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Procentische Procentische Zahl
Zahl der Proben Unter- der Probenr mit Unter-
mijt einem Test| suchungs- | einem zwischen | suchungs-
von weniger jahr 21 und 269 liegen- jahr
als 210 den Teste
6,0 1886 95,4 1894
5,1 1883 95,1 1884
46 1892 95,0 1885
3.1 1894 94.7 1893
2,5 1885 915 1891
1,4 1888 94,3 L1890
1.1 1890 93,0 1889
0,5 1884 88.6 1892
0,5 1887 87.9 1886
0,0 1889 86,9 1883
0,0 1891 83,8 1887
0,0 1893 80,0 1888

Ubrigens befindet sich der Verf. doch
wohl im Irrthum, wenn er meint, dass man
bei den Klagen iiber die zunehmende Ver-
schlechterung des Petroleums ,weniger die
Leuchtkraft als das in wohlfahrtspolizeilicher
Hinsicht bedenkliche Sinken des Entflam-
mungspunktes” im Auge habe. Die Klagen
des consumirenden Publikums beziehen sich
natiirlich niemals auf den letzteren Punkt,
sondern fast stets auf mangelnde Leuchtkraft.
Diese Klagen haben aber, wie jedem Fach-
mann bekannt sein muss, im Laufe des
letzten Jahrzehnts keine Vermehrung, son-
dern eine wesentliche Verminderung er-
fahren.

Wenn aber Kohlmann den Vorschlag
macht, ,den deutschen Test von 21° auf
den in Osterreich giltigen von 37,5° zu er-
héhen®, so wird man loyaler Weise annehmen
milssen, dass er sich der Tragweite einer
solchen Maassregel gar nicht bewusst ist.
Augenblicklich ist mir nicht gegenwirtig,
was es mit dem in Osterreich giltigen Test
von 87,5° fiir eine Bewandtniss hat, d. h.
welcher Apparat hierbei zu Grunde gelegt
ist — darauf kommt ja natiirlich Alles an
—, aber wenn man in Deutschland die ge-
setzliche Forderung stellen wollte, dass das
Petroleum in Zukunft bei der Priifung auf
dem amtlichen Abel’schen Apparat einen
Entflammungspunkt von mindestens 37,5°
zeigen solle, so wiirde eine wesentliche Ver-
theuerung unseres wichtigsten Beleuchtungs-
mittels nothwendig eintreten miissen, denn
es ist v6llig unmdglich, zu dem jetzigen
Preise ein brauchbares amerikanisches Petro-
leum zu liefern, das diesen Entflammungs-
punkt besitzt.

Ob beziiglich des russischen oder &ster-
reichischen Petroleums diese Verhiltnisse
ginstiger liegen, ist ziemlich gleichgiiltig,
da einstweilen Amerika den Preis bestimmt,
wihrend Russland und Osterreich iiber nie-
drige Preise jammern.

Elektrochemie.

Gewinnung von Metallen auf elek-
trolytischem Wege. Nach Th. T. Oliver
(D.R.P. No. 82611) soll das Erz in der
Schmelzkammer1 (Fig.221 bis 224) durch den
zwischen den Polen 2 und 3 ibertretenden
Lichtbogen geschmolzen werden. DieSchmelz-
kammer ist mit Abzug 4, Beschickungssff-
nung 5 und Abstich 6 versehen. Zur Rege-
lung der Stromstirke ist ein Widerstands-
kasten vorgesehen. Die geschmolzene Masse
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Fig. 224,

Fig. 225.

fliesst auf den Metallkdrper 7. Soll dieser
zum Auffangen von elektrolytisch auf ihno
niedergeschlagenem Silber oder Gold dienen,
so wird er aus Aluminiumbronze hergestellt
(95 Proc. Kupfer und 5 Proc. Aluminium);
fir andere Metalle wird er aus Aluminium-
stahl hergestellt (95 Proc. Stahl und 5 Proc.
Aluminium).

Damit der Apparat ununterbrochen ar-
beiten kann, wird der Korper 7 als Trommel
ausgebildet, der sich von einem Ende nach
dem anderen verjingt, so dass er bestrebt
ist, die Riickstinde zu seinem schmaleren
Ende hinzufiibren, wo dieselben durch eine
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darunter befindliche éﬂ'nung 8 in der an-
stossenden Wandung des Gebduses entfernt
werden. Wihrend der Apparat arbeitet,
kann der Trommel oder dem Cylinder, z. B.
durch ein auf der Trommelwelle sitzendes
Schraubengetriebe 14 und eine endlose
Schraube 15, eine ununterbrochene Drehbe-
wegung ertheilt werden.

Das Metall kann von der Trommel mittels
eines Schabers 9 entfernt werden, worauf es
in einen Behilter 10 gelangt, wihrend die
Ruckstinde an dem schmaleren Ende der
Trommel durch die Auslasséffnung 8 einem
Behilter 11 zugefiihrt werden. Wihrend
des Arbeitsganges ist die Trommel 7 einer
kiinstlichen Abkiihlung zu unterwerfen, in-
dem man einen Strom Wasser durch dieselbe
bindurchfithrt. Hierzu verwendet man Rohre
12 und 13 (Fig. 225), die mit dem Innern der
Trommel und einem in der Zeichnung nicht
dargestellten Wasserbehilter in Verbindung
stehen. In gleicher Weise kann die Elek-
trode 3 vor einem Uberhitzen durch Zu-
fahrung von Wasser bewahrt werden. Die
Elektrode wird zu diesem Zwecke hohl her-
gestellt.

Zur elektrolytischen Gewinnung
von Aluminium verwenden F. A. Gooch
und L. Waldo (D.R.P. No. 82355) eine
Feuerung F'(Fig. 226 u. 227) mit Feuerkiste /'
und der Offnung /' in der Decke derselben
zur Aufnahme eines kegelfsrmigen Schmelz-
tiegels 4. Von dem Kessel 7' kann Dampf
durch ein Rohr / in durch den Hahn ¢
regelbarer Menge entnommen werden. SS!
sind die Klemmen fiir die Leitungen NP.

Die Schmelze B wird bei der Reduction
von Chloraluminium durch Schmelzen in dem
Tiegel A von Chloraluminium und dem
Chlorid eines Alkalimetalles (zweckmiissig
Natrium) oder eines Alkalierdmetalles mit
Fluoraluminium und Fluornatrium hergestellt.
Ein bequemer Weg, eine geeignete Schmelze
zu erzeugen, ist, das Doppelchlorid von
Aluminium und Natrium (2 NaCl, Al,Clg)
mit Kryolith zusammenzubringen. Es em-
pfiehlt sich, der Mischung einen weiteren
Zusatz von Chlornatrium im Uberschuss
gegeniiber der Menge beizugeben, die noth-
wendig ist, um das Doppelchlorid zu bilden,
z. B. 15 Th. Doppelchlorid von Aluminium
und Natrium, 55 Th. Kryolith und 30 Th.
Chlornatrium.

Die Anwendung von Kryolith oder der
Fluoride von Aluminijum wund Natrium in
der Schmelze geschieht, weil bei Eintreten
der Elektrolyse das Aluminium schmilzt und
zu Kugeln zusammenfliesst, wihrend, wenn
die Schmelze nur die genannten Chloride

enthdlt, das Aluminium in Form von Pulver
erhalten wird, welches noch weiter zu be-
handeln ist, um das marktfihige Aluminium
zu gewinnen. Der Zweck des Zusatzes von
Chlornatrium im Uberschuss zu der Schmelze
ist, dieselbe fliissiger zu machen; auch dient
dieselbe zum Verdiinnen des Kryoliths. Fir
Chlorpatrium oder einen Theil desselben
kann man einen gewissen Antheil von Chlor-
kalium oder eines anderen Chloralkalimetalles
anwenden, z. B,

Kryolith . 55 Th,
Chloraluminium 12 -
Chlornatrium 19 -
Chlorkaliom . 14 -

Fig. £27.

Der zur Anordnung kommende Schmelz-
tiegel A besteht aus einem Eisenkessel,
welcher mit verdichteter Kohle ausgelegt
ist. Dieser Kohlebelag L dient als Kathode,
indem das Eisen des Kessels durch die
Leiter NV mit dem negativen Pol der Elek-
tricititsquelle O verbunden wird. Die Anode
(C ist ein Kohlerohr, welches theilweise in
das Bad B eintaucht. Diese Anode C wird
an eine Eisenstange D aufgebdogt, die
iiber dem Schmelztiegel von hélzernen Trigern
E gehalten wird. Der Stange D ist durch
die Leitung P mit dem positiven Pol der
Elektricititsquelle verbunden. Durch das
Anodenrohr tritt auch der Wasserdampf in -
die Schmelze ein. Unter Umstinden kann
auch eine Anzahl getrennter Kohlen C die
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Anode bilden, die an die Stange D auf-
gebdngt sind. An Stelle einer Kohleanode
kann auch eine Anode aus einem anderen
Stoff, wie Platin, angewendet werden. Die
Feuerung ¥ bringt die eingebrachten Stoffe
zum Schmelzen und erhilt sie auf matter
Rothglut. Indessen kann man die Stoffe
auch in einem getrennten Apparate schmelzen
und dieselben geschmolzen in den Behilter
bringen, wobei fir die Aufrechterhaltung der
Schmelze zu sorgen ist.

Wenn der elektrische Strom durch die
Schmelze geht, so wird Aluminium an der
Kathode niedergeschlagen und die Halogene
(besonders Chlor) werden an der Anode
freigesetzt.
wird der Schmelze Wasserdampf zugeleitet.
Es wird zweckmissig eine der Lépge nach
durchbohrte Kohlestange €' als Anode an-
gewendet und der Dampf wird durch die-
selbe wie durch ein Rohr streichen gelassen,
indem dasselbe mit dem Dampfrobr H in
Verbindung gebracht wird. Der Dampf
kann auch durch ein besonderes Robr M
(Fig. 227) zugeleitet werden. Wo die Zu-
fiilhrung des Dampfes an der Oberfliche der
Schmelze erfolgt, kann er durch das Robr
M*' geleitet werden, in welchem Falle das
Rohr M fortfallen kann. Es kann das
Dampfrohr auch ganz entbehrt und zer-
stinbtes Wasser auf die Oberfliche der
Schmelze gerichtet werden, da dasselbe
schnell verdampft.

Die Halogene, welche durch die Elektro-
lyse der Schmelze freigesetzt sind, verbin-

den sich mit dem Wasserstoffantheil des .

Dampfes und entweichen an der Amnode in
Form von Chlor- oder Fluorwasserstoffsiuren.
Es hat sich angeblich bei der praktischen
Ausfihrung des Verfahrens gezeigt, dass bei
der Benutzung der vorgenannten Schmelzen
an der Anode fast ausschliesslich Chlor-
wasserstoffsiure mit nur geringen Spuren
Fluor oder Fluorverbindungen erzeugt wird.
Hieraus folgt, dass das an der Kathode
niedergeschlagene Aluminium hauptséchlich
von dem OChloraluminium in der Schmelze
herrithrt, so dass durch zeitweisen aus-
reichenden Zusatz von Chloraluminium (Al,Clg)
zu der Schmelze man dieselbe soweit er-
ginzen kaon, dass das Verfahren eine lingere
Zeit hindurch continuirlich durchgefiihrt
werden kann. Ein Uberschuss an Chlor-
aluminium hat keine nachtheiligen Folgen,
da er nach und nach aufgebraucht wird.
Bei dem Verfahren wird ein elektrischer
Strom von niedriger elektromotorischer Kraft,
" gewdhnlich 4 bis 10 Volts, angewendet; die
Voltzahl héngt indessen von der Grésse
und Form der Elektiroden, sowie von der

Um diese Gase zu beseitigen, -

Zusammensetzung der Schmelze ab. Der
elektrische Strom dient bei dem vorliegenden
Verfahren ausschliesslich fiir den Zweck der
Elektrolyse. Die Zufiihrung des Dampfes
kann vor oder nach der Durchleitung des
Stromes oder gleichzeitig damit erfolgen.

Brennstoffe, Feuerungen.

Braunkohle von Mehadia, Siidungarn,
hat folgende Zusammensetzung:

Kohlenstoff 44,61
Wasserstoff 3,07
Sauerstoff und Stickstoff 21,22
Wasser 18,63
Asche 11,97

Die Kohle neigt sehr zur Selbstentziin-
dung schon in der Grube (Bergh. Zg. 1895,
288). — Leider fehlt die Angabe des Schwefel-
gehaltes. (Vgl. Ferd. Fischer: Chemische
Technologie der Bremnstoffe 1895, S. 502.)

Raffination des kaukasischen Erd-
6les. Die Mineralglraffinerie zu Oravicza,
Stidungarn, verarbeitet seit 1886 nur kauka-
sisches Erdsl (Bergh. Zg. 1895, 287). Im
ersten der beiden Hauptgebidude, aus einer
grossen Mittelhalle und zwei parallel ange-
ordneten Seitenhallen bestehend, stehen 18
Destillationskessel in Gruppen von 4 und 6
mit je einem Fassungsraum von 2 t sammt
ihren Condensationsvorrichtungen., Die Feue-
rungen befinden sich im Mittelraume, die
Kihler in den Seitenrdumen, welche vom
Mittelraume durch Scheidemauern getrennt
sind. Die Destillationsproducte werden durch
besondere Leitungen von den Condensationen
nach einem Seitenraume des zweiten Haupt-
gebiudes fibergefithrt. In diesem sind die
Abtheilungen fiir Olreinigung, Filtration der
schweren Mineraléle, sowie fiir die Fabri- .
kation von Schmier§l und Wagenfett. In-
2 Seitenrdumen desselben sind eine 16 pf.
Dampfmaschine, 2 Luftcompressoren und
4 Pumpen aufgestellt. Ein Nebenlocal dient
als Raum fir Destillate, welche erst durch
die Raffination in fertige Producte umge-
wandelt werden; es enthilt 15 Behilter von
je 3,3 t Inhalt. In der Raffinationsabthei-
lung des zweiten Hauptgebdudes stehen 4
Mischapparate von 4,5 t und 20 kleinere
von 1,5 bis 2 t Inhalt; dieselben dienen zur
Behandlung der Ole mit Schwefelsiure, Lauge
und Wasser oder zur Raffination. Ausser-
dem befinden sich hier noch verschiedene
Behilter und Pumpen. Die Abtheilungen
fiir Filtration der schweren Mineraldle und
fir Erzeugung von verschiedenen Schmier-
Slen enthalten 4 Filter von 14 verschiedenen
eisernen Behiltern. Die im Raffinations-
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gebiude befindlichen 11 Pumpen stehen mit
einem weitverzweigten Leitungsnetze in Ver-
bindung und bewirken die Bewegung der
Roh-, Halb- und Fertigproducte.

