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Phenalgin wird bezeichnet als Ammonium-
phenylacetamid (!), ,aus welchem im Magen
Ammoniak frei wird (1), wodurch es stimu-
lirend wirkt“. Bezeichnend fiir die ameri-
kanische Reclame auf diesem Gebiete ist
der Umstand, dass iiber Zusammensetzung,
Darstellungsweise oder auch nur Eigen-
schaften der neuen Panacee ausser dem mehr-
fachen Hinweis auf ,its being pure white“
nichts angegeben, dagegen eine Abbildung
der zu seiner Fabrikation gebrauchten Appa-
ratur, anscheinend einiger durch Réhren
verbundener Trockenkasten, an die leidende
Menschheit versandt wird. Bei der Kry-
stallisation des pulverférmigen Phenalgins aus
Alkohol wurden schéne Krystalle erhalten,
welche Schmelzpunkt sowie die charakteri-
stischen Reactionen des Antifebrins zeigten.

Die Concurrenz der Etna Chemical Com-
pany auf synthetisch pharmaceutischem Ge-
biete hat also die deutsche Industrie nicht
zu flirchten.

Herstellung von krystallisirtem Salmiak
in directer Verbindung
mit dem Ammoniaksodaprocesse.

Von

Dr. Max Adier.
[Schluss von 8. 203.)

Durch diese Anordnung erreicht man
nach der Operation ein vélliges Entleeren
des Gefiisses vom kohlensauren Kalk. Denn
es handelt sich darum, denselben recht
schnell von der Salmiaklauge zu tremnen,
da sonst die rhombische Form des Aragonits
die Neigung hat, in die rhomboédrische des
Calcits fiberzugehen. Aus demselben Grunde
goll der ganze Umsetzuugsprocess so schnell
als méglich erfolgen, und wird man deshalb
fir die einzelnen Operationen keine allzu
grossen Fliissigkeitsmengen anwenden dirfen,
umsomehr als man auf die griindliche Durch-
mischung noch eine geraume Zeit rechnen
muss. Die Umsetzung ist als beendigt und
das Verhiltniss der angewendeten Fliissig-
keitsmengen als richtig anzusehen, wenn
eine kleine Probe filtrirt auf Zusatz von
Chlorcalcium keinen Niederschlag mehr gibt.

Die- Fille sind nicht selten, in denen
die ammoniakalische Lauge neben den Car-
bonaten auch freies Ammoniak enthdlt, das
natiirlich als solches durch Chlorcalcium
pnicht mit in Umsetzung tritt. Da nun jenes
nicht vor oder wihrend der Operation durch
eingeleitete Kohlensfiure in Carbonat iber-
gefiihrt werden kann, da die rhombische
Form des Kalkes in einer Kohlensdureatmo-

sphire labil ist, so bleibt nur iibrig, die das
freie Ammoniak mitfihrende Salmiaklauge
nach der Trennung vom Kalke mit einer
durch Rechnung bestimmten Menge Salzs@ure
zu behandeln, um das Ammoniak direet in
Qalmiak {iberzufihren. Eine nachtriigliche
Saturirung mit Kohlensiure, wobei der Uber-
schuss an Chlorcalcium zur Umsetzung des
frisch gebildeten Ammoniumcarbonates dienen
konnte, ist nicht empfehlenswerth.

Die Trennung des gefdllten kohlensauren
Kalkes von der Salmiakflissigkeit geschieht
am einfachsten in Kammerfilterpressen mit
absoluter Auslaugung und Lufttrocknung.
Da es sich darum handelt, den Kalk so viel
als méglich vor Verunreinigungen zu schiitzen
um ibn nicht missfarbig erscheinen zu lassen,
eiserne Platten der Pressen aber durch die
Beriithrung mit der Salmiakflissigkeit leicht
rosten, wahlt man hdlzerne und macht nur
die vordere und hintere Stirnplatte von
Eisen.

