
Theeriilen, also Kohlenwasserstoffen und 
deren fliissigen Nitroderivaten, wie Mononi- 
trotoluol , Mononitrobenzol und dergl., ein 
Zusatz von 5 bis 6 Proc. Chlorschwefel und 
ein bestiindiges Umriihren nijthig ist. 

phorsiiure bei 4 bis 8 Proc. unl6slicher Phos- 
phorsiiure; gewijhnlich enthiilt es 40 Proc. 
Um die Aufschliessung zu verbessern, hat 
man erfolglos versucht, das Einriihren mit 
angewiirmter Phosphorsiiure vorzunehmen. 

satz von Chlorschwefel und nachheriges Um- 
riihren in eine gummiartige Masee uxngewan- 
delt und in diese der trockene, pulverisirte 
Sauerstofftrager eingeriihrt und gut vermischt, 
worauf der teigartige fertige Sprengstoff zu 
Patronen verarbeitet werden kann. Sol1 
ein Sprengatoff , der aus Sauerstofftriigern 
und harten gepulverten Nitroderivaten , wie 
Dinitrobenzol , Mono- und Dinitronaphtalin, 
Nitrophenol und dergl. beeteht, wasserdicht 
gemacht werden, so vermischt man den fer- 
tigen pulverfijrmigen Sprengstoff mit einem 
kleineren, bestimmten Thei? eines beliebigen 
zu Gummi verwandelten Oles und verar- . 
beitet die entstandene Paste ebenfalls zu 
Patronen. In der Praxis sol1 sich folgende 
Zusammensetzung besonders bewlhrt haben: 
Theer, Theer61 u. 8 .  w. oder Nitroderivate 
dieser Stoffe werden mit 5 bis 6 Proc. Chlor- 
schwefel varmischt und so lange geriihrt, bis 
eine klebende, gummiartige Mrtsse entstanden 
ist. Zu derselben werden d a m  75 bis 80 
Proc. eines feingepulverten festen Sauerstoff- 
triigers zugegeben und das Ganze zu einer 
plastischen Masse verarbeitet bez. geknetet 
und hieraus auf gewiihnlicbe Art Patronen 
hergestellt. 

D a r s t e l l u n g  v o n  h o c h p r o c e n t i g e m  

man das Phosphatmehl rnit schwiicherer 
Phosphorsiiure Irocht. Dies Verfahren ge- 
stattet auch, carbonathaltige Phosphate an- 
zuwenden, da die die Reaction aufhaltende 
Kohlensiiure aus dem diinnen Gemenge ent- 
weicht und beim Sieden fast vollstiindig 
ausgetrieben wird. Man rtibrt Phosphat- 
mehl und Phosphorsiiure in besonderen ein- 
fachen Mischmaschinen oder auch direct in 
der Eindampfpfanne zusammen, dampft darr 
Gemenge iiber freiem Feuer oder besser mit 
Dampf bis zum Siedepunkt von ungefiihr 
1 lo', unter bestimmten Umstiinden auch bis 
115' sin, liisst es hierauf in bleiernen Kiihl- 
pfannen oder auch den iiblichen Kellern er- 
kalten und erhiilt so eine feste Masse, 
welche frei von Pyrophosphat ist und nach 
dem Darren ein Doppelsuperphosphat mit  
meist weniger als 0,5 Proc. unliislicher Phos- 
phorsiiure bei nur 3 bis 4 Proc. freier Phos- 
phorsiiure ergibt. fst i  der Siedepunkt auf 
110' gestiegen, so ist  der Aufschluss voll- 
endet, das Gemisch kann sich daher von 
selbst nicht weiter erhitxen und muss er- 
kalten. Da  bei 110' oder selbst bei 116O 
noch keine PprophosphorsHure entsteht, so 
ist das Fabrikat naturgemiiss frei davon. 
Zn beachten ist, dass das Phosphatmehl 

