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Verbesserungen in der Salpetersiiure-
Fabrikation.

Von

Oscar Guttmann,

Die Erzeugung von Sulpetersiiure wurde
bisher immer in alter Weise betrieben. Als
Zersetzer dienten entweder liegende Cylin-
der oder Retorten, welche von einer Feue-
rung umspielt wurden, und die abdestilliren-
den Gase gingen in eine Reihe miteinander
verbundeuer Thoungefisse, wo dieselben sich
verdichteten, withrend die letzten Gasantheile
in einem: Koksthurme oder in neuerer Zeit
besser in einem Lunge-Rohrmann’'schen
Plattenthurme (d. Z. 1889, 603) niederge-
schlagen wurden. Von Zeit zu Zeit liess
man die Sidure aus den Thongefiassen ab.
In Wirklichkeit spielt sich der Vorgang nicht
so einfach ab: Der zur Verwendung ge-

langende Salpeter enthdlt zwischen 96 und

97 Proc. reines Nitrat, und man kauft ihn

jetzt schon bei geringem Preisaufschlage mit |

einem Maximalgehalte von 1 Proc. Chlor-

patrium. Nach der Theorie geben je 1 Mol. !

Schwefelsiure und Salpeter je 1 Mol. Sal-
petersiure und Natriumbisulfat:
Na NO, + H, SO, = HNO; + Na H80,.
Dies ist aber nur im kalten Zustande
oder bei massiger Wirme der Fall, bei
hgherer Temperatur setzen sich 2 Mol, 8al-
peter mit 1 Mol. Schwefelsiure zu 2 Mol.
Salpetersiiure und 1 Mol. Natriumsulfat um:
9 Na NO, + H, S0, = 2 [INO; + Na, S0,.
Da man nun die Beschickung nicht so stark

erhitzen darf, dass dadurch Gefahr fiar die !

Thonwaaren und Eisengefisse eintritt, und
blos festes neutrales Sulfat iibrig bleibt, so
arbeitet man mit einem Uberschusse an
Schwefelsiiure, und es entstehen fortwihrend
saures und neutrales Sulfat nebeneinander.
Das im Salpeter enthaltene Chlornatrium
setzt sich mit der Schwefelsiure zu Salz-
sdure um

9 Na Cl + H, S0, = 2 H Cl + Na, SO,,
und diese verwandelt die bereits gebildete
Salpetersiure zu Untersalpetersiure:

H Cl + HNO, = NO, + Cl + 11, 0.

Wie man sieht, werden bei der Destillation

auch Wasser, Untersalpetersidure und Chlor

frei, welche in Dampflorm mit iibergehen,
und je kithler der Condensationsprocess ge-
leitet wird, desto grosser ist die Wahr~
scheinlichkeit, dass dieselben von der Salpeter-
siure absorbirt werden, und sie verunreini-
gen. Wurde sonst die Ladung des Cylinders
oder der Retorte zu stark erhitzt, so be-
gann die Masse zu kochen und zu schiiumen,
8o dass sie bis in die Uberlaufsrohren stromte
und dieselben verstopfte.

Man musste daher stets sehr langsam
destilliren und die Thonvorlageu so kiihl
als méglich halten, und da der Siedepunkt
des Wassers unter dem der missig concen-
trirten Salpetersiure liegt, so wurden selbst-
verstiindlich Untersalpetersiure und Chlor
zum gréssten Theile in der Séure zuriickge-
halten. Die flaschenférmigen Thongefisse
(Tourilles) fithrten weitere bedeutende Ubel-
stinde mit sich. Um eine grosse Kiihl-
fiiche zu erzielen, musste man sehr viele
Tourilles zu einer Batterie vereinigen, was
sehr kostspielig wurde und viel Raum ein-
nshm. Bei den iiblichen Tourilles, wo die
Siure in denselben angesammelt uud von
Leit zu Zeit durch einen Hahn abgelassen
wird, ist die Kihlung eine ganz ungentugende,
da nicht nur ein Theil der Gefdsswandung
verloren ist, sondern auch die heisse Siure
die Kiithlung verzégert. Verf. hatte deshalb
schon vor mehreren Jabren den Boden der
Tourilles mit einem heberartig gcbogenen
Glasrohre verbunden, das in eine gemein-
same Ableitung ging, und spiter hat Mar-
chal Tourilles mit kegelformigem Boden
construirt, welche einen Wasserverschluss in
der Spitze hatten, so dass die Saure im
Augenblicke der Bildung sofort abgefiibrt
wurde. Dies gestattete thatsichlich die An-
zahl der Tourilies herabzumindern, jedoch
blieb immer die Condensation von Untersal-
petersdure und Wasser sehr bedeutend.

Die eine Zeit lang stark verwendeten
Thonkiihlschlangeu passen poch schlechter
dazu als Tourilles, da sie alle Gase im
Augenblicke der Bildung condensiren und
deshalb sehr schwache und unreine Siure
liefern.