Das Filtrat fliesst in einen tieferstehen-
den Behilter, und nachdem die Presse bis
auf einen bestimmten Druck gefiillt ist, wird
das Pressgut von der noch anhaftenden
Flissigkeit so viel als nur irgend méglich
befreit. Das Waschen geschieht nunmehr
so, dass die in einem besonderen Reservoir
gesammelten Waschwisser von einer fritheren
Operation vorerst Verwenduug finden; da-
durch reichern sie sich mit Salmiak an,
werden annahernd wie das eigentliche Fil-
trat concentrirt und auch mit diesem ver-
einigt. Dann erst wird frisches Wasser ein-
geftihrt, um die absolute Auslaugung zu be-
enden. Schliesslich werden die Kuchen
noch eine Zeit lang mit durchgeblasener Luft
ausgedriickt und verlassen die Presse mit
einem Feuchtigkeitsgehalte von etwa 50 Proc.
Die definitive Trocknung kann auf die ver-
schiedenste Art herbeigefiibrt werden; nur
ist auch hierbei darauf zu achten, dass die
Temperaturen mit grosser Aufmerksamkeit
regulirt werden, um Ubertrocknung zu ver-
hiiten. (Vgl. d. Z. 1897, No. 17.).

Die grossten Schwierigkeiten des ganzen
Processes bietet die Eindampfung der fil-
trirten Salmiaklauge, einerseits wegen des
fir diesen Zweck geeigneten Materials der
Gefasse, andererseits weil diese Operation
unter Umstdnden zu einer sehr merklichen
Quelle des Ammoniakverlustes werden kann.
Wir wollen ganz davon absehen, dass bei
einer bestimmten Temperatur eine gewisse
Dissociirucg des Salmiaks in NH; und HCI
unvermeidlich ist, was ibrigens far die
Rechnung nur minimal in Betracht kommt.
Dagegen wird der Verlust ein ganz erheb-
licher, sofern man nicht fiir die v5llige Neu-
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tralisirung der Lauge Sorge getragen und
ganz besonders etwa in der Ursprungslauge
vorhanden gewesenes freies Ammoniak auf
die eine oder die andere Weise in Salmiak
ibergefiihrt hat. Mit Ricksicht auf die
freiwerdenden Salzsiureddmpfe sind eiserne
Gefisse fir die Fabrikation zu verwerfen, da
die geringsten Eisenspuren, die in den Sal-
miak ibergehen, diesen wihrend der weite-
ren Behandlung durch Farbung beeinflussen.
Ein fast véllig eisenfreies und weisses Pro-
duct erhilt man dadurch, dass man die Lauge
in verbleiten Gefissen verdampft. Zwar
hat man auch hierbei von Zeit zu Zeit
kleineren Corrosionen des Bleiblechs zu be-
gegnen, aber immerhin reduciren sich die
Schwierigkeiten um ein Bedeutendes, und
die Materialabnutzung ist eine mipimale.
Trotz des geringen Gehaltes an Blei ist der
erzeugte Salmiak fir technische Zwecke
durchaus brauchbar.

Statt der freien Feuerung versieht man
die Abdampfgefisse mit Heizschlangen von
Blei oder besser Hartblei, und sofern man
erst einmal den Laugenzufluss sowohl wie
das ndthige Dampfquantum regulirt hat, be-
darf diese ganze Station so gut wie gar
keiner Bedienung mehr. Sobald sich an der
Oberfliche der Lauge eine Salzhaut zeigt
und dse Gefdss hinreichend geftillt ist, er-
scheint .es angezeigt, den Inhalt auf die
Krystallisationskasten abzulassen. Dampft
man noch weiter ein, so fillt bereits wih-
rend des Entleerens des Verdampfgeféisses so
viel krystallisirter Salmiak aus, dass der
Ablaufstutzen fortwidhrend damit verstopft
wird, was den Betrieb storen wiirde. Dann
aber will man manchmal die Lauge nur eben
80 weit concentrirt haben, dass die Kry-
stallisation nicht so rapid, sondern eher
etwas verzogert vor sich geht; es wird
dann dieselbe durch hé#ufiges Umrihren
absichtlich gestért. Auf diese Weise ent-
steht eine Masse von Ausserst feinen, sehr
barten und winzig kleinen Krystallen, die
fir gewisse Zwecke dem gewdohnlichen Kry-
stallmehl vorgezogen werden.