Durch die Destillation des Rohdls wer-
den die Rohdlkoblenwasserstoffe nach ibrem
specifischen Gewichte getrennt in:

Petroleum von 0,820 bis 0,825 spec. G,
Leuchtol von 0,885 - -
und Mincralschmiere von 0,900 - 0906 - - .

Die Raffination der Destillate bestebt in
einer Bebandlung der Ole mit Schwefelsiure
von 66° B., Sodalésung und Waschung mit
Wasser. Die Fabrik verarbeitet jébrlich
3500 bis 4000 t Rohdl und erzeugt daraus:

2800 his 8200 t Petroleum von 0,825 spec. G.,

500 bis 600 t schwere Mineraléle von 0,885 bis
0,906 spec. G.

An Nebenproducten, durch die theilweise
Verwerthung der schweren Mineraldle und
Raffinationsabfille erfolgt, erzeugt man jihr-
lich:

120 t Maschinendl,
100 t verschicdene Starrschmieren und
60 t verschiedene andere Producte.

Dazu werden verbraucht etwa 1000 t
Steinkohlen, 130 t Schwefelsiure von 66° B.,
8 t calcinirte Soda und 8 t Atzkalk.

Erdélbrand zu Harburg beschreibt
M. Albrecht (Dingl. 297, 17). Bei dem
durch Blitzschlag veranlassten Brande ver-
brannten 6754 t Erdél und 39500 Fisser.
Es ergeben sich folgende Lehren:

1. Ein Erdwall am eiserne Erdélroservoire,
der so gross ist, dass der freie Raum innerhalb
des Walles die Hilfte des Inhaltes simmtlicher
Reservoire aufnehmen kann, ist ein vollkommener
Schutz gegen die Ausbreitung des Brandes bren-
nender Erdblreservoire nach aussen, da die Reser-
voire durch den Brand nicht bersten, sondern
ihren Inhalt rulig ausbhrennen lassen. Nur darf
der Damm durch keinerlei Offnungen unterbrochen
sein.

9. Die Dicher von Erdélreservoiren dirfen
nicht, wie dies der Billigkeit wegen jetzt fast all-
gemein geschieht, gewdlbt und auf holzernen Saulen
ruhend construirt werden, sondern flach tellerférmig
iither eiserncm Sprengwerk, so dass sie stets mit
Wasser gefiillt gehalten werden konnen, um durch
Kithlung die Gasentwickelung im Innern zu ver-
hindern. Eine Wasserleitung soll auf das teller-
formige Dach fihren zur Fillung desselben und
um das Wasser im Falle des Brandes eines be-
nachbarten Reservoirs stindig heraufleiten und an
den Wandungen herabrieseln lassen zu konnen.
Die Mannlochéffnungen sollen doppelten Wasser-
verschluss haben. Ein in der Mitte des Daches
anzubringendes Gasahzugsrobr, welches mit 10 em
Durchmesser geniigend weit ist, muss stets unter
der Schutzhaube mit Drahtgaze verschlossen sein.

3. Fasserstapel, Lager- und Abfallschuppen
sollten in geniigender Entfernung von den Erdsl-

reservoiren stehen und die Schuppen mit freitragen-
den Wellblechdéichern anstatt mit Holzdiachern ge-
deckt sein. '

Bei Einhaltung vorstehender Vorsichtsmaass-
regeln und sachgemisser Armirung der Reservoire
mit Blitzableitern muss jegliche Gefahr einer Erd-
olreservoirniederlage fir die Nachbarschaft als aus-
geschlossen gelten.

Zur Untersuchung des Leuchterd-
6les ist nach R. Kissling (Chemzg. 1895,
einges. Sonderabdr.) die Bestimmung der
Lichtstirke nicht geeignet, da die Ergeb-
nisse zu sebhr von der Beschaffenheit des
Dochtes und der Construction der Lampen
abhiingt. Er empfiehlt dagegen folgendes
Verfahren der fractionirten Destillation.

Die ganze Dephleg-
matorrshre D (Fig.228)
ist 450 mm lang, die
Lingen der -einzelnen
Theilsticke betragen von
dem oberen Ende bis
zur Abflussrohre (Mitte)
50 mm, von der Abfluss-
rohre (Mitte) bis zur
obersten Ausbauchung
37 mm, von der unter-
sten Ausbauchung bis
zur Eipmiindung der
untersten Riickflussréhre
50 mm, von der unter-
sten Riickflussrihre bis
zum unteren Ende 90 mm.
Die Gréssenverhiltnisse
jeder der vier als Ellip-
soide ausgebildeten Aus-
bauchungen sind: Grosse
Axe 48 mm, kleine Axe
40 mm, die Abstinde
zwischen den einzelnen
Ausbauchungen betragen
etwa 7 mm. Der Durch-
messer des oberen und unteren Theiles der
Dephlegmationsrohre betrigt im Lichten
10 mm, derjenige der Abflussrébre 5 mm
und derjenige der Riickflussréhrchen 3 mm.
Der kurzhalsige, mit umgelegtem Rande ver-
sehene, kugelformige Kolben K hat 100 mm
Durchmesser, die Linge des Halses betrigt
40 mm., 8 ist eine halbkugelférmige eiserne
Schale von 130 mm Durchmesser, die mittels
zweier wagerecht abstehender Handgriffe auf
einem Dreifuss ruht.

Nach Fillung des Kolbens mit 200 cc der
Untersuchungsprobe setzt man mittels eines fehler-
freien Korkes die Dephlegmatorrohre gasdicht auf,
bettet dann den Kolben in der Weise in das Sand-
bad, dass man ctwa 1 cc besten Seesandes in die
eiserne Schale schiittet, den Kolben auf diese diinn
ausgebreitete Sandschicht stellt und hierauf den
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Zwischenraum zwischen Iolben und Schale bis
zum Rande der letzteren mit Seesand ausfillt.
Man fihrt nun das Thermonieter so weit in die
Dephlegmatorréhre ein, dass die Oberkante des
Quecksilbergefisses und dic Unterkante der Ab-
flussrohre in eine Ebene fallen, und verbindet
letztere mit der 500 mm langen Kihlrohre. In
den meisten Fillen genigt es, nur mit Luftkihlung
zu arbeiten. Das Destillat fingt man in geeignet
graduirten Cylindern auf. Zu dem Apparate ge-
hort auch noch ein Blecheylinder von 450 mm
Hohe und 120 mm Durchmesser, der mit einem
400 mm langen und ectwa 8 mm breiten Lings-
schlitz versehen ist, so dass man ihn wihrend der
Destillation von oben auf die eiserne Schale setzen
kann, so dass der Cylinder ecine Ummantelung der
Dephlegmatorrohre bildet. Derselbe ruht auf einem
starken Drahtdreieck, das man nach dem Einsetzen
des Kolbens in die eiserne Schale, bez. nach dem
Einfillen des Sandes auf letztere gelegt hatte.
Der Blecheylinder kann mittels eines aus 2 Halften
bestehenden Deckels mit fortschreitender Erhohung
des Siedepunktes immer mehr zugedeckt werden,
wodurch diec im Innern des Mantels herrschende
Temperatur allmihlich gesteigert wird. Beide
Deckelhiilften sind zu diesem Zwecke mit einem
dem Durchmesser der Thermometerrihre entspre-
chenden kurzen Schlitz versehen. Endlich hat es
sich zur Erziclung ecines moglichst gleichformigen
Verlaufes der Destillationen als zweckmissig er-
wiesen, durch Einfihrung eines Thermometers in
das Sandbad (so dass die Oberfliche des Sandes
_sich 10 mm aber dem oberen Rande des Queck-
silbergefisses befindet) die zugefithrte Wirmemenge
direct, wenn auch in ziemlich unvollkommener
Weise, zu messen. Es sei noch bemerkt, dass
das Uberstitllpen des Blechmantels iber das De-
phlegmationsrohr stets dann erfolgte, wenn die
Destillationstemperatur, d. h. also die Temperatur
der sich bis zum Abflussrohr erhebenden Dimyple,
auf 2000 gestiegen war. Natirlich musste kurz
vorher die Erhitzung des Sandbades ermassigt
werden. Sobald dann trotz grosstmoglicher Wirme-
zufuhr, d. h. trotz vollstandiger Bespillung der
Heizfliche der Tisenschale durch die Flamme, die
Geschwindigkeit der Destillation sich verringert,
wird mit dem Uberschicben des Deckels begonnen.
Noch sei bemerkt, dass der seitliche Schlitz des
Blechmantels mit einem Streifen Asbestpappe iher-
deckt wird, zu welchem Ende ecinige Querriegel
in geeigneter Weise angeordnet sind. Auch ist es
zweckmilssig, auf den Deckel gegen Schluss noch
eine dicke Asbestpappscheibe zu legen.

Zu den Tabellen ist noch zu bemerken,
dass beim Beginn der Destillation stets 2
Ablesungen der Temperatur vorgenommen
worden sind, nidmlich sowohl beim Ablaufen
des ersten Tropfens aus dem Abflussrobr,
als auch beim Ablaufen des ersten Tropfens
aus dem Kihlrohr. Diese zweite Zahl ist
die eingeklammerte. Die Zahlen der ersten
Tabelle sollen Aufschluss dariiber geben, in
wie weit der an ein Prifungsverfahren zu
stellenden Forderung, dass es unter gleichen
Bedingungen anndhernd gleiche Ergebnisse

Ch. 95.

liefere, Geniige geleistet wird. Die Geschwin-
digkeit der Destillation wurde méglichst so
geregelt, dass man in der Minute 2 cc De-
stillat erhielt. Zur weiteren Controlirung
des Verlaufes der Destillation ist, sofern die
Menge des erhaltenen Destillats hinreichte,
das specifische Gewicht der einzelnen Frac-
tionen bestimmt worden.

Hiittenwesen.

Atomgewicht von Zink bestimmten
Th. W. Richards und E. F. Rogers (Z.
anorg. 10, 1) zu 65,404, wenn O = 16,
somit wenn O =15,96, zu 65,24,

Bessemerbirne zum Schmelzen und
Entkohlen von Roheisen von E. Weithe
(D.R.P. No. 82997) ist dadurch gekennzeich-
net, dass die von der Ebene des gréssten Quer-
schnittes aus symmetrische Birne an beiden
Enden mit Offnungen und Deckeln versehen
ist, wovon der eine massiv ist, der andere
die Winddiisenanordnung der Bessemerbirne
enthilt, so dass bei nach unten gekebrtem,
massivem Deckel unter Windzufiithrung durch
ein seitlich miindendes Rohr eingeschmolzen,
bei nach unten gekebrtem Deckel mit Wind-
diise unter Windzufiihrung durch die letztere
gefrischt und entkohlt werden kann.

Zur Herstellung von Bessemerfluss-
eisen wird nach J. Longhaye (D.R.P. No.
82 737) Thomasroheisen in basisch ausge-
kleideter Birne in bekannter Weise entphos-
phort, daraufunter Zuriickhaltung der Schlacke
in eine sauer ausgemauerte Birne iibergegossen
und mit phosphorarmen Roheisensorten, wie
Bessemerroheisen, Ferrosilicium, Ferroman-
gan oder Spiegeleisen, gemischt, um dem
Metallbad den zum Bessemerprocess erforder-
lichen Gehalt an Silicium, Mangan und
Kohlenstoff zuzufithren. Diese Zusitze kéonen
ganz oder theilweise in kaltem oder in vor-
gewirmtem oder in flissigem Zustand bei-
gegeben werden, am besten erst nach dem
Ubergiessen, doch kann das auch vorher oder
wihrend des Ubergiessens ganz oder theil-
weise geschehen. Die Mischung wird wie
gewOhplich weiter geblasen. Je nach der
Qualitit, welche das Endproduct haben soll,
kann der Luftstrom vor der beendeten Ent-
kohlung unterbrochen werden, oder diese
wird vollstindig durchgefithrt. Im letzteren
Fall wird das Metallbad durch Zusatz der beim
Bessemerprocess iiblichen Reductions- und
Hirtemittel auf die gewiinschte Hirte ge-
bracht. Der fertige Stahl wird in bekannter
Weise ausgegossen und in Formen gefiillt.

3
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Wolfram und Kupfer enthaltende
Aluminiumlegirung von R. J. Roman
(D.R.P. No. 82819) stellt angeblich eine
leichte und absolut siurebestindige Legirung
dar, welche die Festigung einer guten Phos-
phor- oder Manganbronze besitzt und sich
ohne Schwierigkeit mechanisch verarbeiten,
besonders walzen, schmieden, driicken, drehen,
hobeln, feilen, giessen, treiben, stanzen,
punzen, prigen und ziehen ldsst.

