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Als Formel zur Berechnung des Ge-
halts an Glycerin im Rohglycerin be-
nutzt A. Smetham (J. Chemieal 18, 831)
die Gleichung:

(G -~ 1,000) — (A < 8,8)
X
wo G das spec. Gewicht bei 15° und A den
durch gelindes Gliben erhaltenen Aschen-
gehalt bezeichnet. Richardson und Jaffé
haben in einer #hnlichen Formel versucht,
die organischen und anorganischen Verun-
reinigungen des Rohglycerins gesondert in
Rechnung zu ziehen. Verf. hilt dies jedoch
zum Mindesten fiir eine unn&thige Compli-
cation, die unter Umstinden zu Fehlern
Veranlassung geben kann. Das Hauptge-
wicht ist auf eine genaue Bestimmung der
Asche und des spec. Gewichts zu legen;
Febler von 0,1 Proc. bei der Asche und
0,001 beim spec. Gewicht bedingen Fehler
von /3 Proc. an Glycerin. Richardson und
Jaffé bestimmen die Asche, indem sie die
Probe eindampfen, bei niedriger Temperatur
verkohlen, auslaugen, den unldslichen, koh-
ligen Rickstand glithen, die Losung in dem-
selben Tiegel eindampfen und wieder glihen.
Das Verfahren gibt bei vorsichtiger Ausfiih-
rung genaue Resultate, jedoch erhilt man
auch durch directes Glithen, wenn es vor-
sichtig ausgefithrt und die Temperatur genau
regulirt wird, richtige Werthe. Zum Schluss
gibt Verf. eine Tabelle, die die Brauchbar-
keit der Methode der Berechnung des Gly-
ceringehalts nach obiger Formel darlegen soll.

T. B.

Glycerin ==- )

Die Methode zur quantitativen
Trennung von Isovalerian- und Essig-
siure von A,C.Chapman (Anal. 24, 114)
beruht auf der pahezu vglligen Unldslich-
keit von Natriumacetat in 99,5 proc. Aceton,
wahrend isovaleriansaures Natrium
Siedehitze leicht darin 13slich ist. Zum guten
Gelingen der Trénnung ist vor Allem erfor-
derlich, dass die Filtration schnell ausge-
fihrt und der Trichter warm gehalten wird.
Ein geringer Verlust an Isovaleriansiure ist
kaum zu vermeiden. Uber die etwaige An-
wendbarkeit der Methode zur Bestimmung
von Amylalkohol in Spiritus hat Verf. noch
keine Versuche angestellt. T.B.

Der Raschen-Process zur Herstel-
lung von Cyanid geht nach J. T. Conroy
(J. Chemical 18, 432) aus vom sulfocyan-
sauren Kali und entfernt den Schwefel daraus
durch Oxydation nach der allgemeinen Glei-
chung RCNS+ 30 =RCN + 50;. Wih-

in der |

rend i#ltere Versuche lehrten, dass die Oxy-
: dation von Sulfecyansiurelésungen mit Sal-
petersdure oder Chlor zu Persulfocyan
C;N;HS;, einem gelben, sebr bestindigen
Korper, fiuhrt, zeigte sich, dass, wenn man
die Sulfocyans@ureldsung langsam in kochende
verdiinnte Salpetersiiure giesst, sodass also
stets Saure im Uberschuss vorhanden ist,
man Cyanwasserstoff in einer Ausbeute von
96 bis 99 Proc. erhilt. Der Raschen-Process
benutzt dieses Verhalten, wobei er gleich-
zeitig das Verfahren dadurch zu einem billigen
gestaltet, dass der Sauerstoff der Luft als
Oxydationsmittel benutzt wird, indem die
reducirten Stickstoffoxyde als Ubertriger
dienen. Der Process ist anwendbar auf die
Sulfocyanide der Alkalien und alkalischen
Erden und verlduft nach den Gleichungen
NaCNS+2HXNO,=HCN 4 NaH 30, +2NO0

9N0 4380 + H, 0 = 2 H NO,.