Die Krystallkasten sind einfache eiserne
oder auch hélzerne Gefiisse, innen verbleit;
es ist gleichgiiltig, ob sie tief oder flach ge-
baut sind; der Zulauf wird durch eine von
dem Verdampfgefiss kommende die Kasten
entlanglaufende Rinne bewerkstelligt. Man
stellt so viel Krystallisationsgefisse an einem
mdglichst kithlen Raume auf, dass die Lauge
in den einzelnen hinldnglich Zeit hat, Luft-
temperatur anzunehmen. Dann ist die Kry-
stallisation als beendigt anzusehen, die Mutter-
lauge wird in passender Weise von den
Kryrtallen getrennt, entweder mit frischer

Anfangslauge auf den Verdampfgefissen ver-
einigt oder separat eingedampft, besonders
wenn sie schon &fter gebraucht, oder endlich,
sofern sie bereits zn reich an Chlorcalcium
ist, aus der Fabrikation fiberhaupt heraus-
geschafft.

Krystalle, die ausschliesslich aus Anfangs-
lauge resultiren, geben eine durchaus markt-
fahige Waare; es eriibrigt nur noch, die-
selben gehdrig abtropfen zu lassen, sie ev.
zu centrifugiren und zu trocknen. Letzteres
geschieht sehr bequem auf mit Jute be-
spannten, etwa 12 bis 15 cm hohen Holz-
rahmen, auf denen man das Krystallmehl
leicht aufbfuft. Man stapelt sie auf Stel-
lagen in einem durch Dampf erwdrmten
Trockenraume auf und kriickt das Gut von

Zeit zu Zeit um,

Mutterlaugenkrystalle enthalter so viel
Chlorcaleium und andere Beimengungen, dass
sie noch einer Umkrystallisirung unterworfen
werden miissen. Die hierbei verbleibende
Mutterlauge wird noch einige Male zu wei-
teren Raffinirungsoperationen wiederverwendet
und schliesslich mit der Mutterlauge der
Ursprungskrystalle vereinigt.

Eine besonders schone Form von auf-
fallend grossen Salmiakkrystallen fabrik-
massig herzustellen, gelang mir auf folgende
Weise: Ein bis zweimal wiedergebrauchte
Mutterlauge, deren Chlorcalciumgehalt also
hgher ist als in der Anfangslauge, wird be-
sonders auf Salzhaut eingedampft, hierauf
unter bestdndigem Umrithren mit Anfangs-
lauge auf ihr doppeltes Volumen gebracht
und sofort auf die Krystallisationsgefdsse ab-
gelassen. Wahrend des Einlaufes setzt man
der Lauge eine ganz kleine Menge von in
Wasser geldstem Kupfervitriol zu (bereits
0,01 g auf 1! geniigen) und ldsst krystalli-
siren. Nach Verlauf von etwa 24 Std. zeigt
sich an den Wianden und am Boden der
Gefisse der erste Anschuss von octaé&drischen
Krystallen, die in der Mitte durchgeschaitten
erscheinen und mit der breiten Fliche an
den Gefisswinden aufsitzen. Gar nichts
Seltenes ist es, dass sich an je eine Ecke
des Krystalls ein neuer anheftet. Kanten-
oder Flachenangliederung aber nach Art der
Zwillingskrystalle habe ich nicht beobachten
konnen. Je niedriger die Lufttemperatur,
desto schneller ist das Wachsthum der Kry-
stalle, die iibrigens von durchsichtiger Rein-
beit und grosser Harte sind. Letztere Eigen-
schaft scheint ihren Grund in dem Zusatz
von Kupfervitriol zu haben; denn ohne diesen
waren die Krystalle entschieden weicher und
auch nicht so durchsichtig. Jedenfalls wohl
scheint diese Beimengung die Rolle eines
pagent mindralisateur® zu spielen. Auffallend
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grosse Exemplare maassen in der Hohe 10 cm,
die die Aufsatzfliche bildenden Kanten hatten
eine Linge von 7 ¢cm. Die gewdhnliche Héhe
betrug b bis 6 cm. Natiirlich ist die Aus-
beute hierbei geringer als bei der Fabrika-
tion von Krystallmehl; aber die grossen
Krystalle haben andererseits den Vorzug
eines viel grésseren Gewichts.

Ich mochte diese Ausfiibrungen nicht be-
schliessen, ohne einiger Beobachtungen Er-
wibnung zu thun, die ich bei der Sublima-
tion des krystallisirten Salmiaks machte.
Es ist eine bekannte Thatsache, dass selbst
die allergeringsten Eisenspuren, die sogar
analytisch vernachblissigt werden kénnen,
gich bei dem Sublimationsprocesse derart
dussern, dass das ganze Product mehr oder

minder gelb bis blutroth geddert erscheint..