Wolframsiure wird, unter Verwendung
von Kryolith als Flussmittel, reducirt und
dem Bade, sobald es ganz dinnfliissig ge-
worden, soviel Aluminium zugefiigt, dass
eine 10proc. Aluminiumverbindung entsteht.
Gleichzeitig legirt man eine gegebene Menge
Alumipium mit einer entsprechenden Menge
elektrolytischen Kupfersund schmilzt die erhal-
tenen beiden Legirungen in solchem Verhilt-
niss mit reinem Aluminium zusammen, dass die
Schmelze nicht weniger als 94 bis 95 Proc.
reines Aluminium enthdlt. Das Verhiltniss
von Kupfer zu Wolfram ist entsprechend
den gewiinschten mechanischen Eigenschaften
der Legirung zu wechseln. Ist reine Wol-
framsiure und elektrolytisches Kupfer nicht
zur Verfigung, so setzt man zweckmissig
als Raffinirmittel Zinn und Antimon hinzu,
welche, behufs leichterer Verschmelzung, mit
einer geringen Menge Aluminium als Fluss-
mittel versetzt werden kénnen.

Wasser und Eis.

Wasserreinigung. A. Proskowetz
(Osterr. Zucker. 1895, 12) schliesst aus den
bekannten Arbeiten iiber die Oxydation or-
ganischer Stoffe im Boden, dass alle bis-
herigen Versuche, die Abwisser der Zucker-
fabriken durch kiinstliche Liiftung zu rei-
nigen, vé6llig verungliicken mussten und nur
die Ackererden allein dasjenige Mittel sind,
-welche eine wirkliche Reinigung zu voll-
fihren im Stande sind. (Vgl. F. Fischer:
Das Wasser, seine Beschaffenheit, Unter-
suchung und Reinigung. 1891, S. 193.)

Thitigkeit der Filteranlage des
Wasserwerkes zuBremen bespricht Kurth
(Arb. Gesundh. 11, 427) in Bezug auf den
Bakteriengehalt des Wassers. Seine Aus-
fihrungen verdienen Beachtung und weitere
Priifung.

Steriles Filter. Die bekannte Her-
stellung eines Filters durch Anschlimmen
feiner Filtermasse ist von F. H. Pott (D.R.P.
No. 81770) mit der Sterilisirung derartiger
Filter durch heisses Wasser zu einem _ein-
zigen Verfahren vereinigt, indem man die

Filtermasse, am besten feinkdrniges Kohle-
pulver, in heissem Wasser mittels Dampf
vertheilt und sterilisirt und hierauf gegen
eine geeignete Filterfliche anschlimmt,

Fir die hygienische Beurtheilung
von Trink- und Nutzwasser stellte Prof.
Fligge auf der Hauptversammlung des
deutschen Vereins fir offentliche Gesund-
heitspflege folgende Schlusssitze auf:

1. Die bis jetzt ibliche hygienische Begut-
achtung der Wisser lediglich auf Grund der che-
mischen, bakteriologischen wnd mikroskopischen
Untersuchung eingesandter Proben ist fast in allen
Fillen verwerflich.

2. Die einmalige Prifung eines Wassers
auf seine hygienische Zulissigkeit als Trink- oder
Brauchwasser muss vor allem durch Besichtigung
und sachverstindige Untersuchung der Entnahme-
stelle und der Betriebsanlage erfolgen. In manchen
Fallen liefert diese Prufung allein bereits eine
Entscheidung. Meistens ist eine Erginzung durch
grobsinpliche Priffung des Wassers sowie durch
die Eisen- und Hirtebestimmung witnschenswerth ;
selten Ist eine weitergehende chemische, bakterio-
logische oder mikroskopische Untersuchung zur
Sicherung der Resultate erforderlich. — Bei Neu-
anlagen vou centralen Grundwasserversorgungen
muss man sich mit besonderer Sorgfalt von der
Keimfreiheit des betreffenden Grundwassers verge-
wissern.

8. Zur fortlaufenden Controle von Wasser-
versorgungen, deren Anlage und Betrieb bekannt
ist, eignet sich die bakteriologische, zuweilen auch
die chemische Analyse einwandfrei entnommener
Proben. Die hygienische Bedeutung auffilliger
Resultate der Analyse ist meist nur aus einer
wiederholten Besichtigung und Untersuchung der
Versorgungsanlage zu entnehmen.

Es ist ja anerkennenswerth, dass endlich
auch von medicinischer Seite die Bedeutung
der bakteriologischen Wasseruntersuchung be-
schrinkt wird. Die chemische Untersuchung
ist aber doch wichtiger, als hier angegeben
wird. (Vgl. d. Z. 1892, 572 und Heft 21.)

F.

Unorganische Stoffe.

Darstellungconcentrirter Salpeter-
siure. Nach H. A. Frasch (D.RP. No.
82 573) besteht die Colonne A (Fig. 229
und 230) aus einer Anzahl Theilen @, die
je mit einer zur Aufnahme des Bodens des
pachst hdheren Theiles dienenden Muffe
versehen sind und in der Mitte eine Offnung
¢ haben, die von einem nach unten gerich-
teten Flantsch umgeben ist. Unterhalb jeder
Flantschoffuung jedes Colonnentheiles ist
eine Platte d vorgesehen, an welche sich
ein nach beiden Seiten der Platte vortre-
tender Flantsch ¢ anschliesst. Diese Platten
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werden auf den n#chst unteren Colonnen-
theilen durch Blécke oder Halter getragen
und sind zur Aufnabme des trocknenden
Mittels bestimmt. Die Colonne ist mit einem
Behilter B durch ein Rohr f verbunden,
welches in ein Rohr ¢ miindet, das mit dem
Boden der Colonne einerseits und mit einer
Heissgasschlange % andererseits verbunden
ist. Die Colonne A ist mit dem Behilter B
ausserdem durch ein Robr ¢ verbunden. Das
die Salpetersiuredimpfe abfiilhrende Robr J
ist an den obersten Colonnentheil ange-
schlossen., Der Behilter C enthilt eine
Rohrschlange K, der Schwefelsiiure zugefithrt
wird, und dient zum Erhitzen der letzteren.
Die Schlange K gibt ibhren Inhalt an einen
Syphon ! ab, der nach dem obersten Colonnen-
theil offen ist. Der Schlange K kann die
Schwefelsiure aus einem Behilter m oder
in anderer geeigneter Weise zugefiihrt werden.

% B

Fig. 229,

Der Behilter B wird mit Natriumnitrat
und der erforderlichen Menge Schwefelsiure
z. B. durch das Rohr » beschickt. Die Sal-
petersiuredimpfe, welche durch die erste
Reaction entwickelt werden, ziehen durch
das Rohr f ab und steigen in die Colonne A
zusammen mit heissem Gas, welches kein
freies Sauerstoffgas zu enthalten braucht bez.
gegen Salpetersiuregase chemisch indifferent
sein kann und aus der Schlange % in die
Colonne gelangt, um letztere durch das Rohrj
nach dem Condensator zu verlassen. Wenn
sich schwache Dimpfe zu zeigen anfangen,
s0 wird die Schwefelsiureschlange K erhitzt
und Schwefelsiure durch diese der Colonne
zugefiihrt. Die Menge der zugefiithrten Schwe-
felsiure wird nach Maassgabe der Stirke
des die Colonne verlassenden Dampfes ge-
regelt. Die Schwefelséiure vertheilt sich iiber
die Platten d, indem sie von den oberen
Platten nach den unteren iibertritt und in
dieser Weise auf eine grosse Fliche ausge-
breitet wird, so dass sie infolge dessen der
Einwirkung der Salpetersiuredimpfe sehr

kriftig untersteht. Das heisse Gas wird
eingeleitet, um die Colonne zu erhitzen und
unndthige Condensation zu verhindern. Sie
tragt auf diese Weise zur Beschleunigung
der Destillation und zur Abfihrung der
Dimpfe bei. Die Circulation wird mittels
eines Dampfstrahles an dem Auslassende der
Anlage geregelt.

Zur Darstellung von Alkalisuper-
oxyd sind nach E. de Ha&n (D.R.P. No.
82 982) bis jetzt salpetersaure Alkalien nicht
benutzt worden, weil es noch nicht gelang,
Schmelzgefasse herzustellen, welche der Ein-
wirkung der Hitze und des gebildeten Alkali-
oxyds widerstehen. Zwar kann man die
Zersetzung durch Zumischung von XKupfer-
blech, Braunstein und anderen Metalloxyden
férdern, jedoch ist das entstandene Alkali-
oxyd infolge seiner Mischung mit Metall-
oxyden (Ozonide) nicht zu dem technisch
wichtigen Superoxyd oxydirbar. Angestellte
Versuche zeigten noch, dass die Oxyde der
Erdalkalien und des Magnesiums den Zweck
erreichen lassen, indem sie die Zersetzung der
Alkalinitrate beférdern und die Oxydation zu
Superoxyd nicht hindern. Sie bilden ein
Aufoahmemittel fiir den geschmolzenen Sal-
peter und das daraus entstehende feuerflissige
Alkalioxyd, geben der zersetzten Masse eine
pordse, zur Oxydation geeignete Beschaffen-
heit und erlauben die Superoxydbildung durch
Behandlung mit gereinigter Luft.

Die Alkalinitrate werden mit den hier
technisch in Betracht kommenden Oxyden,
Kalk oder Maguesia, gemischt, indem man
auf 100 Th. Salpeter etwa 70 bis 90 Th.
Magnesia bez. Kalk nimmt. In feuerfesten
Gefiissen steigender Hitze ausgesetzt, beginnt
die Masse bei Dunkelrothgiut nitrose Gase
zu entwickeln, die schliesslich bei Rothglut
allmihlich durch Sauerstoff und Stickstoff
verdringt werden. Bei heller Rothglut ist
die Zersetzung vollendet. Die erhaltene
graue, pordse Masse wird bei einer zwischen
300 und 500° liegenden Temperatur mit
trockener und kohlensdurefreier Luft behan-
delt, wobei das Alkalioxyd in Superoxyd
ubergeht. Trigt man nun die gepulverte
Masse unter Rithren in kaltes Wasser ein,
so erhilt man nach Entfernung des unlgs-
lichen Kalks oder der Magnesia eine Super-
oxydlosung, die direct zum Bleichen ver-
wendet werden kann. Lésst man die Super-
oxydlésung mit dem Kalk- oder Magnesia-
niederschlage unter bestindigem Rithren zu-
sammen, so0 setzt sie sich mit dem Kalk
vollstindig und mit der Magnesia unvoll-
stindig zu Alkalihydrat und Calcium- bez.
Magnesiumsuperoxyd um. Es kann jedoch

8%
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auch die klare Superoxydlésung mit 13s-
lichen Calcium-, Strontium- oder Baryum-
salzen oder deren Hydraten versetzt werden,
wodurch die Erdalkalisuperoxydhydrate un-
16slich ausfallen.

Zur Herstellung von Bleioxyd
mischt G. Kassner (D.R.P. No. 82 985)
Bleipulver mit den Orthoplumbaten der Erd-
alkalien und glitht das Gemisch mit oder
ohne Zutritt der Luft. Oder man wendet
geschmolzenes Blei an, gibt Erdalkaliortho-
plumbat in #quivalentar Menge oder im
Uberschuss hinzu und sorgt durch fleissiges
Umriihren und Bewegung der Masse fiir eine
innige Berithrung der Stoffe, wihrend man
zur Rothglut erhitzt. Der Sauerstoff des
Erdalkaliorthoplumbats wird schnell an das
metallische Blei abgetreten und dieses in
Bleioxyd tbergefithrt:

Cay PO, +Pb=2Pb 0 +2Ca O,

Aus dieser Mischung von Bleioxyd mit
Erdalkali kann man nun entweder das Blei-
oxyd durch Abschlimmen des Erdalkalis
gewinnen, oder aber man kann die erhal-
tene Mischung oder einen Theil derselben
zur Wiedergewinnung von Erdalkaliortho-
plumbat benutzen, indem man eine ent-
sprechende Menge frisches Erdalkali hinzu-
figt und jetzt bei Luftzutritt gliht.

Zur Herstellung von Borax bringt
man nach E. Dresel und J. Lennhoff
(D.R.P. No. 83084) in eine L&sung von
Natriumchlorid oder Natriumsulfat 2 Aq.
Borsiure und leitet trockenes Ammoniakgas
in die Loésung ein. Es erfolgt Erwirmung
und Lé&sung der Borsiure, welche mit dem
Ammoniak zu Ammoniumbiborat sich ver-
bindet, welches letztere das Natriumsalz in
Borax und Ammoniumchlorid bez. Sulfat
umsetzt. Bei Abkiuhlung krystallisirt zuerst
der Borax aus, welcher auf geeignete Weise
von der Losung des Ammoniaksalzes ge-
trennt wird. Durch stirkere Concentration
der Losung hat man es in der Hand, theil-
weise Ausscheidung von Borax bereits vor
der Abkiihlung zu erhalten. Da der gebil-
dete Borax zersetzend auf dies gebildete
Ammonsalz einwirken kann, wenn auch
wegen seiner geringen Alkalinitit diese Ein-
wirkung nur langsam sich vollzieht, so ist
es zur Sicherung vélliger Abscheidung rath-
sam, mit Ammoniakiiberschuss zu arbeiten.

