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Verfahren
zur Herstellung von Benzidinsulfat.

Von

Herm. Teichmann.

Trotzdem das Benzidin seit einer Reihe
von Jahren in grossem Maassstab fabrik-
missig gewonnen wird und die Art und
Weise seiner industriellen Erzeugung zahl-
reichen Fachgenossen bekannt ist, habe ich
doch die mir zugingliche Literatur verge-
bens nach einer einfachen Methode durch-
sucht, welche die Uberfilhrung des Nitro-
benzols in das Diamin in einer zusammen-
hingenden Operation erlaubt.

Im Nachstebenden theile ich ein die
Anwendung von Alkobol umgehendes Ver-
fahren zur Herstellung des Sulfats mit, wel-
ches ich auf Veranlassung des Herrn Prof.
Haeussermann ausgearbeitet habe und be-
merke, dass die Abscheidung der freien
Base aus dem Sulfat in beliebiger Weise
vorgenommen werden kann.

100 g Nitrobenzol, 80 g Natronlauge
von 1,4 spec. Gew. und 500 cc Wasser
werden in einem mibt Riickflussrohr ver-
sehenen Kolben auf dem Wasserbad erwirmt.
In diese Fliissigkeit werden etwa 160 g
Zinkstaub in kleinen Portionen innerhalb 6
bis 8 Stunden unter fleissigem Umschiitteln
eingetragen, worauf eine fast vollstindige
Entfirbung der Fliissigkeit eintritt.

Nach dem Erkalten wird der Kolbenin-
halt allmihlich in etwa 1,5 [ arsenfreie
Salzsdure von 1,2 spec. Gew. einfliessen ge-
lassen, wobei man die Temperatur eventuell
unter Zusatz von etwas Eis mdglichst nie-
drig hilt.

Wenn alles eingetragen ist, erhitzt man
die Fliissigkeit durch Einleiten von Dampf
zum Sieden und filtrirt heiss von einer ge-
ringen Menge Harz ab.

Das Filtrat, aus welchem beim Erkalten
das schwer 18sliche Chlorhydrat ausfillt,
wird sofort mit einer gesittigten Glauber-
salzlgsung versetzt, worauf sich beinahe die
gesammte Menge des Benzidins in Form des
schwefelsauren Salzes abscheidet. Nach dem
Absaugen, Waschen mit Wasser und Trock-
nen stellt dasselbe ein graublaues Pulver
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dar, dessen Menge etwa 90 Proc. vom Ge-
wicht des angewandten Nitrobenzols betrigt.
Das so erhaltene Product enthilt durch-
schnittlich 2,5 Proc. Asche, was jedoch in
den meisten Fillen ohne Bedeutung ist.
Was die Quantitit des gleichzeitig ent-
stehenden Anilins betrifft, so koénnen aus
dem Reductionsproduct etwa 5 g durch Ab-
blasen mit Wasserdampf isolirt werden; der
Procentsatz an bei der Umlegung entstehen-
dem Diphenylin ist verhiltnissméssig gering.

Stattgart, chem. - technolog. Lab. der techn.
Hochschale.

Eine Schiittelvorrichtung zur Extraction
von Superphosphaten.

Von
Dr. A. Keller.

Nach den Beschliissen des Vereins deut-
scher Diingerfabrikanten soll die Extraction
von Superphosphaten unter bestindigem
Schiitteln erfolgen. Trotzdem lisst man in
vielen Laboratorien die Lésung, wie frither
iiblich, ruhig stehen und schiittelt nur von
Zeit zu Zeit einmal durch. In den meisten
Fillen wird bei beiden Verfahren ein und
dieselbe Menge wasserldsliche Phosphorséure
gefunden. Ebenso bekannt ist es aber auch,
dass in gewissen Fillen, namentlich bei
stark getrockneten Superphosphaten, erheb-
liche Differenzen entstehen kdnnen. Der
Grund, warum in manchen Laboratorien nicht
geschiittelt wird, liegt hiufig in dem Mangel
einer Schiittelmaschine. Die gewdhnlich ge-
briuchlichen sind entweder theuer, verlangen
zum Betrieb einen besonderen Motor oder
miissen mit der Hand bewegt werden. Ich
habe mir deshalb eine Schiittelvorrichtung
construirt, die ebenso einfach wie gut wir-
kend ist und die zum Betriebe nur eine
Wasserleitung verlangt.