/ iiusserst fein gemahlen ist  (mindestens Sieb 
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Filtermehl, welches von der Entstaubungs- 
anlage gesammelt wird. Ha t  man kein 
geniigend feines Mehl zur Verfiigung, so 
kann man die griisseren Phosphattheilchen 
durch Absetzenlassen aus dem Gemisch von 
Siiure und Phosphatmehl entfernen, ehe man 
es in die Kochpfanne fliessen liisst. Man 
kann jedes Phosphat, auch die niegriggridigen 
anwenden, ebenso kann man schwer zersetz- 
bare Phosphate, wie Apatite, verarbeiten. 
Sehr geeignet sind die Phosphatkreiden, wie 
Ciplyphosphat, auch die in den Phosphat- 
kreideschliimmereien ale Nebenproduct ab- 
fallenden phosphatarmen Kreiden kiinnen da- 
mit verarbeitet werden. 

Die Darstellung der PhosphorsHure er- 
folgt nach dem allgemein in der Industrie 
iiblichen Verfahren , jedoch achte man beim 
Einrtihren darauf, dass die entstehende Siiure 
etwas mehr Kalk en th l l t ,  als z u r  Bindung 
der in ihr vorhandenen Schwefelsiiure niithig 
ist, da  letztere nur so geniigend vollstiindig 
ale Gyps abgeschieden werden kann. Man 
kann das Phosphatmehl in die schwache 
Phosphorsiiure von der Auslaugerei geben, 
also Concentration und Aufschliessen ver- 
binden ; besaer jedoch concentrirt man die 
Phosphorsiiure fiir sich, trennt sie von dem 
ausgescbiedenen Gyps und schliesst dann 
kochend auf. Man erhiilt so Producte von 
hiiherem Titer. 

Bei Verarbeitung carbonatreicher Phos- 
phate, z. B. von Algierphosphat, ist es zweck- 
miissig, die Phosphorsiiure auf ein spec. Gew. 
von 1,38 einzudampfen. Man triigt auf 1 cbm 
dieser Siiure, in welchem etwa 450 k Ge- 
sammtphosphorsiinre mit etwa 405 k freier 
Phosphorsiiure enthalten sind, 393 k eines 
29,5 proc. fein gepulverten Algierphosphats 
unter fortgesetztem Umriihren ein. Wegen 
des starken Schiiumena muss dies sehr vor- 
sichtig vorgenommen werden. Nachdem Phos- 
phat und Siiure zusammengeriihrt sind, gibt 
man Dampf, worauf zuniichst wieder starkes 
AufschHumen eintritt,  was man durch Auf- 
giessen von Fett, Aufblasen von Dampf oder 
i n  sonst geeigneter Weise bekiimpfen kann. 
Der Pfanneninhalt kommt bei 106' bis 107' 
ins Sieden, fiiogt bei 109' an dicker zu 
werden und wird, wenn die Temperatur auf 
110" gestiegen ist, in die Kiihlpfannen oder 
Keller ausfliessen gelassen. Das erstarrte 
Product wird gedarrt, geschleudert und ge- 
siebt und ergibt ein Doppelsuperphosphat 
von 50 Proc. wasserliislicher Phosphorsiure. 

Bei VerarbeStung carbonatischer Phos- 
phate kann man auch noch stiirkere Siiure 
bis 1,45 spec. Gew. beim Einriihren anwenden. 
Der Pfanneninhalt kommt dann erst bei 
109' ine Sieden, doch i s t  obige Stiirke vor- 
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zuziehen, da  sich bei ihr das Schiiumen besser 
bekiimpfen liisst 

Ein etwas stiirkeres Doppelsuperphosphat 
bei Anwendung obigen Algierphosphats, z. B. 
von 52, Proc., erhiilt man, wenn man die 
Phosphorsiiure zuerst auf 1,5 spec. Gew. 
eindampft und nach dem Abscheiden des 
Gypses mitWasser auf obige Stiirke verdiinnt. 
Verarbeitet man carbonatarme Phosphate, 
wie Peace River, oder schwer aufschliess- 
bare Phosphate, wie Apatite, so ist es besser, 
das Eindampfen bis zur Siedetemperatur 
von 112  bis 115' fortzusetzen; man kann 
auch bei der Verarbeitung von Apatiten 
die Siiureetiirke bis 1,49 spec. Gew. steigern. 