Zum Aufschliessen sauerstoffhal-
tiger Chrom-, Mangan- und Zinnerze
bezweckt nach Deutsche Solvay-Werke
(D.R.P. No. 82 980) der Kalkzusatz wesent-
lich die Kaustificirung der Soda bez. die

Umwandlung derselben in Natriumoxyd, in-
dem das Ferrochromit nur mit stark alka-
lischen Basen in zufriedenstellender Weise
reagirt. Dieser Kalkzusatz hat in grossem
Uberschuss stattzufinden und fiithrt zu einer
grossen Masse unverwerthbaren Riickstandes,
mit welchem alles in demselben enthaltene
unzersetzte Erz und nicht in Chromat iiber-
gefiilhrtes Chromoxyd weggeworfen werden
muss; ausserdem finden Verluste an Chromat
statt, indem sich die Auslaugung nicht bis
zur volligen Erschopfung treiben ldsst, an-
dererseits auch stets zur Bildung einer ge-
wissen Menge schwer lioslichen Calciumehro-
mates fihrt, welches sich auch durch Be-
handlung mit kohlensaurem Alkali nicht
villig in Alkalichromat uberfithren lasst.
Die Umwandlung der Soda in ein bei
weitem kriftiger alkalinisches Mittel kann
man nun in weit vortheilhafterer Weise durch
das eigenthiimliche Verhalten des Xisen-
oxydes zu Alkalicarbonat erreichen. Erhitzt
man nimlich solches, z. B. Soda, mit Eisen-
oxyd, so entsteht bekanntlich Natriumferrit
Nag O . Fe, O3, eine Verbindung von dhnlicher
Alkalinitit wie Natriumoxyd und zugleich
lockerer Bindung. Réstet man ein Gemisch
aus Chromeisenstein (Ferrochromit), Alkali-
carbonat, z. B. Soda und Eisenoxyd, so tritt
zunfichst dieses in Reaction mit der Soda
unter Bildung von Natriumferrit, worauf
dieses infolge seiner kriftigen Alkalinitit
auf das Ferrochromit spaltend einwirkt und
dabei selbst zerfillt, so dass sich Natrium-
chromit bildet unter Freiwerden des Oxyd-
gehaltes des Natriumferrits, sowie des Eisen-
oxydulgehaltes des Ferrochromits. Das Na-
triumchromit sowie das Eisenoxydul oxydiren
sich mit dem Sauerstoff der Luft bez. zu
Natriumchromat und Kisenoxyd. Das Aus-
laugen der Rostmasse hinterldsst nunmehr
einen Rickstand, der vorwiegend aus Eisen-
oxydhydrat und Eisenoxyd mit dem unzer-
setzten Erzrest besteht und leicht rein
erhalten werden kann, indem man mit
einem geringen Alkaliliberschuss réstet,
wodurch die Bergarten (Thonerde, Kiesel-
siure, Silicate) in 1dsliche Form gebracht
werden und in die Chromatlauge ibergehen,
aus welcher sie in bekannter Weise leicht
entfernbar sind. Der Riuckstand kann also
in den Betrieb zuriickkehren, wodurch einer-
seits die lidstige Ansammlung unverwerth-
barer Rickstinde vermieden bez. die Zu-
schlagskosten auf ein Kleinstes herabgemin-
dert, andererseits Verluste an Erz und
Chromat vermieden werden. Auch wird der
im Chromeisenstein in Form von Oxydul
vorhandene Eisengehalt verwerthbar, indem
der sich ergebende Uberschuss an Riickstand
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vortheilhaft, z. B. zur Verhiittung (Bereitung
von Chromstahl), als Farbe oder zur
Leuchtgasreinigung Verwendung finden
kann. Ein weiterer Vortheil des Ersatzes
des Kalkes durch Eisenoxyd ergibt sich
auch dadurch, dass das beim Kalkverfahren
so hiufig eintretende und zu betrichtlichem
Erzverlust fihrende Zusammenschmelzen und
Zusammenballen der Réstmasse vermieden
wird.

Ebenso wie fiir sauerstoffhaltige Chrom-
erze eignet sich das Verfahren auch zur
Aufschliessung von sauerstoffhaltigen Mangan-
erzen, wie Braunstein (Pyrolusit, Hausman-
nit, Psilomelum) u. a., sowie von dergleichen
Zinnerzen, wie Zinnstein.

Rauchschwaches volumindses Jagd-
pulver. Nach M. v. Férster (D.R.P.No.
83095) besitzen die bicher bekannten Nitro-
pulver infolge moglichst vollstiindig ausge-
fuhrter Gelatinirung und der darauf folgen-
den Art der Fabrikation eine feste, gleich-
artige Structur und haben, soweit Blattchen
oder Wiirfel in Betracht kommen, eine ge-
rade, glatte Oberfliche. Werden die Blitt-
chen oder Wirfel in Patronen eingefullt, so
lagern sie sich dicht auf und neben einander,
und es bleibt nur sehr wenig leerer Raum
zwischen ihnen. Das Pulver nimmt dem-
gemiss einen sehr kleinen Raum ein, was
fir den Gebrauch mehrfach Nachtheile und
Gefahren hervorbringt.

Di¢ jetzigen dJagdgewehre sind far das alte
Schwarzpulver construirt und cignen sich nicht
for brisante, rauchlose Schiesspulver. Da die Ge-
wehre jedoch theuer sind, so ist nicht darauf
zu rechnen, dass sic in naher Zeit ausser Gebrauch
gesetzt werden; ex ist also laufend eine Gefahr
vorhanden, dass Jagdgewehre durch den jetzt viel-
fach eintretenden Gebrauch von rauchlosen, bri-
santen  Schiesspulvern zerstirt werden und dem
Schiitzen . Gefahr bringen.  Wenn nun solche Ge-
fabr an sich schon vorhanden ist, =0 wird sic
vermehrt dadurch, dass auch die Patronenhiilsen
fiir Schwarzpulver construirt sind, einen grossen
inneren Raum haben, um geniigend viel Schwarz-
pulver in sich aufnchmen zu konnen, und infolge
der Construction der Gewehre anch beibehalten
werden missen. Kommen nun solche Patronen-
hilsen fir Nitropulver zur Verwendung, so ist
die Gefahr vorhanden, dass die Patronen aus Un-
vorsichtigkeit oder Unwissenheit @berladen werden.
Eine solche Uberladung tritt stets dann ein, wenn
der fir Schwarzpulver bestimmte grosse Raum der
Patrone vollstindig mit oben crwihptem Nitro-
pulver angefallt wird, und ist die Gefahr um so
grosser, je weniger voluminds das Nitropulver ist.

Um dicsen CUbelstand zu bescitigen, stellt
man das Nitropulver von grdsserem Volumen als
bisher her. IFallt man mit diesem Pulver selbst
den ganzen vorbandenen Pulverraum der Patrone
aus, so wird doch nic ein zu grosses Gewicht an

Pulver und niemals eine zu grosse Brisanz dessel-
ben vorhanden sein, denn die Nitropulver haben
eine um so grossere Gewalt, iiben einen um so
grosseren schidlichen Druck auf die Gewehrliufe
aus, in je kleinerem Volumen ein gewisses Ge-
wicht davon sich befindet.

So wird die Schiessbaumwolle erst dadurch
cin so brisanter nnd michtiger Sprengstoff, dass
sie aus dem flockenférmigen Zustande heraus und
in einen moglichst stark comprimirten hineinge-
bracht wird. Das gréssere Volumen vermindert
also ecrheblich die Brisanz des Nitroschiesspulvers
und wirkt ausserdem sehr ginstig auf die Gleich-
miissigkeit der Wirkung des Pulvers cin.

Um dem Pulver das gewiinschte grosse
Volumen zu ertheilen, kann man nach einer
bekannten Methode verfahren, indem man
die Nitrocellulose unvollstindig gelatinirt,
d.h indem man hoch nitrirte und niedrig
nitrirte Cellulose untereinander mengt und
ein Losungsmittel, z. B. Alkohol und Schwe-
feldther, in Anwendung bringt, welches nur
die niedrig nitrirte Cellulose (Collodium-
wolle) véllig aufldst, die hoch nitrirte Cellu-
lose (Schiesswolle) jedoch nur insoweit, als
sich niedrig nitrirte Cellulose in derselben
befindet. Die hoch nitrirte Cellulose bleibt
also zuriick, und zwar grosstentheils in
ibrer urspriinglichen Form, und gibt, unbe-
einflusst von den weiteren Fabrikationsphasen,
den Pulverblittchen die gewiinschte, nicht
homogene Structur und eine rauhe Oberfliche.

Bei dem neuen Verfahren soll nun die
unvollstindige Gelatinirung der Nitrocellu-
lose nur zu dem Zweck vorgenommen wer-
den, um den herzustellenden Pulverblittchen
eine lockere Structur, eine rauhe Oberfliche
zu geben und die schnelle und vollstdndi-
gere Entfernung des Losungsmittels zu er-
méglichen; zur Erzielung des grosseren
Volumens wird dagegen eine vollkommen
neue Methode angewendet. Es wird nimlich
den einzelnen Pulverblittchen eine gebogene,
wellenférmige Gestalt gegeben, und dies be-
wirkt man im Wesentlichen dadurch, dass
man die Blidttchen verhiltnissmissig gross
und diinn macht, so dass dieselben sich bei

dem moglichst rasch durchzufiihrenden
Trockenprocess leicht werfen und biegen
konnen.

Man fertigt z. B. den Pulverbrei aus
20 Proc. Collodiumwolle und 80 Proc. hoch
nitrirter Cellulose, knetet diese Masse mit
einem Losungsmittel der Collodiumwolle,
bestehend aus 66 Th. Schwefelither und
34 Th. Alkohol, walzt sie zu diinnen, etwa
0,1 mm starken Béndern aus, schneidet diese
in im Verhiltniss zu ihrer geringen Dicke
grosse Blittchen von z. B. 1,8 >< 1,8 mm
Grosse und trocknet dieselben mdéglichst
rasch. Durch die unvollstindige Gelati-
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nirung entsteht an Stelle der bei fritheren
Pulvern vorhandenen glatten Oberfiiche eine
rauhe; ferner verfliichtigt sich durch dieselbe
und durch die geringe Dicke der Blittchen bei
scharfer Trocknung rasch und vollstindig
das Losungsmittel, wodurch wiederum in
Zusammenwirkung mit der verhaltnissmissig
grossen Oberfliche wellenférmig gebogene
Bléittchen entstehen. Die so entstandenen
Blattchen haben eine neue, eigenartige Ge-
stalt, infolge deren sie sich nicht dicht an
und auf einander lagern, sondern sich lose
aufschichten und einen Raum einnehmen, der
grésser oder wenigstens ebenso gross ist,
wie eine Menge Schwarzpulver, die die
gleich grosse Kraft in der Feuerwaffe ausiibt.

Bei Herstellung von Sprengstoffen
aus Salpeter und Harzen soll man nach
M. Wagner (D.R.P. No. 82542) das ge-
pulverte Ammonnitrat picht mit Lésungen
von Harzen u. dgl. mischen. Er empfiehlt,
dass man Ammonsalpeter und Harz ent-
weder getrennt fiir sich pulverisirt und
mischt oder aber, dass man beide Bestand-
theile gemeinsam pulverisirt und dadurch
Mischung und Zerkleinerung Hand in Hand
gehen lasst. Das auf diese Weise erhaltene
innige Gemenge von Ammonsalpeter und
Harzen wird alsdann in geeigneten Heiz-
vorrichtungen bis zum beginnenden Schmelzen
des Harzes erhitzt. Die Harztheilchen haften
hierbei an den sie umgebenden Theilen des
Ammonsalpeters fest, konnen dieselben je-
doch, da die Masse nicht vollstindig in
Fluss gerith, nicht allseitig umbhiillen, son-
dern lassen, wie oben erwihnt, einen Theil
der Oberfliche der Salpetertheilchen frei.
Die Entziindung kann sich daher, wenn sie
durch geeignete Mittel (Stichflammen) ein-
geleitet wird, schnell durch die ganze Masse
fortpflanzen, und da infolge des stellenweisen
Haftens der organischen Stoffe an den Nitrat-
theilchen fiir eine schnelle und wirksame
Verbrennung der ersteren Sorge getragen
wird, so wird durch das durch letzteren
Umstand plétzlich entwickelte grosse Gas-
volumen eine so hohe Wirksamkeit erreicht,
wie sie bis jetzt fast ausschliesslich bei
nitrirten Sprengstoffen beobachtet wurde.
Das Zusammenfritten der organischen Sub-
stanz mit dem Ammonsalpeter hat noch den
Vortheil, dass eine Trennung beider Be-
standtheile vermieden wird, welche dann
leicht eintreten kénnte, wenn man zum
Fiillen der Patronen mechanische Schiittel-
vorrichtungen anwendet.

Sicherheitsziinder fiir Ziindschnu-
ren. Nach M. Lemcke (D.R.P. No. 82 925)

bilden die Diazosulfoséuren des Benzols und
Naphtalins, wie auch ihre Substitutions-
producte und die dinitrokresolsauren Salze
Kérper, deren Zersetzungstemperaturen sehr
niedrig liegen (50" bis 150°), eine Reihe
von Stoffen, welche die Eigenschaft haben,
bei ihrer Zersetzung ohne sichtbares Glihen
zu verbrennen. Dieses Verhalten lasst diese
Verbindungen zur wettersicheren Ziindung
von Knallsitzen und Pulverziindschnuren
dusserst geeignet erscheinen. Wie man bei
jeder brennenden Ziindschnur, die gut gear-
beitet ist, beobachten kann, ist, sobald die
Zersetzung der Pulverseele 8 bis 5 cm weit
stattgefunden hat, jede Gefahr einer Ziin-
dung der Schlagwetter ausgeschlossen, da
die Zersetzung der Pulverseele beim Weiter-
brennen vollstindig gefahrlos stattfindet,
indem n#mlich die anfangs hervorbrechende
Stichflamme durch die bei der Verbrennung
sich bildende Kohlenmasse unschidlich ge-
macht wird. Alle apgefithrten leicht ent-
ziindlichen Verbindungen haben nun die
Eigenschaft, bei ihrer Zersetzung eine starke
volumindse Kohle zu hinterlassen, und es
geniigt schon eine geringe, mit der Pulver-
zlindschnur verbundene Vorgabe dieser Kor-
per, um ein Durchschlagen der Stichflamme
der Pulverziindschnur vollstindig zu ver-
meiden. Die bei der Verbrennung dieser
Verbindungen sich bildende Xohlenmassge
wirkt durch ihre Porositit genau so wie das
Drahtgeflecht der Sicherheitslampe. Die oben
angefithrten, bei niederer Temperatur ver-
brennenden Koérper sind aber nur dann im
Stande, eine gewdhnliche Ziindschnur zu ent-
zinden, wenn der Pulverseelendurchmesser
mindestens dreimal so stark ist wie des-
jenige der gebrauchlichen Schnuren. TUm
jedoch eine genaue Ubertragung der Ziind-
flamme auf die Pulverseele einer gewihn-
lichen Schnur mit geringem Seelendurch-
messer herbeizufilhren, bedient man sich
zweckmissig einer kleinen, aus 1 Th. chlor-
saurem Kali und 8 Th. Zucker bestehenden
Zundpille, welche zwischen Ziindschnur und
der flammenlos brennenden Masse einge-
schaltet wird.