Wie aus nebenstehender Skizze ersicht-
lich, wirkt der Schiuttler &#hnlich einem
Schaukeltroge. In dem eisernen Gestell g
ist bei d ein Schwengel von diinnem Band-
eisen drehbar gelagert. Der eine Arm der
Schaukel dient zur Aufnahme der zu schiit-
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telnden Flasche, wihrend der andere Arm
eine Schaufel s aus Zinkblech trigt. Die
Flasche wird durch einen festsitzenden, halb-
durchbohrten Kautschukstopfen geschlossen,
mit einer Schraube gegen ein Holzbrettchen &
gedriickt und so festgehalten. Die Schraube
hat vorn eine etwa 1 cm lange Spitze, wel-
che in die Bohrung des Stopfens eindringt
und so die Flasche vor seitlichem Aus-
weichen schiitzt. Ist die Maassflasche zu

Fig. 42.

etwa /5 gefiillt, so sinkt sie durch ihr eige-
nes Gewicht zu Boden. Léasst man Wasser
in die Schaufel s fliessen, dann bekommt diese
das Ubergewicht, sie senkt sich und die
Flasche wird entsprechend gehoben. Letztere
fallt jedoch gleich wieder zuriick, weil das
Wasser inzwischen aus der Schaufel ausge-
flossen ist. Je nachdem man das Wasser
laufen ldsst, kann man den Apparat in be-
stindigem Schwingen erhalten oder ihn nur
alle paar Minuten eine Bewegung machen
lassen.

Um das Herumspritzen von Wasser zu
verhiiten, befestigt man zweckmissig einen
diinnen Gummischlauch in der Schaufel, wel-
che dann auch oben verschlossen sein kann,
und fihrt durch diesen das Wasser zu. Natir-
lich muss der Schlauch geniigend lang sein
und so aufgehiingt werden, dass er die Be-
wegungen des Schwengels nicht hindert.
Das ablaufende Wasser kann man entweder
in einem Becken auffangen oder falls ein
solches nicht vorhanden ist, durch ein be-
sonderes Gefiss « und von diesem durch
einen Gummischlauch weiterleiten.  Der
Wasserverbrauch ist ein recht geringer. Mit
etwa 20 [ Wasser lisst sich eine Literflasche
!/ Stunde lang kriftig durchschiitteln. Um
mit einem Minimum an Wasser auszukom-
men, kann man den Schwengel durch An-
hingen eines Bleistreifens so abbalanciren,
dass beil richtig gefiillter Maassflasche diese

gerade das Ubergewicht hat und etwa 45°
oder etwas mehr nach unten geneigt ist.

Nach demselben Princip lassen sich auch
Apparate herstellen fiir eine beliebige An-
zahl von Flaschen. Je grdsser die Maschine,
desto giinstiger der Wasserverbrauch. Bei-
spielsweise braucht ein Apparat fir vier
Flaschen eine Schaufel von nur 200 cc
Inhalt.

Der beschriebene Apparat (fir eine bis
zu 10 Flaschen) ist vom Mechaniker Georg
Anton in Darmstadt zu beziehen.

Uber Darstellung
der Uberchlorsiure und Kalibestimmung
mittels Uberchlorsiiure bei Gegenwart von
schwer- und nichtfliichtigen Siduren.

Von
R. Caspari.

In dieser Zeitschrift, Jahrgang 1891,
Heft 23 und 1892, Heft 8 hat W, Wense
eine Methode der Bestimmung des Kaliums
als Perchlorat beschrieben. Durch tigliche
Anwendung dieses Verfahrens seit Jahres-
frist habe ich mich von seiner Genauigkeit
und den Vortheilen iiberzeugt, welche das-
selbe namentlich bei der Untersuchung schwe-
felsdurehaltiger Producte der Kaliindustrie
gegeniiber dem bis dahin allgemein iiblichen
Platinchloridverfahren bietet. Es erschien
mir deswegen als lohnende Aufgabe, eiper-
seits eine leichte Darstellungsweise der Per-
chlorsiure aufzusuchen, andererseits festzu-
stellen, ob der Methode auch fir den hiufig
vorkommenden Fall der Untersuchung von
Dingemitteln, tberhaupt solcher Stoffe
der Vorzug zu geben ist, deren Bestandtheile
neben Kalium die verschiedensien Metall-
oxyde, sowie schwer- und nichtflichtige, aber
in Alkohol 18sliche Séuren sind.

Meine diesbeziiglichen Arbeiten, zu denen
mich Herr Dr. Wense anregte, sind in Nach-
folgendem mitgetheilt.

L Darstellung der Uberchlorsiure.

Die ublichen Verfahren der Herstellung
der Uberchlorsiure kranken mehr oder we-
niger an Umstidndlichkeit, Kostspieligkeit
und theilweise geradezu an Gefihrlichkeit.
Nach eingehender Priifung fand ich nun
den folgenden Weg fiir den geeignetsten,
die Uberchlorsiure in einer fir Analysen-
zwecke passenden Beschaffenheit auf ein-
fache, ungefihrliche und billige Weise zu
gewinnen. Ich ging von der in Graham-