Verf. ist nun von der Ansicht ausge-
gangen, dass die Tourilles ganz uberflissig
seien. Bei den Tourilles ist nimlich die
Kiihlfliche nur dem Umfange (dem Durch-
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messer) proportional, so dass, um dieselbe
zu vergriossern, man entweder mehr davon
aufstellen muss, oder zu grossen Durch-
messer erhiilt; da nun der Inbhalt und damit
der Preis der Tourilles im quadratischen
Verhiltnisse zum Durchmesser wichst, so
erreicht man sehr bald eine Grenze der
Vergrosserung. Nimmt man dagegen cylin-
drische Rohren als Condensations-Vermittler,
so erzielt man selbstverstindlich die ver-
hiltpissmissig grosste Kihlungsfiiche, und
man kann bedeutend an Raum sparen, da

sie iberall gleichen Durchmesser haben und !

beliebig hochgefiihrt werden kénnen.

einem fir je zwei Batterien gemeinsamen
Ableitungsrohre verbunden ist, welches wie-
der ir ein Sammelgefiss miindet. Das
letzte Robhr "der Butterie fithrt zu einem
Lunge-Rohrmann’schen Thurme, wohin
auch die aus dem Sammelgefisse aufsteigen-
den Gase geleitet werden. Wie man ferner
aus der Zeichnung ersieht, sind sowohl die
Condensations- wie die Ablaufrohre aus
2,5 m langen Stiicken hergestellt.  Dies
vermindert die Anzahl der Kittstellen, eine
der Hauptursachen von Spriingen und fort~.
wahrenden Tropfens und gibt dem Ganzen
eine grosse Stabilitit. Es wire eine falsche
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Aus dieser Erwigung entstand die in
nebenstehender Figur gezeichnete Coondensa-
tionsbatterie. Wie man sicht, ist sie eigent-
lich nichts Anderes als eine lothrechte Kiihl-
schlange aus Steinzeug der wohlbekannten
Fabrik von Rohrmann, welches sich so gut
verarbeiten ldsst, dass die Réhren nur 8 mm
‘Wandstirke haben und natirlich dadurch
gegenitber anderen Erzeugnissen eine wesent-
lich vermehrte Kiihlfihigkeit besitzen; ausser-
dem ist ihr vorziigliches Verhalten gegen-
iiber dem fortwiihrenden Wechsel von starker
Hitze und in Bewegung befindlicher kalter
Luft bei allen Praktikern beksnnt. Der
Durchmesser der Robren ist so gewihlt, dass
er die verhiltnissmassig grosste Kiihlfliche
und doch geniigend Raum bietet, um den
nicht condensirten Gasen neben der Salpeter-
sBure freien Abzug zu gestatten. Jede Rohre
ist abwechselnd oben und unten durch einen
Bogen mit dem niichsten Rohre verbunden,
und jedes Rohrenpaar miindet in einen Bogen,
welcher durch einen Saureverschluss mit

Sparsamkeit, wenn man die allerdings theuren
langen Robre durch eine Anzahl kirzerer
ersetzen wollte, da man, abgesehen von der
vermehrten Beldstigung durch Gase, sehr
bald an Kitt, Arbeitslohn und Erneuerungen
weit mehr ausgeben wirde.

Es ist leicht einzusehen, dass mit Hilfe
dieser Batterie die Condensation so rasch
als moglich betrieben werden kann, und ihre
Grenze weniger in der Anzahl der Rohren,
als in der Schnelligkeit mit der die Destil-
lation betrieben werden kann, findet.

Die Anwendung des Lunge-Robr-
mann'schen Thurmes mit seiner vorziiglichen
Absorptionsfihigkeit ist eine Bedingung des
ganzen Verfahrens, wenn man nicht unver-
hiltnissmissige Auslagen fir Koksthirme
machen will, besonders dort, wo gesetzlich
nur eine bestimmte Menge von Siure in den
Schornstein entweichen darf, da bei dieser
Batterie eine weit griossere Menge von Unter-
salpetersiure und Chlor nach dem Thurme
tritt.
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Mit Hilfe dieser Batterie kann man nun
ferner die Destillation beliebig heiss treiben,
da ja Rohre weniger leicht springen als
Tourilles, und da die Salpetersiiure fort-
withrend abgeleitet wird, so entsteht die
Folge, dass Untersalpetersiure, Chlor und
Wasser in Gasform bleiben und nahezu voll-
stindig in den Thurm gehen. Die so ge-
wonnene Siure enthdlt bis iber 94 Proc.
Monohydrat und je pach der Aufmerksam-
keit der Arbeiter bis unter 1 Proc. Unter-
salpetersiure. Es hat aucb gar keinen Zweck
mehr, die aus den einzelnen RGhrenpaaren
(wie frither bei den Tourilles) kommende
Siure gesondert zu sammeln, da sie simmt-
lich nahezu ganz gleiche Stirke hat, und
noch viel weniger ist es ndthig, direct auf
schwache Saure zu arbeiten. TUm dies zu
thun, muss man Schwefelsiure geringerer
Concentration nehmen, also auf Wasser
zwecklos Fracht bezahlen, Kohle auf dessen
" Verdampfung, vermehrte Vorrichtungen fir
dessen Condensation verwenden, wiihrend fur
gewohnliche Haudels-Salpetersiure die Schwe-
felsiure von 60 bis 64° B. verhiltnissmissig
nicht theuer ist, fir Salpetersiure von 93
bis 94 Proc. Monohydrat aber, wie sie fiir
Explosivstoffzwecke verlangt wird, ohnedies
nur Schwefelsiiure von 95 bis 97 Proc.
Monohydrat verwendet werden kann. Es
ist deshalb unter allen Umstdnden vortheil-
hafter, dircet auf starke Saure zu arbeiten,
und ist es viel billiger, dieselbe mit Wasser
auf eine beliebig verlangte Concentration zu
verditnnen. Dies geschieht dann am besten
und ohne Schwierigkeit durch den Kiufer,
welcher allein an Fracht ganz btedeutend
erspart.