Darstellung von Trichlormethyl-
schwefelchlorid unter gleichzeitiger
Gewinnung von Schwefelchlorid. Nach
P. Klason (D.R.P. No. 83124) treten die
bei der Darstellung von Tetrachlorkohlen-
stoff aus Schwefelkohlenstoff in Gegenwart
von Chloriibertrigern sich bildenden isolir-
baren Zwischenproducte in grésster Menge
bei Anwendung von Jod auf und bestehen
aus sogen. Kohlenschwefelchloriden, insbe-
sondere aus Trichlormethylschwefelchlorid
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(Perchlormethylmercaptan) [Berichte 1887,
2876]. Die zur Darstellung dieses Zwischen-
productes erforderliche Chlormenge entspricht
der Gleichung:

208, +5CL=2CCLS+8,Cl, (I
es tritt also die Hilfte des Schwefels von
dem angewendeten Schwefelkohlenstoff in
der Form von Schwefelchloriir aus. Da
letzteres fast den gleichen Siedepunkt (138°)
wie das dabei entstehende Trichlormethyl-
schwefelchlorid (146°) besitzt, so ist eine
Trennung beider durch Destillation nicht
ausfohrbar. Man musste daher bei der bis-
herigen Darstellung des Trichlormethylschwe-
felchlorids auf die gleichzeitige Gewinnung
des technisch werthvollen Chlorschwefels
verzichten, indem man letzteren durch
Wasserzusatz zerstérte und das zuriick-
bleibende Trichlormethylschwefelchlorid mit
‘Wasserdampf iibertrieb.

Es ist ferner bekannt, dass bei fortge-
setztem Chloriren in Gegenwart von Jod das
Trichlormethylschwefelchlorid unmittelbar in
Tetrachlorkohlenstoff iibergeht, entsprechend
der Gleichung:

2CCLS +ClL=2CCL+8,Cl, ().

Das vorliegende Verfahren beruht nun
auf der Beobachtung, dass bei fernerem Ein-
leiten von 1 Mol. Chlor in das erwihnte
jodhaltige Reactionsgemisch von Trichlor-
methylschwefelchlorid und Schwefelchloriir
zunichst letzteres in seine hohere und er-
heblich flichtigere Chlorstufe, nimlich in
das Schwefelchlorid, S Cl,, ibergefiihrt wird,
ehe die Bildung des Tetrachlorkohlenstoffs
eintritt.  Hierdurch wird eine scharfe
Trennung der Reactionsproducte durch De-
stillation und besonders durch fractionirte
Destillation bei vermindertem Druck, mit-
hin also auch eine rationelle Ausgestaltung
des bisherigen Verfahrens durch gleichzeitige
Gewinpung von Chlorschwefel erméglicht:

€S, +30C,=CCLS+ SCL, (I

In ein cylindrisches Gefiss von ver-
bleitem FEisen, welches von aussen und von
innen gut gekihlt werden kann, gibt man
50 k Schwefelkohlenstoff, versetzt mit etwa
50 g Jod und leitet die der obigen Glei-
chung (III) entsprechende Menge trockenen
Chlors ein. Wéihrend des Chloreinleitens
wird durch einen Strom kaiten Wassers
oder Eiswassers das Reactionsgemisch so
stark gekiihlt, dass es sich iiber gewdhnliche
Raumestemperatur nicht erwérmt. Das Chlor-
gas wird, gute Kithlung vorausgesetzt, quan-
titativ absorbirt. Als Reactionsproducte hat
man pun Trichlormethylschwefelchlorid und
Schwefelchlorid, die in oben angedeuteter
Weise nach bekannten Methoden im Va-
cuum von einander getrennt werden. Das

Destillationsgefiiss trigt zweckmissig eine
gliserne Colonne. So lange nun Schwefel-
chlorid iibergeht, was bei einem Druck von
100 mm bei etwa 35° stattfindet, sind die
Dampfe in der Colonne braun; schligt die
Farbe in hellgelb iiber, so beginnt das Tri-
chlormethylschwefelchlorid zu  destilliren.
Man hat pun im Destillat das braune
Schwefelchlorid mit den tubergegangenen
geringen Mengen Jod, im Riickstand nahezu
reines Trichlormethylschwefelchlorid, das
man nun durch weitere Destillation unter
gewShnlichem oder besser vermindertem
Druck (Siedepunkt 90° bei 100 mm) nochmals
reinigen oder auch fiir manche Zwecke, so
z. B. zur Darstellung von Thiophosgen, ohne
Weiteres benutzen kann.

Phosphorsdurebestimmung nachdem
Molybdinverfahren. H. Neubauer (Z.
anorg. 10, 60) empfiehlt, den Tiegeldeckel
mit einem diinnen Magnesiumoxydiiberzug
zu versehen, um die beim Glithen entwei-
chende Phosphorsiure zuriickzuhalten. Er
empfiehlt folgende Arbeitsweise: Der gelbe
Niederschlag wird in 100 cc 2,5 proc. Am-
moniakflissigkeit gelost. Die Fallung ge-
schieht mit der iiblichen Magnesiamischung
(65 g kryst. Magnesiumchlorid und 70 g
Ammonchlorid auf 2 [ 2/, proc. Ammoniak)
langsam unter Umrithren (Zufiigen von 10 cc
Magnesiamischung), soll mindestens 1 Minute
in Apspruch nehmen. Die Anwendung des
Goochtiegels ist nicht rathsam.

Will man die flichtige P, Oy direct mit
dem MgO-Deckel bestimmen, so ist das
Filter bei méglichst niedriger Temperatur
zu verbrennen, bei Steigerung der Hitze,
auch wenn der Niederschlag noch nicht v&l-
lig weiss ist, der Deckel aufzulegen, da sich
schon bei mittlerer Glut etwas P, O ver-

flichtigt. Das Glihen ist etwa 1 Stunde
lang iber einem starken Terquem- oder
Teclubrenner fortzusetzen. Besonders bei

grosseren Niederschligen empfiehlt es sich,
durch weiteres !/; stiindiges Glithen sich von
der Gewichtsconstanz des Niederschlags zu
iiberzeugen. Der ganze Tiegel muss sich
in voller Glut befinden und nicht bloss der
untere Theil desselben, wie oft iiber einem
schwachen Geblise oder bei einem im Thon-
dreieck Dbefindlichen Tiegel. Ein leichter
Tiegel verdient vor einem schweren den
Vorzug.

Durch Anstellung eines dem wirklichen
ganz analogen blinden Versuchs muss man
sich auf das sorgsamste davon iiberzeugen,
dass der mit MgO versehene Deckel nicht
schon unter dem Einfluss des verbrennenden
Gases allein an Gewicht zunimmt. An
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Schwefelverbindungen reiches Gas ist zu
verwerfen, statt dessen kann vortheilbhaft
Spiritus in einem geeigneten Brenner ange-
wandt werden.

Organische Verbindungen.

Amalgamirtes Aluminium empfehlen
H. Wislicenus und L. Kaufmann (Ber.
deutsch, 1895, 1328) als neutrales Reduc-
tionsmittel:

Al+3H,0=AIl(0H); + 3 H.

Die Bereitung des Amalgams nimmt nur
wepnige Minuten in Anspruch. Entélte Alu-
minjumspihne werden mit Natronlauge bis
zu starker Wasserstoffentwickelung angeftzt
und einmal mit Wasser oberflichlich abge-
spitlt. Auf das angeidtzte, noch schwach mit
Natronlauge benetzte Metall lisst man nun
eine etwa !/;proc. Sublimatlssung 1 bis
2 Minuten lang einwirken. Diese Behand-
lung wiederholt man in Kiirze, um dadurch
zundchst den nun auftretenden schwarzen
Schlamm zu entfernen, spiilt dann gut und
schnell nach einander mit Wasser, Alkohol
und Ather ab und bewabrt, wenn nbthig,
die priaparirte Masse unter leichtsiedendem
Petrolather auf. Die letzten Spuren von
Wasser haften sehr fest daran und diese
kénnen nach kurzer Zeit eine so heftige
Reaction bewirken, dass der Petrolither in's
Sieden gerith,

Mit Alkohol reagirt das in seinem Ver-
halten gegen Wasser den Alkalimetallen ahn-
liche ,activirte Aluminium absolut nicht,
wohl aber schon mit geringsten Spuren in
Alkohol enthaltenen Wassers, Der soge-
pnannte absolute Alkohol gibt noch reichliche
Wasserstoffentwicklung.  Infolgedessen ist
amalgamirtes Aluminium ein gutes Mittel
zur vollstindigen Entwisserung des Alko-
bols, wie Natrium fiir Ather. Aber auch
wasserhaltiger Ather gibt das Wasser an
das Amalgam ab.

Da nun die Wasserzersetzung auch in
fast absolutem Alkohol und Ather erhalten
bleibt, ist somit eine bequeme neutrale Re-
ductionsmethode in alkoholischer und #the-
rischer Lésung gegeben. Wo irgend még-
lich, l6st man die zu reducirende Substanz
in Ather, sonst in Alkohol, gibt tiberschiis-
siges Amalgam hinein und ldsst bei passen-
der Temperatur unter Umrithren Wasser
nach Bedarf zutropfen. Meist ist in kurzer
Frist die Reduction beendet. Die absolut
dtherische oder alkoholische Ldsung des Re-
ductionsproductes lésst sich leicht von dem
ausgeschiedenen Aluminiumhydrat, welches
nur selten einen kleinen Theil der organi-
schen Substanz zuriickhidlt, abfiltriren oder

absaugen. Selbstverstindlich ldsst sich das
ganze Verfahren auch auf andere indifferente
organische Losungsmittel oder Gemische von
solchen fibertragen. Diejenigen wenigstens,
die Wasser auch nur in geringstem Grade
losen, lassen den Wasserstoff nicht einfach
in  molecularem Zustasd durchstreichen.
Dieser wird vielmehr seinen status nascens
in der Reductionskraft Aussern.

Die Vortheile des Verfahrens sind be-
sonders bei der Hydrirung ungesittigter
(speciell aromatischer) Kohlenstoffkerne, wie
bei Resorcin, Phloroglucin, ferner bei der
Reduction von Ketonen, Lactonen, Siuren
der Zuckergruppe, Diazoverbindungen u. s. w.
wesentlich.  Natriumnitrit wird in kalter
concentrirter wasseriger Lésung hauptsichlich
zu Hydroxylamin, theils bis zu Ammoniak
reducirt.

Limonennitrosochloride untersuchte
O. Wallach (Ber. deutsch. 1895, 1308).

Angosturaalkaloide, besonders Cu-
sparin, CyHNO; und seine Abkdmmlinge
untersuchte H. Beckurts (Arch. Pharm. 233,
410).

Vorkommen von Cytisin in verschie-
denen Papilionaceen untersuchte P. C. Plugge
(Arch. Pharm. 283, 430), — desgl. Matrin,
das Alkaloid von Sophora angustifolia (das.
S. 441).

Opopanax. Nach A, Baur (Arch.
Pharm. 233, 240) besteht Burseraceen-Opo-
panax in der Hauptsache aus Gummi mit
Verunreinigungen, Harz und #therischem Ol.
Das Harz lidsst sich in folgende drei Ver-
bindungen zerlegen:
dag «-Panax-Resen von der Formel Gy H;, Oy,
das g-Panax-Resen von der Formel C,, H, O
das Pana-Resinotannol: Cy H;, O, ,

DO

Sagapen eothidlt nach M. Hohenadel
(Arch. Pharm. 283, 259)
56,8 Proc. dtherlosliches 1larz,

23,3 -  Gummi,
30 - Wassern,

10,6 - Verunreinignngen,
5,8 - dtherisches OL

Im Reinharz fanden sich etwa
15,7 Proe. gehundenes Umbelliferon,
0,11 bis 0,15 Proc. freies Umbelliferon,
40 Proc. Sagaresinotannol, C,y Hag O;.

Im #therischen Ole kounte man 9,7 Proc.
Schwefel nachweisen. Das Harz ist ein
Ather und zwar ein Umbelliferon-Sagaresino-
tannoléther,
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Zur Darstellung von Vanillin will | Riickfluss 3 bis 5 Stunden einwirken. Die

die Chemische Fabrik auf Actien (vorm.
E. Schering) (D.R.P. No. 82747) Verbin-
dungen vom Typus des p-Benzolsulfoproto-
catechualdehyds bez. deren Salze mit Natrium-
alkylaten behandeln. 8 g p-Benzolsulfoproto-
catechualdehyd werden in 8 g trockenem
Methylalkohol gelést und mit 13,3 cc Na-
triummethylatlssung (von 10 Vol.-Proc.) 4
bis 5 Stunden auf etwa 130° erhitzt. Nach
dem Abdunsten des Spiritus wird der Riick-
stand mit Natronlauge gekocht, sodann an-
gesiuert und das entstandene Gemisch von
Protocatechualdehyd und Vanillin mit Ather
ausgezogen. Dieselben werden auf bekannte
Weise getrennt. In derselben Weise kénnen
Protocatechualdehyd-m-adthylither, sowie die
anderen Homologen des Vanillins durch Ein-
wirkung von Natriumalkylat auf die Verbin-
dungen vom Typus des p-Benzolsulfoproto-
catechualdehyds erhalten werden.