Die Griidigkeit des Productes wird einer- 
seits durch den Gypsgehalt der Phosphor- 
siiure, andererseits durch den Sand- und 
Fluorcalciumgehalt sowie den Titer des Zu- 
satzphosphates beeinflusst. Man kann nun 
die durch das Zusatzphosphat in das Pro- 
duct eingefiihrte Sand- bez. Fluorcalcium- 
menge dadurcb einschriinken, dam man die 
Phosphorsiiure kalkreicher, also weniger 
sauer darstellt. Ein gewisser Kalkgehalt 
der Phosphorsiure ist so wie so erwiinscht, 
um die Abscheidung der Schwefelstiure sicher 
zu bewirken. Nimmt man mehr Phosphat zum 
Einriihren auf die gleiche Menge Schwefel- 
siiure, so wird die Phosphorsiiure reicher an 
Monocalciumphosphat und Hrmer an freier 
Phosphorsiiure. Dasselbe erreicht man, wenn 
man die Phosphorsiiure mit etwas Phosphat 
erhitzt, von dem Sand u. 8. w. trennt und 
dann mit dem Rest des Phosphats fertig 
kocht. 

Am einfachsten und billigstei erhiilt 
man eine fiir das Verfahren geeignete same 
Monocalciumphosphatlauge, wenn man Super- 
phosphat auslaugt. D a  Superphosphat ge- 
wiihnlich nur bis l/, der vorhandenen 
PhosphorsHure im freien Zustande enthiilt, 
so brancht man zur Siittigung auch nur '/gbis',, 
der Menge an Zusatzphospbat gegeniiber dem 
oben beschriebenen Verfahren; man fiihrt daher 
auch nur ' Is his'/, der Sand- bez. Fluorcalcium- 
menge in das Product ein und erhiilt dem- 
gemiiss leichter hochgriidige Waare. Man 
kann das Superphosphat nach dem Aufriihren 
mit Wasser bez. schwacher Lauge in Filter- 
pressen auslaugen, oder man kann es durch 
Absetzenlassen oder auch in Filterbottichen 
erechiipfen. Natiirlich kann man diese Ver- 
fahren auch combiniren, z. B. die starken 
Laugen durch Abgiessen gewipnen und den 
Schlamm in der Filterpresse auswaschen. 
Durch sorgfiltigee, nach dem Gegenstromprin- 
cip durchgefiihrtes Laugen kann man die 
Superphosphate in nur atarke Lauge von 
1,26 bis 1,35 spec. Gew. einerseits und aus- 
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' Laugen von 1,38 bis 1 ,41  spec. Gew. kommt 
man auch iiber 5 4  Proc. hinaue. 

Durch Auslaugen von Superphosphaten, 
welche vie1 Eisenoxyd u n d  Thonerde ent- 
halten, erhiilt man Laugen, welche nur dann 
zur Darstellung von hochgriidigem Doppel- 
superphosphat geeignet sind, wenn die Super- 
phosphate vor dem Laugen genijgend lange 
abgelagert und die Sesquioxyde znriickge- 
gangen sind, oder wenn man die Laugen 
vor dem Verkochen reinigt. 

Aus abgelagertem Peace River- Super- 
phosphat wurde z. B. beim Verkochen der 
Lauge mit Peace River ein Product von 

gewaschenen Gyps andererseits zerlegen. Da  
obige Lauge unmittelbar f i r  das Verfahren 
geeignet ist, so spart man das besondere 
Eindampfen derselben. Das schliesst natiir- 
lich nicht Bus, dass man bei ausnahmsweise 
schlecht laugenden Superphosphaten die 
schwiicheren Laugen auf obige Stiirke ein- 
dampft; auch kann man, um besonders hoch- 
griidige Waare zu erzielen, die Lauge auf 
1,88 bis 1,41 spec. Gew. concentriren. 