Es ist natiirlich, dass zur zweckmissigen
Verwendung dieser Batterie auch cntsprechend
gut arbeitende Destillationsgefasse nothig
sind. Die Cylinder sind ja in allen gut
arbeitenden Fabriken lingst abgeschaflt, er-
halten sich aber doch merkwiirdigerweise
noch in der Mchrzahl, trotzdem dieselben
nur ein sebr langsames Arbeiten gestatten,
leicht Giberschiumen, das Ausléffeln des Bi-
sulfates sehr ldstig ist, und die Verschluss-
thiren fortwihrendes Kitten néthig machen.
Auch bei Retorten, welche allein die Erzeu-
gung hochgradiger Séure gestatten, war der
Ubelstand vorhanden, dass die Masse, wenn
in's Schiumen gerathen, leicht in die Ab-
leitungsrohren gerieth, und dass die den
heissen Gasen ausgesetzten Theile leicht
zerfressen wurden. Ihrer runden Form wegen
nahmen sie selbstverstindlich auch sehr viel
Raum ein. Verf. hat nun die Construction
der Retorten so geandert, dass das Uber-
schiumen verhindert wird und etwa ange-

griffene Theile bequem ausgewechselt werden
konnen, wihrend das Bisulfat selbstthitig
abléuft. Ausserdem sind die Retorten in
Gruppen zu vier (oder auch in Lingsreihen)
gekuppelt, so dass in der That ein Minimum
an Raum ndthig wird. Die Einmauerung
der Retorten passt sich gleichfalls ~ dem
Hauptzwecke der Anlage an, ndmlich so
heiss und so rasch als miglich zu arbeiten.
Wie einschneidend die im Vorhergehenden
erklirten Verinderungen sind, geht aus nach-
folgender kurzer Ubersicht hervor:

Tigliche Erzengung von etwa | Bestes altes G“";

1700 k starker Salpetersbure Systom né;.x:enms
Anzah] der Retorten . . 8 4
Anzall der Condensations-

Batterien . . . . . 8 4
Erforderl. Gehiudefliche . | 447 qm 122 qm
Qualitat der Salpetersiure |alle Stirken 98 bis 94

v.420bis93 | Proc.
Proc. HNO, | HNO,

Gehalt an TUntersalpeter-
siure Proc. . . . 8 bis 7 1bis 2

Eines der schinsten Resultate des neuen
Verfahrens ist die Herabsetzung der Dauer
der Erzeugung auf nahezu die Halfte. Nach
der bisher iiblichen Weise erfordert das Ab-
treiben einer Ladung zwischen 24 und 28
Stunden, so dass einschliesslich der Zeit
fir das Abkiithlen und Wiederladen der
Retorte nur alle zwei Tage eine Beschickung
verarbeitet werden kann. Mit vorliegendem
System ist eine Ladung in 12 bis 14 Stun-
den beendigt und alle 24 Stunden kann eine
neue Operation beginnen.

Die Ersparniss an Retorten, Batterien
und Geb#ude betriigt gegeniiber einer Anlage
alten Systems etwa 80 000 Mark?),

Eine neune Methode zur Werthbestimmung
des Chlorkalks.

Von

L. Vanino.

Bei Ontersuchungen des Chlorkalkes, bei
denen keine absolute Genauigkeit erforder-
lich ist, empfiehlt sich die Benutzung eines
unten nidher beschriebenen Apparates, der

1y Die Guttmapn’schen Batterien werden
vou der Firma Ludwig Rohrmans in Krausch-
witz bei Muskau (Oberlaunsitz) hergestellt und diese
Firma ist ausschliesslich zur Erzeugung und zur
Ertheilung naherer Auskinfte iber  das ganze
System berechtigt.
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