
mengen fixiren. Die entsprechende Bewegung des Rohres Rp erfolgt
an der Stelle ¢, wo es in das etwas weitere Spiralansatzrohr Rs ein-
geschoben ist.

Die Dichtung geschieht durch ein Stiick iibergezogenen weichen
Gummischlauches, der nur so eng gewihlt wird, dass sich das Rohr Ry
noch leicht verschieben ldsst. Um einen vollstindigen Abschluss des
Gummis von den Aetherdimpfen zu bewerkstelligen — was Gbrigens
in den meisten Fillen gar nicht néthig ist — bringt man zwischen die
beiden Rohrwandungen einen Tropfen Wasser, der durch Capillaritiit
festgehalten, den Zutritt der Aetherdimpfe zum Gummi vollstindig
-verhindert.

Der grésseren Beweglichkeit halber empfiehlt es sich, das Rohr
Ry noch an einer anderen Stelle zu theilen und einen dhnlichen (nicht
gezeichneten) Verschluss anzubringen.

Der ganze Apparat hingt am Tubulus £ im Ringe eines gewéhn-
Jlichen Statives.

Durch geringfiigige Abinderungen lisst es. sich ermdéglichen, den
beschriebenen Apparat auch fiir Extractionsmittel, die specifisch
schwerer sind, als die zu extrahirende Fliissigkeit, verwendbar zu
machen,

Man stellt zu dem Zwecke die Spirale S in den oberen Teil der
Flissigkeit ein, briogt dariiber einen Schlangenkiihler an, schiebt
iiber das Abflussrohr B; ein zweites etwas weiteres, oben und unten
offenes Rohr und giesst ausserdem vor Beschickung des Ganzen etwas
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Extractionsmittel, z. B. Chloroform auf dem Boden des Gefisses A.
In diesem Falle werden die Chloroformdimpfe zuniichst nach oben
geschleudert und fallen dann als condensirte Tropfchen zu Boden.
Die sich unten ansammelnde Lasung steigt zwischen Zusserem und
innerem Robr in die Hghe und fliesst darauf bei passender Stellung
von R, in das Siedegefiiss zuriick.

Seit 1!/s Jahren im hiesigen Laboratorium zur vielfachen An-
wendung gekommen, hat sich der Apparat?) in jeder Beziehung bewikirt,

Leipzig, den 20. Juli 1893.

380. Spencer Umfreville Pickering: Die Gefrierpunkte von
Natriumchloridlésungen.
(Eingegangen am 20. Juli.)

Die weiteren Bemerkungeu des Hrn. Jones?) verlangen nur ein
Wort der Erwiderung, denn er hat noch nicht den geringsten Beweis
zu Guusien seiner Behauptuog erbracht, dass seine Resultate sich
durch eine regelmissige Curve darstellen liessen, und nur ein einziges
irrthiimliches Argument gegen die Beweiskraft dessen angefiihrt, was
ich zu Gunsten der Ansicht, dass die Resultate das Vorhandensein
von Knicken anzeigen, gesagt habe.

Ich zeigte, dass, wenn aus seinen experimentellen Punkten zwei
Parabeln abgeleitet werden, welche Knicke an diejenigen Punkte ver-
legen, wo auch meine eigenen Resultate solche anzeigten, der schein-
bare Fehler der Punkte genau mit dem Versachsfehler (das 0.97fache
des letzteren) {ibereinstimmte, wihrend eine einzige Parabel, selbst
nach Einfihrang eines Extrawerthes, die Resultate nicht wiedergiebt,
ohne den Fehler auf das 10000fache des Werthes, den er haben
gollte, zu erhdhen.

Die einzige Antwort, welche Hr. Jones hierauf giebt, ist
die, dass ich bei der Ermittelung der Griisse des experimentellen
Fehlers nach meiner graphischen Methode zwei von den Punkten,
welche in der Nihe der angenommenen Knicke liegen, ausgelassen
hitte; und er fiigt die unhaltbare und vollstindig irrige Behaup-
tung hinzu, dass diese Auslassung den angenommenen experimen-
tellen Fehler »weit grosser« machte, als er thatsichlich ist. Ich will
nicht viele Worte darliber verlieren, Hrn. Jones zu zeigen, dass die

) Zu beziehen von der bekannten Glagbliserei von F. Q. R. Gdtze, Glas-
kiinstler, Leipzig, Liebigstr, 11.
%) Diese Berichte 26, 1633.
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