Die Zersetzungsgefisse bestehen aus einer
Reihe von irdenen Kriigen, die durch Rihren
aus demselben Material so mit einander ver-
bunden sind, dass die Flissigkeit in mittlerer
Héhe nach dem Boden des folgenden Ge-
fasses abfliessen kann. Jeder Krug enthilt
! ein Abzugsrohr fiir die entwickelten Gase
und ein Einlassrohr fir Dampf, der den
doppelten Zweck des Erwirmens und des
Rithrens hat. Der erste Krug besitzt ausser-
dem noch Einlisse fir die Sulfocyanid- und
Salpeterldsungen, fiir Schwefelsdure und fir
die aus den Condensatoren zuriickkehrende,
wiedergewonnene Salpetersiure. Bei Beginn
des Processes werden die Kriige mit ver-
dinnter Schwefelsiure beschickt und Dampf
eingeleitet, bis die Temperatur nahe dem
Siedepunkt ist. Dann wird die Sulfocyanid-
und Salpeterlosung eingelassen und Flissig-
keitsmenge und Dampf so geregelt, dass,
wihrend die Temperatur constant bleibt, die
den ersten Krug verlassende Flissigkeit frei
von Sulfocyanid, die den letzten Krug der
Reihe verlassende frei von Cyanwasserstoff-
siure ist. Es dient also nur der erste Krug
der eigentlichen Zersetzung, die fibrigen nur
zum Auskochen der entstandenen Gase. Durch
die Reaction selbst wird nur eine unbedeu-
tende Menge Wirme frei, die in der grossen
Menge Flissigkeit, einer Losung von Natrium-
bisulfat, verschwindet. Durch Untersuchung
der Ablaugen hat man eine Controle fiir den
Process. Sie sind gewdhnlich véllig frei von
Sulfocyanid, enthalten aber Spuren von Blau-
sdure; jedoch betrigt der Cyanidverlust unter
1 Proc. Bei mangelnder Salpetersiure ent-
steht Persulfocyan. Die abziehenden Gase
bestehen aus etwa 1 Vol. Cyanwasserstoff
und 2 Vol. Stickoxyd., Sie enthalten jedoch
auch kleine Mengen Kohlendioxyd von




zu weitgehender Oxydation und Stickstoff-
trioxyd. Letzteres wird zupichst in einem
Scrubber durch Wasser absorbirt, wobei die
Temperatur so hoch gehalten wird, dass
Absorption von Cyanwasserstoff nicht statt-
findet. Darauf wird in einem Condensator
der Wasserdampf niedergeschlagen. Die sich

hier absetzende Fliissigkeit, die etwa 30 Proc. ;

der Gesammtmenge des Cyanwasserstoffs ent-
halt,
den zweiten Krug und wird hier und in den
folgenden wieder entgast, wodurch bewirkt
wird, dass der spater im Zersetzungsgefiss
gebildete Cyanwasserstoff vollstindig die ab-
sorbirende Kalilauge als Gas erreicht. Die
den Condensator verlassenden Gase, die eine

Temperatur von 24 bis 29° besitzen, gehen |

durch zwei mit Wasserkiihlung versehene
Absorptionsapparate aus Gusseisen, in denen
die Blausiiure von Kalilauge aufgenommen
wird. Die abziehenden Gase streichen mit
iiberschiissiger Luft gemischt durch zwei mit
Steinen ausgesetzte Thiirme, in denen Wasser
herabfliesst. Hier wird die Salpetersiure re-
generirt und gelangt in den Zersetzer zuriick.
Die Zufubhr von Wasser und Luft muss so
regulirt werden, dass man stets eine Saure
von gleicher Starke zuriickgewinnt. Bei der

Absorption des Cyanwasserstoffs hat man °

darauf zu achten, dass die Vorlage recht-
zeitig gewechselt wird. Beim Eindampfen
der Cyanidlsungen entstehen leicht erheb-
liche Verluste, indem durch Einwirkung von
iberhitztem Wasserdampf Ammoniak ge-
bildet wird. Diese Schwierigkeit wird dber-
wunden, indem man das Eindampfen in
Vacuumpfannen mit Dampfheizung unter be-
stindigem Riibren vornimmt. Das Endproduct
stellt ein weisses, mehr oder weniger klumpiges
Pulver dar und ist véllig frei von Schwefel.