Man arbeitetfolgendermaassen : DieLauge, 
welche unschwer rnit mindestens 1,26 spec. 
Gew. erhalten werden kann,  wird, wenn 
niithig, kliiren gehssen und dann auf ihren 
Gehalt an freier Siiure untersucht. Hier- 
nach berechnet man die zum Zusatz niithige 
Phosphatmenge, die gerade hinreicht, siimmt- 
liche Pho'sphorsiiure als Monocalciumphos- 
phat zu binden. 

Eine Algiersuperphosphatlauge von 1,285 
spec. Gew. enthalte z. B. 260 k Gesammt- 
phosphorsiiure in 1 cbm, wovon 68,16k freie 
Siiure sei. Man riihrt 6 0  k einee 29,5 proc. 
Algierphosphatmehls vorsichtig ein und gibt 
dannDampf. DerPfanneninbalt kommt bei 101  
bis 102' ins Sieden, ha t  von 105 bis 107' 
Neigung zum Steigen nnd wird bei 110' 
ausgegossen. Nach dem Darren erhiilt man 
ein Product von 52  Proc. wasserliislicher Phos- 
phorsiiure. Will man absichtlich ein 
schwiicheres Fabrikat herstellen, so nimmt 
man schwiichere, mehr gypshaltige Lauge zum 
Aufschliessen; urn ein besonders starkes 
Product zu erzielen, concentrirt man die 
Lauge vorher auf 1,38 bis 1,41 spec. Gew., 
trennt sie vom Gyps und arbeitet wie oben. 

Inwieweit der Titer clurch die Laugenstarke 
heeintlusst aird, zeigt folgendes Beispiel. Reim 
Auslaugen desselbcn Algiersuperphosphats und 
dem Verkochen der Laugen mit der jeweilig nothi- 
gen Menge desselben Algierphosphats erzielte 
Schiiler die nachfolgenden Proclucte. 

Verarbeitet wurden: 
a) Lauge von 1,18 spec. Gem. = 46,4 Proc. 

wasserliislicher Phosphorskure. 
b) Lauge YOU 1,285 spec. Gew. = 52 Proc. 

masserldslicher Phosphorsgure. 
c) Lauge von 1,38 spec. Gew. = 54 Proc. 

wasserlijslicher Phosphors&ure. 
Die. Lauge a hatte 155 k Gesammtphosphor- 

siiure mit 353 k freier Saure pro Ciibikrneter nnd 
wurde mit 32 li Phosphat verkocht; 

Die Lauge b hatte 260 k Gesammt.phosphor- 
siure rnit 68,16 k freier Sgure und 60 k Phosphat; 

Die Lauge c hatte 355 k Gesammtphosphor- 
skure mit 115 k freier S b r e  und 104 k Phosphat. 

Die Arbeitsweise war in allen drei F;illen gc- 
nau die gleiche; nur begann Lauge a bei 1000, 
Lauge b bei 101 bis 102O und Lauge c bei 103O 
zu sieden; stark gypshaltige Laugen wie a konnen 
nur bis 1 0 6 0  eingekocht werden, mas bei ihnen ge- 
nii& Wendet man an Kalkcarbonat arme Phos- 
phate a h  Zusatz an, so koclit man bis 112O. 

I 

Thonerde zusammen ab ,  indem man die 
Lauge zum Siedepunkt erhitzt, nachdem 
vorher die freie Siiure durch Zusatz irgend 
einer Base, z. B. von kohlensaurem Kalk, 
ganz oder theilweise neutralisirt wurde. 
Eisenoxyd und Thonerde scheiden sich hier- 
bei ale Biphosphat aus; Calciumbiphosphat 
fiillt nur in geringer Menge mit. 