Fir Darstellung von Vanilin em-
pfiehlt W. Majert (D.R.P. No. 82 924) fol-
gendes Verfahren:

Isoeugenolmandeldthersiure erhilt
man, indem man entweder 1 Mol. Eugenol-
natrium auf 1 Mol. phenylchloressigsaures
Natrium bez. Phenylchloressigsiurealkylester
in wisseriger oder alkoholischer Lisung ein-
wirken lisst und die gebildete Siure umla-
gert bez. den Siureither verseift und umla-
gert, oder indem man direct vom Isoeugenol
ausgeht. 164 Th. Eugenol werden in eine
Lésung von 80 Th. Natronhydrat in 95 proc.
Alkohol eingetragen und hierzu 170,5 Th.
Phenylchloressigsdure hinzugegeben und das
Ganze unter Riickfluss 3 bis 5 Stunden im
Wasserbade erhitzt. Schon nach kurzer
Zeit erfolgt die Ausscheidung des schwer-
16slichen Natriumsalzes der Eugenolmandel-
dthersiure und nach beendeter LKinwirkung
ist der Inhalt des Gefisses zu einem Brei
von Krystallen dieses Salzes erstarrt. Die-
selben werden abgepresst und kénnen durch
nochmaliges Auskochen mit 85 proc. Spiri-
tus, wodurch das Kochsalz vollstindig ent-
fernt wird, gereinigt werden. Das Salz ist
in Alkohol fast unldslich, in Wasser sehr
schwer 16slich. Die aus demselben als bald
erstarrendes Ol abgeschiedene Siure krystal-
lisirt aus Alkohol in kurzen farblosen Pris-
men vom F.P. 101 bis 102°

Um die Eugenolmandeldthersiure aus
dem Phenylchloressigsduredthylester darzu-
stellen, ldsst man 164 Th. Eugenol in einer
Lésung von 40 Th. Natriumhydroxyd in
95 proc. Alkohol auf 198,5 Th, Phenylchlor-
essigsduredthylester in 1600 Th. 95 proc.
Alkohol bei Wasserbadtemperatur unter

Ch. 95.

Abscheidung des Kugenolmandeldthersiure-
dthylesters erspart man, indem man nach
dieser Zeit noch 40 Th. Natriumhydroxyd
in 95 proc. Alkohol zugibt und noch eine
Stunde erhitzt. Alsdann verfihrt man wie
oben weiter.

Behufs Uberfiihrung in die Isoeugenol-
verbindung erhitzt man 1 Th. eugenolman-
delidthersaures Kalium mit 10 Th. 33 proc.
wiisseriger Kalilauge 48 Stunden lang unter
Umrithren und Druck auf 125° Die durch
Essigsiure abgeschiedene Isoeugenolmandel-
ithersdure zeigt ein von den iibrigen Isoeu-
genolverbindungen abweichendes Verhalten,
indem sie niedriger als die Lugenolmandel-
ithersiure, und zwar bei 91 bis 92° schmilzt.

Zur Darstellung von Isoeugenolman-
deldthersidure als Isoeugenol ersetzt man
in diesen Beispielen das Eugenol durch die
gleiche Menge Isoeugenol und verfibrt im
Ubrigen wie angegeben.

Isoeugenol-w-paratoluyldthersédure
erhilt man, indem man 1. Paracyanbenzyl-
chlorid auf Eugenolnatrium einwirken lisst
und das gebildete Paracyanbenzyleugenol
zu der Eugenol-w-paratoluylatherséiure ver-
seift und diese in die Isoverbindung ver-
wandelt, oder 2. w-Chlorparatoluylsiureamid
auf Eugenolnatrium einwirken lédsst, das ge-
bildete Eugenol-w-paratoluyldthersinreamid
verseift und die Eugenoldthersdure zu der
Isoverbindung umlagert, oder 3. w-chlorpa-
ratoluylsaures Natrium auf Eugenolnatrium
einwirken ldsst und die gebildete Eugenol-
w-paratoluyldthersiure zu der Isosiure um-
lagert, 4. das Umlagern in die Isoverbin-
dung schon beim Eugenol vornimmt und in
den unter 1., 2. und 3. beschriebenen Ver-
fahren das Eugenol durch Isoeugenol ersetzt.

164 Th. Eugenol werden zu einer Lésung
von 40 Th. Natronhydrat in 400 Th. Alko-
hol zugesetzt; die Losung vermischt man
mit einer heissen Ldsung von 151,5 Th.
Paracyanbenzylchlorid in 300 Th. Alkohol
und erhitzt 8 bis 5 Stunden riickfliessend
auf dem Wasserbade. Der Alkohol wird
zum grossten Theile abdestillirt und der
Eugenolparacyanbenzylither als ein bald er-
starrendes Ol ausgefdllt. Durch Waschen
mit verdiinnter Natronlauge und Umkrystalli-
siren aus Alkohol wird derselbe in derben
Prismen vom F. P. 63 bis 64° erhalten. Der
Isoeugenolparacyanbenzylither zeigt den F. P.
97 bis 98° Die Verseifung des Nitrils zu
der entsprechenden Carbonsiure kann durch
Erhitzen desselben mit der berechneten Menge
verdiinnter Alkalilauge erfolgen, zweckmissig
stellt man jedoch das entsprechende Siure-
amid als leicht zu reinigendes Zwischen-

4



518

Unorganische Stoffe.

[ Zeitschrift fiir
angewandte Chemle.

product dar. Man 18st z. B. 279 Th, des
Nitrils in 100 Th. 85proc. Alkohol heiss
auf, fiigt hierzu eine Lé&sung von 40 Th.
Natronhydrat in 85proc. Alkohol und erhitzt
das Gemisch etwa !/, Stunde riickfliessend
auf dem Wasserbad. Es scheidet sich das
auch in Alkohol schwer lgsliche Siureamid
als weisse krystallinische Masse aus, welche
man abpresst und trocknet. Das Amid zeigt
einen F. P. von 1789 das Isoeugenol-w-
paratoluyldthersiureamid einen F. P. von
191 bis 192°% Zur weiteren Verseifung er-
hitzt man das FEugenol-w-paratoluyldther-
sdureamid zweckmiissig mit der berechneten
Menge 10proc. Natronlauge unter Druck
1 Stunde lang auf 140 bis 150°% es wird
glatt in die Eugenol-w-paratoluyldthersiure
iibergefithrt. Die durch eine Mineralsiure
aus ihrem Salz abgeschiedene freie Siure ist
in Wasser schwer 18slich und krystallisirt aus
Alkohol in glinzenden Prismen vom F.P.141°.

Um die Saure in die Isoverbindung iiber-
zufihren, erhitzt man 1 Th. derselben mit
8 Th. 33proc. Kalilssung 48 Stunden lang
auf 100 bis 110°% oder besser nmoch unter
Druck 4 Stunden lang auf 130°. Die Iso-
eugenol-w-paratoluylithersiure schmilzt bei
185°%und krystallisirt aus Alkohol in Blattchen.

Zur Darstellung der Vanillinmandel-
dthersiure und Vanillin-w-paratoluylither-

sdure 16st man 282 Th. Isoeugenolmandel-:

dthersdure in 8000 Th. 0,7proc. Kalilauge
und lidsst in die eiskalte Lésung unter fleis-
sigem Umrilihren eine Ldsung von 110 Th.
Kaliumpermanganat und 84 Th. 50 proc.
Essigsiure in 2200 Th., Wasser einfliessen.
" Die Permapganatldsung wird sofort entfirbt.
Dann fillt man aus der vom gebildeten
Braunstein abfiltrirten Losung die Vanillin-
mandelithersiure vermittels einer Mineral-
sdure aus. Die Siure krystallisirt als Al-
kohol in kurzen Prismen vom F. P, 81 bis 82°%

Statt in alkalischer L&sung kann man
auch in saurer Lésung mit Kaliumbichromat
und Schwefelsiure oxydiren. Zu dem Zwecke
suspendirt man 10 k pastenférmige, frisch
aus ihrer Salzlgsung ausgefilite Isoeugenol-
mandeldthersinre(auf 100 Proc.trocken berech-
net) in 300 [ Wasser und gibt 13 k Kalium-
bichromat und 18 k 66proc. Schwefelsiure
hinzu und erhitzt unter Umriihren auf 90 bis
100°% bis die Chromssure reducirt ist. Nach
dem FErkalten filtrirt man von der Vanillin-
mandeldthersiure die TFlussigkeit ab und
wischt aus.

Vanillin - @ - paratoluylithersidure
erhdlt man, indem man in vorstehendem Bei-
spiel die Isoeugenolmandeldthersiure durch
eine dquivalente Menge Isoeugenol-w-para-
toluylidthersaure ersetzt. Wegen der grés-

seren Léslichkeit der Salze braucht man in-
dessen auf 282 Th. Isoeugenol-w-paratoluyl-
dthersiure nur 2000 Th. 2proc. Natronlauge
anzuwenden. Vanillin-w-paratoluylathersiure
schmilzt bei 195° — Will man in saurer
Lésung oxydiren, so verfihrt man wie bei
der Isoeugenolmandeléthersiure.

Zur Darstellung des Vanillins
wurde 1 Th. Vanillinmandeléthersiure oder
Vanillin- w- paratoluylithersiure in fein ge-
pulvertem Zustande mit 5 Th. concentrirter
Salzssiure unter Druck auf 80 bis 90° er-
hitzt. Nach 24 Stunden ist vollstindige
Spaltung eingetreten. Das Reactionsproduct
wird mit Wasser ausgekocht, die Ldosupg
vom Rickstand abfiltrirt und nach dem Er-
kalten mit Ather ausgeschiittelt. Aus der
dtherischen Losung erhilt man das Vanillin
in bekannter Weise.

Farbstoffe.

Monoazofarbstoffe erhalten die Far-
benfabriken vorm. Friedr. Bayer & Cp.
(D.R.P. No. 82 626) mittels p-Amidobenzyl-
amin, ’

Patentanspruck: Abinderung des durch Pa-
tent No. 70678 geschiitzten Verfahrens zur Her-
stellung einfacher basischer siureechter Azofarb-
stoffe, darin bestehend, dass man an Stelle der
Diazoverbindung des dialkylirten p-Amidobenzyl-
amins hier die Diazoverbindung des p-Amidoben-
zylamins auf Phenole, Amine, Diamine, Amido-
phenole, Amidophenolither der Benzol- oder Naph-
talinrethe einwirken lasst.

Griine basische Farbstoffe der Tri-
phenylmethanreihe der Farbenfabriken
vorm. Fr. Bayer & Cp. (D.R.P. No. 82634).

Patentanspruch: Verfahren zur Darstellung
von basischen grinen Farbstoffen der Triphenyl-
methanreihe, darin bestehend, dass man tetra-
alkylirte Diamidobenzhydrole mit primaren Di-
aminen der Benzolreihe condensirt, bei denen eine
zu einer Amidogruppe gehorige Parastellung frei
ist, oder mit Sdurederivaten dersclben, bei denen
cine Amidogruppe mit einem Siurerest beladen
ist, hierauf dic entstandenen Leukobasen mit
Siureanhydriden oder Siurechloriden behandelt
und diese Leukokérper, bei welehen beide Amido-
gruppen mit Siureresten beladen sind, der Oxy-
dation unterwirft.

Disazofarbstoffe aus §,8,-Dioxynaph-
talin-g-sulfoséure derselbenFarbenfabriken
(D.R.P. No. 82774).

Patentanspriiche: 1. Verfahren zur  Dar-
stellang  walkechter und alkaliechter Disazofurb-
stoffe fiir Wolle aus 3, f,-Dioxynaphtalin-3;-mono-
sulfosiure, darin bestchend, dass man 2 Mol. der-
selben Diazoverbindung oder je 1 Mol. zweier
verschiedener Diazoverbindungen mit 1 Mol. der
obengenannten 3, 3,- Dioxynaphtalin-$3;-monosulfo-
siure combinirt, wobei die aus Aminen, Amido-
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phenolen, Amidophenolithern, Amidoazoverbindun-
gen der Benzol- oder Naphtalinreihe bez. die aus Sulfo-
oder Carbonsiuren dieser Componenten darstell-
baren Diazoproducte zur Verwendung gelangen.
2. Die besonderen Ausfithrungsformen des
durch Anspruch 1 geschiitzten Verfahrens unter
Verwendung von 1 Mol. 3;f;-Dioxynaphtalin-3,-
monosulfosiure und
a) 2 Mol. diazot. Anilin,
b) p-Nitranilin,
c) Anilin und
p-Amidosalicylsiure,
d) m-Amidobenzoésiure und
p-Toluidin,
e)
f)

p-Sulfanilsiure und
p-Nitranilin,
ay-Naphtylamin-a,-monosulfo-
saure und

a,-Naphtylamin,
[3,-Naphtylamin-3,-monosulfo-
sdure und

[-Naphtylamin,
p-Amidophenol und

Anilin,

o-Anisidin und
fi-Naphtylamin-3,-monosulfo-
siure,
Amidoazobenzolmonosulfo-
siure und

m-Nitranilin bez.
p-Amidophenoldisulfosiure
und

p-Nitranilin.
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Blaue beizenfirbende Thiazin-
farbstoffe derselben Farbenfabriken
(D.R.P. No. 83046).

Patentanspriiche: 1. Verfahren zur Dar-
stellung blauer beizenfirbender Farbstoffe, darin
bestchend, dass man die Nitrosoverbindungen
secunddrer und tertidrer aromatischer Amine bel
Gegenwart von thioschwefelsauren Salzen auf die
a, f3;-Naphtochinon- a,-sulfosiurc einwirken lasst.

2. Dic besonderen Ausfihrungsformen des
nach Ansprach 1 geschiitzten Verfahrens unter
Anwendung der Nitrosoverbindungen

a) der Methylbenzyl-, Athylbenzyl-, Mono-

benzylanilinsulfosiure, Dibenzylanilidindisul-

fosiure und der Diphenylaminmonosulfo-
silure,

- b) des Dimethylanilins, Diithylanilins, Mono-
methylanilins und Monomethyl-o-toluidins.

3. Uberfiihrung der nach dem durch An-
spruch 2 b) geschiitzten Verfahren gewonnenen
Producte in ihre Sulfosiuren durch Behandeln mit
Sulfirungsmitteln.

Beizenfiarbende Farbstoffe erhalten
dieselben Farbenfabriken (D.R.P. No.
83 055) aus Nitro- und Amidoanthrachinon-
abkémmlingen.