Auf den ersten Blick scheint der Process
etwas Gefiahrliches an sich zu haben, da ge-
waltige Mengen #Husserst giftiger Gase ver-
arbeitet werden. Die Bewegung der Gase
geschieht durch einen K&rting’schen Strahl-

apparat, so dass in dem ganzen Apparat ein °

geringes Vacuum herrscht, Ein Ausstrémen
von Gasen aus etwa vorhandenen Undicht-
heiten wird dadurch vermieden; ausserdem
machen sich die Gase wegen ibres Gehalts
an Stickstoffoxyden sofort durch ihre Farbe
bemerklich. Eine weitere Gefahr besteht in
der endothermischen Natur des Stickoxyds.
Es bildet sich eine explosive Substanz, die
Cyan, Kohlenstoff und Nitrate enthilt, welche
bei der durch Reibung, etwa an Metall-
habnen, erfolgenden Explosion auch die des
Stickoxyds auslést. Man hat desbalb den
Metallhahn zwischen Condensator und Ab-
sorptionsgefiss durch einen starken Gummi-

fliesst durch ein besonderes Rohr in °
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schlauch mit Schraubenquetschhahn ersetzt,
wodurch der Anlass fiir eine Explosion ver-
mieden werden soll. T. B.

Die Herstellung von Essigdther aus
den Entgasungsproducten von Holz
schligt Th. Chandelon (Bull. Assoc. 13, 231)
vor. Die bei der Gewinnung von Holzkohle
zur Bereitung von Schwarzpulver abfallenden
gasigen, wasserigen und theerigen Neben-
producte haben nur einen #Ausserst geringen
Handelswerth und werden meist verbrannt.
Verf. schlagt vor, sie zur Herstellung ent-
weder von Aceton oder von Essigather zu
benutzen. Beide finden bei der Fabrikation
der rauchlosen Pulver, namentlich der hoch
nitrirten, ausgedehnte Verwendung. Labo-
ratoriumsversuche zeigten, dass der Rohholz-
essig zur Herstellung von Aceton nur nach
wiederholter fractionirter Destillation zu ver-
wenden ist, wobei grosse Verluste an Essig-
siure eintreten. Bei Weitem glatter gelingt
die Herstellung von Essigiither. Der Holz-
essig wurde mit dicker, durch ein fein-
maschiges Sieb geriebener Kalkmilch versetzt
in einem etwa '/, der zur Neutralisation
erforderlichen Menge betragenden Uberschuss.
Das Gemisch wurde auf dem Wasserbade
auf !/; des urspriinglichen Volumens einge-
dampft, in einen zur Bereitung von Essig-
ather gebriuchlichen Apparat gebracht und
mit 1 Mol. Alkohol (88 bis 89proc.) auf
1 Mol. Essigsdure und 2 Mol. Schwefelsdure
(60° Bé.) auf 1 Mol. Kalk versetzt. Die
Reaction ging glatt von statten. Der Essig-
dther wurde in fiblicher Weise abgeschieden.

| Unter Verwendung von 2 [ Holzessig betrug

die Ausbeute 14,37 Proc. Verf. hilt die
Herstellung von Essigither auf diesem Wege
fir vortheilbaft. Versuche im Grossen sind

bis jetzt nicht gemacht. T. B.
Faserstoffe, Férberei.
Eive neue Atzmethode. L.E. Levy

(J. Frankl. 147, 337) befestigt die wie ge-
wohnlich vorbereitete Platte mit der Rick-
seite auf einem Tragbrett, wodurch das
Uberziehen derselben mit Asphalt unnéthig
wird. Das Tragbrett wird mit der Zeichnung
nach unten mit einem Rahmen verbunden,
dem mit Hilfe einer excentrischen Scheibe
eine hin- und hergehende Bewegung ertheilt
wird. Das Ganze befindet sich in einem
Glaskasten, der iiber dem S#urebehilter
steht. In diesen miinden die f)ﬁ'nu,ngen von
Zerstaubern. Die Saure wird durch ein
kraftiges Gebldse in feinst vertheiltem Zu-
stande stets senkrecht gegen die zu &tzende
Platte geschleudert, Dadurch wird die Atzung