Eine frische Tennesaee- Superphospbatlauge 
ergab beim Verarbeiten mit Florida-Hard- 
rock ein Doppelsuperphosphat von 45,5 Proc. 
wasserliislicher und 6,28 Proc. unliislicher 
Phosphorsiiure, wovon allerdings 4,64 Proc. 
citratliislich waren. Diesselbe Tennessee-Lauge 
welche 72,4 k freie Stiure in 1 cbm enthielt, 
wurde rnit 62,5 k Kreide von 54,39 Proc. 
Ca 0 versetzt, aufgekocht und von dem 
schleimigen Riickstand getrennt. Die Lauge 
hatte nun nur noch 14,2 k freie Phosphor- 
siiure in 1 chm und gab nach dem Ver- 
kochen rnit 14,5 k Florida-Phosphat ein 
Doppelmperphosphat von 5 1,9 Proc. wasser- 
liislicher und 2,36 Proc. unliislicher Phos- 
phorsiiure. Daneben wurde '/5 des Gewichtes 
des Doppelsuperphosphates an Priicipitat 
von 30 Proc. Phosphorsiiure gewonnen, 

H e r s t e l l u n g  von  B l e i w e i s s .  Nach 
E. B e i l e y ,  W. T b .  H e y  nnd G. R. Cox 

, (D.R.P. No. 103688) dient der geschloseene 
Behiilter A (Fig. 208) zur Aufnahme des zu 
verfliichtigenden Bleies, wobei durch die 
Feuerung B daa Blei auf den gewiinschten 
Hitzegrad gebracht wird. Ein aus Kohle 
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gebildeter durchbohrter Pol C i e t  mittels I gung des Bleies herbeiftihrt; hierbei verbin- 
einer Stiitze D mit einer in dem Lsgerbiigel F I den sich die Diimpfe mit den in den Be- 
drehbaren Regelpchraube E verbunden. I n  ~ halter A durch das Rohr G eintretendea 
dae in der Mitte der Kohle C befindlicbe I Gasen und nehmen ihren Weg durch das 
Loch miindet ein Rohr G,  welches die er- i Ausstriimungsrohr Min die Sammelbehiilter P, 
forderlichen Diimpfe und Gase in das Innere wo sie sich verdichten und in einem fein 
des Behiilters A leitet. 
in einem Behiilter Hzusammengemischt, indem 1 

- - . - .- .- - -  

Die Gase werden I vertheilten Zustande niederschlagen. 

xugeharige negative Pol s ist mit der Stiitze D 
der Kohle c' verbunden. 

Das Blockblki wird in den Behiilter A 
gelegt, in welchem es geschmolzen wird. 
Nachdem die Stellung der Kohle c durch 
die Schraube E geregelt ist, liisst man Dampf 

der Dampf durch ein Rohr I, welches bis I 
dicht an die Oberfliche K einer LBsung von , 

fiihrung dee Acetylene unter Druck und zum 
Ableiten des Gases nach der Reaction dient. 
Derselbe trHgt eine Ztindleitung F, mit der 
ein Metallfaden E l ,  welcher durch einen elek- 
trischen Strom gliihend gemacht wird, ver- 
bunden ist. Einer der Pole des elektrischen 

Organische Verbindungen. 
Eseigsiiure hinanreicht, in den unterenThei1 I H e r s t e l l u n g  von  A c e t y l e n s c h w a r z .  
des Behiltere H eingefiihrt wird. Ein Ein- 1 Nach L. J. E. H u b o u  (D.R.P. NO. 103 862) 
strBmungsrobr L dient als Zuleitung von I wird eine starke Stahlriihre A (Fig. 209) 
Kohlensiiure in den Behiilter H und dae Ge- I durch Netallschraubkappen und B' ver- 
misch von Kohlensiiure, Wasser- und Essig- I 
siiuredampf striimt durch das Rohr aus. 

d 

FIg. 208. 

I An dem Behalter A ist ein AusetrBmungs- I 

rohr M vorgesehen und an diesem befinden 
sich Rohrstutzen N ,  an welche Sammelbe- 
hiilter Y aus Flanell angehhgt  sind. Der 

Fig. 209. 