Die Annahme, dass das Eisen seine directe
Quelle in den eisernen Sublimationsgefassen
habe, bestitigte sich nur insoweit, als bei
nicht genauer Einhaltung der fiir den Pro-
cess nothwendigen Temperatur durch theil-
weise Dissociation des Salmiaks sich Chlor-
verbindungen des Eisens bildeten und mit-
sublimirten. Gleichwohl zeigten Versuche,
die mit dem n&mlichen Salmiak im Kleinen
und zwar im Porzellantiegel angestellt wur-
den, dass das Sublimat ebenfalls gefarbt
war. Die Angabe, Ammoniumphosphat in
einem bestimmten Verhiltnisse in inniger
Mischung mit dem Salmiak anzuwenden, um
die firbende Wirkung des Eisens aufzuheben,
erweist sich fiir fabrikatorische Zwecke wegen
seines hohen Preises nicht durchfiihrbar.
Dagegen leistet gewohnliches kiaufliches
Superphosphat, das vor dem Gebrauche sorg-
faltigst getrocknet wird, ausgezeichnete
Dienste, indem 20 bis 25 Proc. desselben
vom Gewichte des anzuwendenden Salmiaks
mit letzterem vermengt werden. Um even-
tuell noch vorhandene Wasserreste nicht am
eisernen Deckel sich condensiren zu lassen,
wird letzterer erst dann auf das Sublima-
tionsgefiss aufgesetzt, wenn der Process eben
beginnt, was durch das Entweichen weisser
Nebel - gekennzeichnet wird. Sehr wichtig
bleibt immerhin ein recht vorsichtiges Er-
hitzen und mdglichst constante Temperatur.
Der Deckel soll wihrend -des ganzen Pro-
cesses etwas mehr als handwarm sein, Je
langsamer die Operation verlduft, desto
schdner ist die Structur des rein weissen
Productes; es ist durchsichtig wie Glas und
leicht nach einer Richtung hin spaltbar.
Hat es sich dagegen durch schnelle Subli-
mation gebildet, so ist es sehr spride.
Versuche, das Superphosphat bereits der
einzudampfenden Salmiasklauge zuzusetzen,
um das in ibr enthaltene Eisen in unlds-

licher Form niederzuschlagen, hatten eben-
falls recht guten Erfolg; der auf diese Weise
erhaltene krystallisirte Salmiak gab bei der
Sublimation ein v5llig weisses Produet.
Allein das Auslaugen der Superphosphatriick-
stinde in den Verdampfgefissen ist umstind-
lich, und aus diesem Grunde die Verwen-
dung desselben im Sublimationsgefisse vor-
zuziehen.

Brennstoffe, Feuerungen.

Trockene Destillation von Holz.
F. Schmidt (D.R.P. No. 101 588) empfiehlt,

' auf die Retorte einen Aufsatz anzubringen,

um das Nachsinken von Holz zu veranlassen.
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Fig. 66.

Der Behilter & (Fig. 66 und 67) ist ohne
Boden, oben mit einer gasdicht verschliess-
baren Offnung versehen. Wie Fig. 66 zeigt,
ist die durch die Einmauerung g nach unten
durchragende Retorte a hier mit einem ver-
jungten Bodenstiick a, versehen, in welchem
eine Entleerungsthiir ¢ angeordnet ist. Der
Retortenmund ist von einem flantschartigen
Rand a; umgeben zum Aufsetzen des cylin-
drischen Magazins 5. Letzteres trigt auf
dem oberen Ende die Beschickungstbiir 4
und unten geitlich das Abzugsrobr ¢, welches
innen mit einer gelochten Platte ¢ tber-
deckt ist; oben ist punktirt ein zweiter
Abzug f angegeben, der im Falle der Vor-
nahme der Destillation unter vermindertem
Druck Anwendung findet; % sind die Heiz-
ziige. Wahrend des Betriebes sind die Thiiren
¢ und ‘d geschlossen. In dem Maasse, als
in der Retorte @ das Holz infolge fortschrei-
tender Destillation bez. Verkohlung schwindet,
sinkt aus dem Magazin Material nach, so
dass bestdndig die Retorte gefillt, d. h. ihre
Wandung von Warme aufbrauchender Substanz
bedeckt bleibt; die Destillationsproducte