Patentanspruch: Verfahren zur Darstellung
von beizenfirbenden Farbstoffen der Anthrachinon-
reihe, darin bestehend, dass man an Stelle von
Mono- oder Dinitroanthrachinon im Verfahren des
Hauptpatentes No. 79 768 und des Zusatzpatentes

No. 81 244 hier Nitroamido-, Nitrooxy-, Amido-
oder Amidooxyanthrachinonderivate bei Gegenwart
von Borsiure mit concentrirter oder rauchender
Schwefelsdure auf Temperaturen von 150 bis 300°
bis zur Vollendung der Farbstoffbildung erhitzt.

Beizenfirbende Farbstoffe aus Di-
nitroanthrachinon derselben Farbenfabri-
ken (D.R.P. No. 83 085). Statt des reinen
Di-o-nitroanthrachinons kann auch das rohe,
durch energische Nitrirung von Anthrachinon
oder Anthracen erhaltene Gemisch von Nitro-
anthrachinon verwendet werden.

Patentanspriiche: 1. Verfahren zur Darstel-
lung von beizenfirbenden Farbstoffen der Anthra-
cenreihe, darin bestehend, dass man bei dem Ver-
fahren des Hauptpatentes No. 79 768 aromatische
Amine zusetzt und demgemiss Di-o-nitroanthra-
chinon oder das rohe, durch Nitrirung von Anthra-
chinon oder Anthracen erhaltene Gemenge von
Nitroanthrachinonen mit concentrirter Schwefel-
siure, Schwefelsiuremonohydrat oder schwach
rauchender Schwefelsiure unter Zusatz von Bor-
siure und aromatischen Amidokdrpern auf Tem-
peraturen von 120 bis 2500 erhitzt.

2. Die speciellen Ausfihrungsformen des unter
1. beanspruchten Verfahrens unter Verwendung
folgender Amine: Anilin, o-Toluidin, p-Toluidin.

Kiipenfarbstoff aus Anthrachryson der
Farbwerke vorm. Meister Lucius &
Briining (D.R.P. No. 83068). Die Ver-
bindung soll in der Indigoférberei Ver-
wendung finden, namentlich in Combination
mit Indigo zur Erzeugung von dunklem In-
digoblau. Die erzielten Farbungen sind
licht-, luft-, walk- und sdureecht.

Patentanspruch: Verfahren zur Darstellung
cines braunschwarzen Kipenfarbstoffs, darin be-
stehend, dass man Anthrachryson mit Ammoniak
erhitzt und das Reactionsproduct reducirt.

Disazofarbstoffe von L.Casella & Cp.
(D.R.P. No. 83 011).

Patentanspriiche: 1. Verfahren zur Darstel-
lung von Disazofarbstoffen aus der a;a;-Amido-
naphtol-3, 8;-disulfosiure des Patentes No. 75 432,
darin bestehend, dass die Tetrazoderivate der p-
Diamine mit 2 Mol. dieser Saure oder mit 1 Mol.
derselben und 1 Mol. eines Amins oder Phenols
verbunden werden.

2. Die Ausfithrungsformen des im Anspr. 1.
geschiitzten Verfahrens, darin bestehend, dass
1 Mol. der Tetrazoderivate von Benzidin oder
Tolidin combinirt wird mit:

a) 2 Mol. @, a;-Amidonaphtol-3, 8,-disulfosiure,

b) 1 Mol. a; az- Amidonaphtol- S, /- disulfo-
siure und 1 Mol. @, a,-Amidonaphtol-3, 3,
disulfosiure , Amidonaphtolsulfosiure 7,
a, a,-Naphtolsulfosaure, Salicylsaure, a-Naph-
tylamin, m-Phenylendiamin.

Griine Beizenfarbstoffe von Dahl &

Co. (D.R.P. No. 82 740).
T4+
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Patentanspriiche: 1. Verfahren zur Darstel-
lung von Beizenfarbstoffen, darin bestchend, dass
man 1 Mol. 3-Naphtochinon hez. dessen Sullosiuren
mit 1 Mol. o-Amidonaphtolsulfosiiure condensirt
und dieses ' Condensationsproduct in alkalischer
Losung der Oxydation unterwirft.

2. Die besondere Ausftihrungsform des unter
1. beanspruchten Verfabrens unter Verwendung
nachstchender Amidonaphtolsulfosiaren:

a,-Amido-{3;-naphtol-a,-sulfositure,
O - - By -

A= 1 14
Br - ar - ay -
B - a- - ay -
Blaue Dbasische Farbstoffe von

Leonhards & Cp. (D.R.P. No.82921).

Patentanspruch: Ausfihrungsform des durch
das Hauptpatent und durch die Zusatzpatente
No. 75234, 75248 und 80737 geschiitzten Ver-
fabrens, bestehend in dem Ersatz der Azofarbstoffe
aus m-Amidokresol durch solche aus m-Alkyl-
amidokresol und in dem Ersatz der aromatischen
Diamine durch m-Amidokresol oder dessen Mono-
alkylderivate.

Desgl. (D.R.P. No.82922).

Patentanspruck: Dic Ausfibrang des durch
dic Patente No. 74918 und 82921 geschiitzten
Verfabrens unter Anwendung von Nitrosomono-
alkyl-m-amidokresolen.

Farbstoffe aus substituirten Aura-

minen der Badischen Anilin- wund
Sodafabrik (D.R.P. No.82989).
Patentanspriche: 1. Verfahren zur Dar-

stellung gelber bis brauner phosphinihnlicher Farb-
stoffe  durch Erhitzen der Chlorhydrate von
m-Amidophenyl- oder m-Amidotolylauraminen mit
oder ohne Gegenwart von Chlorzink auf Tem-
peraturen von 170 bis 2100,

2. Die Abinderung des durch Ansprach 1.
geschiitzten Verfabrens, darin bestehend, dass man,
anstatt von den daselbst genannten fertig gebil-
deten Auraminfarbstotten auszugehen, deren Dar-
stellong und Umwandlung in die phosphinilintichen
Farbstoffe zu ciner Operation vereinigt.

3. Dicjenige Ausfihrungsform des durch An-
spruch 2 geschiitzten Verfahrens, nach welcher
man Tetramethyl- oder -ithyldiamidobenzophenon
mit salzsaurem m-Phenylendiamin oder salzsaurem
m-Toluylendiamin aaf 170 bis 2100 erhitzt.

Disazofarbstoffe erhilt die Actien-
gesellschaft fiir Anilinfabrikation
(D.R.P. No. 82724) mittels §,8,-Naphtylen-
diamindisulfoséure.

Patentanspruch: Als weitere Ausfithrungs-
form des in Anspruch 1 des Patentes No. 80070
goschiitzten Verfahrens die Herstellung eines ge-
mischten Tetrazofarbstoffes, darin bestehend, dass
man das aus 1 Mol. Tetrazodiplienyl und 1 Mol.
B B+ Naphtylendiamindisulfosiure entstehende Zwi-
schenproduet mit 1 Mol. &; a - Amidonaphtol-a,-
monosulfosfure combinirt,

Disazofarbstoffe erhilt dieselbe
(D.R.P. No. 82966) aus Amidonaphtoldisulfo-
sure.

Palentanspriiche: 1. Verfahren zur Dar-
stellung substantiver Disazofarbstoffe, darin be-
stehend, dass man 1 Mol. der Tetrazoverbindung
ecines p-Diamins mit 2 Mol. der o; a;-Amidonaph-
tol-ag /3;-disulfosiiure combinirt.

2. Dic speciellen Ausfihrungsformen des durch
Anspruch 1 geschiitzten Verfahrens, darin be-
stehend, dass man 1 Mol. der Tetrazoverbindung
des Benzidins, Tolidins, Dianisidins oder Diphene-
tidins mit 2 Mol. der @, ;- Amidonaphtol-a, /3,-
disulfosiure combinirt.

Azofarbstoff aus Amidotolylbenzthiazol

derselben  Actiengesellschaft (D.R.P.
No. 83089).
Patentanspruch: Verfahren zur Darstellung

eines Baumwolle direet roth firbenden Azofarb-
stoffes, darin bestehend, dass man in dem Ver-
fahren des Patentes No. 63951 bez. seinen Zu-
sitzen die dort angewendeten Thiobasen durch p-
Amido-m-tolylbenzthiazol ersetzt.

Farbstoff der Indulinreihe derselben
Actiengesellschaft (D.R.P. No. 83101).
Patentanspruch: Verfahren zur Darstellung
cines Farbstoffes der Indolinreibe, darin bestehend,
dass man p-Phenylendiamin mit  salzsaurem  p-
Amidobenzol-a-azoamidonaphtalin verschmilat.
Trisazofarbstoff derselben Actien-
gesellschaft (D.R.P. No. 83216).
Patentanspruch: Neuerung in dem Verfahren
des Patentes No. 72 392, bestehend in dem Er-
satz der dort genannten Sulfosiiuren durch die
Amidonaphtoldisulfositure H.

Polyazofarbstoffe erhdlt K. Oehler
(D.R.P. No. 83015) aus Bismarckbraunsulfo-
sduren.

Patentanspriiche: 1. Verfahren zar Dar-
stellung brauner, Baumwolle direct fiirbender Poly-
azofarbstoffe, darin hestehend, dass 2 Mol. der aus
der Toluylendiaminsulfosiiure

CH,: NHy: SO, H:NHy =1:2:4:6
nach dem Patent No. H1 662 dargestellten Bis-
marckbraunsulfosiiure nach cinander mit 1 Mol.
diazotirter Diamido-@-naphtalindizulfositure und mit
2 Mol. einer aromatischen Diazosullosiure gekuppelt
werden.

2. Als besondere Ausfuhrungsformen des unter
1. gekennzeichneten Verfahrens die Verwendung
von diazotirter Sulfanilsiure, Naphtionsiure, -
Naphtylaminsalfosiure und Amidoazobenzolsulfo-
siure als aromatische Diazosulfosiure des allge-
meinen Ansprachs.

Azofarbstoffe erhilt derselbe (D.R.P.
No. 83043) aus Toluylendiaminsulfosiure.
Patentanspruch: Verfahren zur Darstellung
nener  brauner Azofarbstoffe durch Combination
von Diazonaphtionsiiure mit den gemischten Tetrazo-
farbstoffen:
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Toluylendiaminsulfosiure

(CH;:NH,: SO;H: NH, =1:2:4:6) l

Dinaphtochinonoxyd von H. Wichel-
baus (D.R.P. No. 83042),

Patentanspriiche: 1. Verfahren zur Her-
stellung von Di-S-naphtochinonoxyd dureh Er-
hitzen von S-Naphtochinon mit wiissrigen Losungen
von Eisenoxydsalzen.

2. Uberfihran g des nach Anspruch 1 erhal-
tenen Di-S- naphtochmonoxy ds in losliche Hydrate
durch Kochen mit Wasser.

Darstellung von Indigo aus Athylen-
dianthranilsdure mnach J. Frinkel und
K. Spiro (D.R.P. No. 83056). Man stellt
die Athy]endiantbranilsﬁure dar durch Ein-
wirkung von Athylenbromid auf Anthranil-
siure oder ihre Salze oder Ester, wobei
man mit oder ohne Losungsmittel arbeiten

kann. Die Reaction verliuft noch folgender
Gleichung:
2 O, <y + G Br, =
= 21 Br + CAL<Ehg e O SRl o,

Die Athylendianthranilsiure ist in Wasser
fast unléslich und schmilzt nach dem Um-
krystallisiren aus Nitrobenzol bei 231° unter
Zersetzung.

Verschmilzt man 1 Th. Athylendianthra-
nilsdure unter méglichstem Abschluss von
Luft mit 2 bis 8 Th. Atzalkali, so entsteht
unter Aufschiumen eine gelbrothe Masse,
die beim Auflésen in Wasser unter Blau-
farbung Indigo abscheidet. Die Schmelze
enthélt einen Leukokdrper, der sich in luft-
freiem Wasser mit gelber Farbe 16st und

schon durch den Sauerstoff der Luft zu
Indigo oxydirt wird. Durch Einleiten von
Luft oder Zusatz von Oxydationsmitteln

wird die Abscheidung des Indigo vervoll-
stindigt. An Stelle der Athylendianthrauil-
sdure lassen sich natiirlich auch ibre Salze

oder Ester verwenden.

Latentanspruch: Darstellung von kinstlichem
Indigo durch Erhitzen von \th\]en(hanthmmlsauro
bez. 1111011 Salzen oder Estern mit Atzalkalien oder
alkalischen Erden auf Temperaturen tber 2007

Nahrungs- und Genussmittel.

Butteruntersuchung. E. Polenske
(Arb. Gesundh. 11, 523) empfiehlt folgendes
Verfahren. Auf einer empfiudlichen Tarir-
wage werden in einem 250 cc fassenden,
getrockneten Erlenmeyer-Kolben 25 g ge-
schmolzenes, gut gemischtes, klares Butter-
fett abgewogen und mit 125 cc neutral rea-
girendem absoluten Alkohol (spec. G. 0,7963
bei 156%= 99,6 Vol.-Proc.) von 18° iiber-
gossen.

Durch Erwirmen des Ganzen auf |

-az0-g-Naphtylamin,
-azo-m-Plenylendiamin

oder Toluylendiamin,

etwa 50" wird bei leichten Schwenkungen
des Kolbens schnell eine Losung des Fettes
herbeigefithrt. Hierauf wird der mit einem
Bleiringe beschwerte Kolben so tief in ein
geriumiges Wasserbad von genau 18° ge-
stellt, dass das Wasser den Kolbeninhalt
um einige em iiberragt. Nach Verlauf einer
Stunde wird der anfangs lose, nach Aus-
gleich der Temperaturen fest verschlossene
Kolben durch Rundschwenkungen im Wasser-
bade so stark bewegt, dass das Zerbrechen
des gewdhnlich erstarrten Bodensatzes mdg-
lichst vermieden wird. Hierdurch scheidet
sich aus der noch tibersittigten alkoholischen
Flussigkeit das Fett in Flocken ab. Diese
Kolbenschwenkungen werden in Zeitriumen
von 3 Minuten etwa 10 mal wiederholt. Nach-
dem der Kolben im Ganzen 1'[, Stunden der
Temperatur von 18° ausgesetzt worden war,
werden schnell durch ein getrocknetes Falten-
filter von 10 c¢m Durchmesser 118 cc der
alkoholischen Fliissigkeit mit der Vorsicht
abfiltrirt, dass kein Wassertropfen in das
Filter fillt. Weicht die Zimmertemperatur
um mehrere Grade nach beiden Richtungen
hin von derjenigen des Wasserbades ab, so
stellt man den das Filtrat aufnehmenden
Glascylinder in Wasser von 187 ebenso
stellt man dann den Kolben nach jedes-
maliger Fiilllung des Filters wieder in das
Wasserbad. Der ganze Riickstand wird ge-
schmolzen und gut gemischt in ein flaches
Schilchen fibertragen. Nach Entfernung des
Alkohols auf dem Wasserbade stellt dieser
Riickstand, bei 100° 3 Stunden lang ge-
trocknet, den festen Antheil des Butterfettes
fir unsere Zwecke dar.

Von den 118 cc des Filtrats werden so-
fort 10 cc in ein tarirtes Schilchen gebracht.
Der Alkohol wird bei gelinder Wirme (auf
dem Wassertrockenkasten) verdunstet, der
Riickstand eine Stunde bei 100° getrocknet
und gewogen. Das so erhaltene Gewicht
des Riickstandes >< 11,8 entspricht der Menge
des fliissigen Antheils des Butterfettes. Von
dem fibrigen Filtrate wird der Alkohol aus
dem Wasserbade abdestillirt und der Rick-
stand mit dem des tarirten Schélchens unter
Zuhiilfenahme von wenig Ather vereint. Das
Ganze, 3 Stunden bei 100° getrocknet, stellt
den fliissigen Antheil des Butterfettes dar.

Das Butterfett muss zu dieser Trennungs-
methode von méglichst frischer Beschaffen-
heit sein. 5 g Butterfett wurden z. B. i

frischen Zustande durch 1,2 cc |- Kahlauge

An einem kuhlen trockenen
zeigte dies Fett nach

neutralisirt.
Orte aufbewahrt,
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[ Zeftachrift fiir
angewandte Chemie.

3 Wochen keine wesentliche Verinderung.
Nach 2 Mobaten waren zur Neutralisation

derselben Menge dieses Fettes 1,8 cc % Kali-

lauge erforderlich; ausserdem war die Lds-
lichkeit desselben in Alkohol von 36 auf
38,2 Proc. gestiegen, fiir die Trennungsme-
thode war dies so verinderte Butterfett un-
brauchbar geworden.

Aus den Untersuchungen von 50 Proben
Sommer- und Winterbutter ergibt sich Fol-
gendes:

1. Durch die alkoholische Trennungs-
methode der Butterfette werden in den beiden
Antheilen die Grenzen der R.-M. Z. (Reichert-
Meissl'sche Zahl) niher aneinander geriickt.
Wihrend die Grenzzahlen bei den Butter-
fetten selbst um 8 cc auseinanderlagen, ver-
ringerte sich dieser Abstand bei den festen
Antheilen auf 6 cc, bei den fliissigen An-
theilen auf 5,9 ce.

2. Mit einer sehr niedrigen R.-M. Z. des
Butterfettes ist eine geringere Loslichkeit
desselben in Alkohol verbunden. )

3. Eine geringere Léslichkeit des Butter-
fettes in Alkohol geht nicht immer mit einer
niedrigen R.-M. Z. des fliissigen Antheils
Hand in Hand.

Die Mischungen fiir die Versuche wurden
aus 80 Proc. Butterfett von hoher und mitt-
lerer R.-M. Z. und 20 Proc. minderwerthigem
Fette hergestellt. Als minderwerthige Fette
wurden benutzt:

Margarine I, Marke Molr, 1k = 1,80 M.
: -1 =160 -
- I, - - 1-=140 -
) ) - 1-—=190 -

2
Schweineschmalz, Palmkernol und Cocosfett.

Die nachstehenden Zahlen zeigen an, in
wie viel Fillen durch die Grenzzahlen der
hier in Anwendung gebrachten Verfahren die
Verfilschung des Butterfettes in den 18
Mischungen erkannt wurde.

Die obere | Die untere
Grenzzahl | Grenzzabl
No. Verfahren fottan tbor- | fotter miehi
schritten erreicht
in Fiillen in Fillen
1 ]| Loslichkeit in Alkohol 6 —
2 1 R-M. Z. der Mischung — 6
3| R-M. Z. der Mischung
im festen Antheil — 5]
4] R.-M. Z. der Mischung
im flissigen Antheil — 18
5 | Tribungstemperatur
der Mischung 2 6
6 | Tribungstemperatur
der Mischung im
festen Antheil — 5
71 Tribungstemperatur
der Mischung im
fliissigen Antheil 6 b
8 | Refractometerzahl der
Mischang — 3

Diese Zablen zeigen, dass in dem fliis-
sigen Antheile des Butterfettes eine fiir die
Beurtheilung werthvollere Untersuchungssub-
stanz vorliegt als in dem Butterfette selbst.

Nordhiuser Kornwiirze von Schiff
& Sander untersuchte E. Polenske (Arb.
K. Gesundh. 11, 505). Die Wirze soll zu
4 Proc. einem 44 proc. Kartoffelbranntwein
zugesetzt werden. Der darin enthaltene
Farbstoff war anscheinend eine Mononitro-
verbindung mit dem Natriumsalz einer Sulfo-
sdure, Im Ubrigen wurde Kornfuselsl und
Nelkensl nachgewiesen.

Conservirungsmittel fiir Fleisch
und Fleischwaaren untersuchte derselbe
(das. S. 508). Das von Xarl Stern in Wien
in den Handel gebrachte dreifache Conser-
virungssalz enthielt:

Natron 15,60 Proc.
Clilor 1,81 -
Borsiure 40,40 -
Wasser 42,10 -

also wabrscheinlich eine Mischung von:
80 Th. krystallisirtem Borax,
17 - krystallisivter Borsiure,
3 - Kochsalz.
Conservirungssalz von G. Langbein
& Co. in Leipzig besteht aus:

Natron 23,36 Proc.
Schwefl. Saure (S0,) 19,80 -

Schwefelsiure (SO, 5,00 -
Koblensiure 1,20 -
Wasser 51,00 -

was folgender Mischung entsprechen wiirde:

80 Th. krystallisirtes schwefligsaures Natrium
20 - krystallisirtes sehwefelsaures Natvinm
mit etwas Soda als Verunreinigung.

Kermesbeerenfarbstoffe untersuchte
R. Heise (Arb. K. Gesundh. 11, 513). Der
Farbstoff von Phytolacca gleicht dem der
rothen Riibe; ganz verschieden ist der der
Kermesschildlaus. Der Nachweis derselben
im Wein wird eingehend beschrieben.

Zur Bestimmung des Glycerins in
Wein und Bier empfiehlt A. Partheil
(Arch. Pharm. 233, 391) das THrring'sche
Verfahren (d. Z. 1889, 362) in folgender
Ausfihrung: 50 ¢c Wein oder Bier werden
nach Zusatz einer Messerspitze voll Calcium-
carbonat bis auf 10 bis 15 cc eingedampft,
die Flissigkeit dann durch ein kleines Fil-
ter in eine tubulirte, etwa 100 cc fassende
Retorte filtrirt und das Filtrat mit wenig
Wasser nachgewaschen. Den Tubus der Re-
torte verschliesst man nach v. Térring’s
Angabe mit einem weichen Xork, durch
dessen Bohrung man einen mit etwas Vage-
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lin bestrichenen Glasstab schiebt. Die Re-
torte wird hierauf mit einer Kugelvorlage,
in deren zweiter Offnung ein Kihler einge-
passt ist, luftdicht in Verbindung gebracht.
Die Retorte stellt man in ein Luftbad, wel-
ches aus einem Eisenblech als Boden besteht;
die Seitenwinde werden aus mit Wasserglas
zusammengeklebter Asbestpappe gebildet
und ein Stiick Asbestpappe dient als Deckel.
Die Vorder- und -Riickwand des Luftbades
versieht man mit Fenstern aus Glimmer-
platten, die eine Seitenwand mit einem Aus-
schnitt zur Aufnahme des Retortenhalses.
Der Boden der Retorte sei etwa 2 bis 3 em
von der Eisenplatte entfernt. In dem ab-
nehmbaren Deckel des Luftbades ist ein
Thermometer befestigt. Man destillirt nup
zunichst bei gewéhnlichem Luftdruck bis
fast zur Trockne, indem man das Luftbad
auf 120° erhitzt. Steigert man die Tempe-
ratur hoher, so findet leicht ein Uberspritzen
des Retorteninhaltes statt, was vermieden
werden muss. Wihrend der Destillation ist
die Vorlage durch das aus dem Kiihler ab-
fliessende Wasser zu kihlen. Ist die erste
Destillation bei 120° beendet, d. h. das Wasser
bis auf Spuren iibergegangen, so ldsst man
die Retorte auf etwa 60° abkiihlen, evacuirt
den Apparat durch eine Wasserstrahlluft-
pumpe, welche mit Manometer und Riick-
schlagventil versehen sein sollte. Ist fast
bis auf die Tension des Wasserdampfes eva-
cuirt, so erhéht man die Temperatur des
Luftbades auf 180° und setzt hierbei, unter
einem Druck von 25 bis 30 mm, die Destil-
lation noch 1/, Stunden fort. Hierauf lasst
man, unter Aufhebung der Druckverminde-
rung abkiihlen, bringt durch die Bohrung
des Stopfens etwa 10 cc Wasser in die Re-
torte und destillirt nochmals bei 120°
und gewdhnlichem Luftdruck soweit als még-
lich ab. Das Glycerin befindet sich alsdann
vollstindig in der Vorlage. Sollte das
Destillat infolge Uberspritzens gefirbt sein,
was bei extractreicheren Fliissigkeiten meist
der Fall ist, so ist dasselbe in demselben
Apparate unter den gleichen Bedingungen
noch einmal der Destillation zu unterwerfen.

Das glycerinhaltige Destillat wird nun-
mehr in einen etwa 0,5 [ fassenden weit-
halsigen Erlenmeyer’schen Kolben gespiilt,
Vorlage und Kiihler nachgespiilt und die
gesammte Flissigkeit auf etwa 200 cc ver-
diinnt. In derselben 18st man sodann etwa
8 bis 10 g festes Natronhydrat, versetzt
die kalte Losung mit Kaliumpermanganat-
lésung von 5 Proc., bis die anfinglich griine
Farbung in ein bleibendes Blauschwarz tber-
gegangen ist, und erwdrmt sodann eine
Stunde auf dem Wasserbade. Alsdann leitet

man in die heisse Mischung gasférmige
Schwefligsdure ein, bis eine véllig wasser-
klare Losung erzielt ist. Man fiigt nun der
mit SO, behandelten Flissigkeit 20 cc Eis-
essig zu, erhitzt auf dem Wasserbade in
einer Porzellanschale bis zur vollstindigen
Verjagung der Schwefligsiure wund fallt
schliesslich die gebildete Oxalsiure mit
Chlorcalciumlésung aus der wieder auf un-
gefihr 200 cc verdiinnten essigsauren Fliis-
sigkeit aus. Neben dem Calciumoxalat
scheiden sich reichliche Mengen Calciumsul-
fat aus. Den gesammten Niederschlag
sammelt man nach dem Absetzen auf einem
Asbestfilter, wischt aus, bis das ablaufende
Waschwasser gegen Kaliumpermanganatlsung
indifferent ist, und bestimmt die vorhandene
Oxalsdure mit titrirter Chamileonlésung
(etwa 5:1000). Zu diesem Zwecke spilt
man den Trichter sammt dem Asbest in
einen Titrirkolben, 13st das Calciumoxalat
auf dem Wasserbade in verdiinnter Schwe-
felsdure auf und titrirt diese heisse Ldsung
mit Kaliumpermanganat!dsung (etwa 5 : 1000)
von bekanntem Gehalt.
Nach den beiden Gleichungen:
G, H, (OH), 4+ 60 =
[C, 1,0, +2H,0]+ CO,+ I, 0
5[C,H, 0, + 2 H, 0] 4- K, Mn, Oy + 3 H, 80, =
K, SO, -+ 2 Mn S0, + 10 CO, + 18 H, O

entsprechen je 316 Th. bei letzterer Ti-

tration verbrauchten Kaliumpermanganats
je 460 Th. Glycerin in den angewen-
deten 50 cc Wein oder Bier. Die bei der

Oxydation des erzielten Destillates gebildete
Oxalsiure entstammt ausschliesslich dem
vorhandenen Glycerin. Die sonstigen Be-
standtheile von unter Zusatz von Ca CO,
entgeistetem Bier und Wein liefern bei
180° keinerlei fliichtige Verbindungen, welche
durch Kaliumpermanganat in stark alkali-
scher Losung zu Oxalsiiure oxydirt werden.

Neue Biicher.

R. Fresenius: Anleitung zur qua-
litativen chemischen Analyse. 16. Aufl.
(Braunschweig, Fr.Vieweg & Sohn.) Pr.
12 M.

Die vorliegende Schlusslieferang bringt be-
sonders die Auffindung der Gifte. Dass die
»Analyse von Fresenius die beste ist, ist
so allgemein bekannt, dass jede besondere Em-
pfehlung tberflissig ist; ein analytisches Labora-
torium ohne ,Fresenius“ ist eben nicht denkbar!

0. Guttmann: Die Industrie der
Explosivstoffe. (Braunschweig, Fr. Vie-

weg & Sohn.) Pr. 30 M.
Verf. bespricht auf 700 Seiten sehr eingehend
die Rohstoffe, das Schwarzpulver, Schiessbaumwolle





