
diesen Versuchen , dass man den Chlorkalk 
entweder rnit sehr viel Siigespiinen oder mit 
sehr wenig Wasser vermischen muss, um vor 
unliebsamen Reactionen bewahrt zu bleiben; 
am besteu liisst man die Siigespiine aber 

1102,5 k 
ganz fort und nimmt statt  ihrer Kiesel- 
guhr, Kokspulver, Ziegelmehl , Bleichromat 
(Wolff'sche Masse) oder dergl. 

Meinem Assistenten, Hrn. n r .  H u t h ,  
danke ich bestens fiir seine Hiilfe bei dieser 
Arbeit. 

Breslau, im Ju l i  1899. 

bis 5'1, Uhr nacbmittsgs; 53/4 Uhr wurde bei 
195  " das Bisulfat abgelassen und war die 
Operation einschl. Abziehen siimmtlicher 
Siiure urn 6 1/4 Uhr abends vollstiindig be- 
endet. Es wurden erhalten: 

Demonstrationsdestillationen von 
Salpeterslnre nach dem SystemValentiner 

(Vacuum-Verfahren). 
Von 

Konrad Francke. 

Anschliessend an die in Heft 12 d. Zft. 
erfolgte Publication fiber das Verfahren 
Va len t ine r ' s  zur Darstellung von Salpeter- 
siinre sei es gestattet, im Nachstebenden 
einen kurzen Bericht zu geben iiber einige 
Demonstrationsdestillationen, die in der Zeit 
vom 3. bis 8. Ju l i  a. c. in der Chemischen 
Fabrik von V a l e n t i n e r  & S c h w a r z  in 
Leipzig-Plagwitz im Beisein zahlreicher Ver- 
treter der chemischen Industrie ausgefiihrt 
wurden'). 

Die Versuche begannen am 3. Juli  mit 
einer D e s t i l l a t i o n  von S a l p e t e r  m i t  
S c h w e f e l s i i u r e  von  59 b i s  60' BQ. 

Urn 7 Uhr morgens begannen in Gegen- 
wart der Theilnehmer die Abwiigungen und 
wurde die Retorte beschickt mit 

tischen Ausbeute. 
Die Priifung der erhaltenen Siiure auf 

Chlor ergab schwache Opalisation bei Zusatz 

0 ,  

960 k Sch\;efclsLure Ton 60 O BG. ) - 1300 
340 k Schwefclssure von 65.6 0 Be. I - 1 

Schwefelsaure von'62 O BQ. 
Mit der Beschickung wurde S1/, Uhr 

morgens begonnen, der Apparat wurde 9'/, 
geschlossen und unter Vacuum gesetzt, Feuer 
angemacht und lief die erste Siiure 9'/, bei 
90" und 55 cm Vacuum (vorn an der Retorte). 

1 Bei der Vertheilung des Salpeters in der 
Retorte brach die Schaufel, mit welcher der 

1 Arbeiter die Vertheilung zu bewirken hatte, 
I ab und ist der Salpeter nicht gleichmiissig 

genug ausgebreitet worden, infolgedessen 
' Klumpenbildung des Salpeters stattfindet 

und die Zersetzung des letzten Restes des 
Salpeters Schwierigkeiten verursacht. Bis 

I 5'/2 verliiuft die Destillation glatt, und re- 
sultiren bereita etwa 95 Proc. der theoretischen 

1 
i 
I I )  Vom Keichsgesondheitsamt war Herr Re- 

nierunnsrath Dr. v on R u c h k a erschienen. das Aus- 
i&~d w l r  durch Herren aus Belgien, Hollaxh, Itslien, 
Osterreich, Russland und Schweden vertreten und 
wohnten nebeii Vertretern der Indiistrie auch Pro- 
fessoren nnd Studirende dcr Uniwrsitiit Leipzig 
den Versuchen bei. I Ausbeute; dann muss aber, urn die Zer- 

G6 * 
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setzung der letzten Klumpen zu erreichen, 
verschiedene Male rnit dem Vacuum bis auf 
15 cm heruntergegangen werden und steigt 
die Temperatur auf 195 bis 200 O. Trotz- 
dem findet nur noch schwache Destillation 
statt ;  es tntt Schiiumen der Masse in der 
Retorte ein, doch wird dasselbe mit Erfolg 
durch Einlassen von 150 g Maschinen61 be- 
seitigt und findet selbst bei weiterhin ge- 
steigerter Temperatur nicht mehr statt. Um 
7'/4 Uhr wird schliesslich das Bisulfat ab- 
gelassen; doch zeigt es sich, dass dasselbe 
immer noch kleine Knollen unzersetzten 
Salpeters enthiilt, was nur dadurch zu er- 
kliiren ist, dass der Salpeter von Anfang an  
i n  der Retorte nicht gleichmiissig vertheilt 
worden war und die Schwefelsiiure denselben 
nicht vollstiindig durchsogen hatte. An 
Kohlen wurden 450 k Braunkohle verbraucht. 
Es wurden erhalten: 

202 k Salpeters%ure von 47,4 
51 47,O 

307 4474 
236,s 39,7 
32,5 3Y,5 
79 31.0 

2o;o 
(mtnommene 

G,5 
4 Durcbscbnittnprobe) 42,0 

71,s ( I .  Wasservoylnec) 30.7 ., I 

56 (2 .  \Vasservorlage) 5.0 

1046 I< 

Die Ausbeute betrug also 97,7 Proc. der 
theoretischen Ausbeute und betrug der Durch- 
schnitt der erhaltenen Siiure incl. Wasser- 
vorlagen 41,7 BB. oder ohne letztere 
43,4' BB. 

Am Mittwoch, den 5 .  Juli wurde vorge- 
fiihrt eine D e n i t r i r u n g  von  Mischsiiure.  

Es gelangte zur Denitrirung eine Misch- 
s ture  erhalten durch Mischen von 
987 I< Schwefelsanre -ion 5G,lin BC. 
160 k Salpetcrsiiiire von 453'' Bd., also 

1137 k Mischsiiure yon 7E,2 k = G2,7 Proc. H,SO, 
122,s = 104 HNO, 

Mit der Fiillung der Retorte wurde 
begonnen 9'12 Uhr morgens; geschlossen, 
unter Vacuum gesetzt und angeheizt wurde 
der Apparat lo3/, Uhr. Um 11" lief bei 
9 0 °  und 55 cm Vacuum (an der Retorte) 
die erste Siiure. 12'O mittags war die 
Operation beendet. Kohlenverbraucb 150 k 
Braunkohle. Endtemperatur 150 '. Auch 
die zuletzt iibergegangene Siiure war frei 
von Schwefelsiure. Es  wurden erhalten : 

300,9 = 26,5 B,O 

18 k Salpetersiiure van 46,7 
136 42,5 
19,5 3t;,9 
54,5 ( I .  Wasservorlage) :),o 
51 (2. Wlsservorlage) 1,5 

279 k 

Das Ergebniss wnrde einer Ausbeute FOP 

fast 103,3. Proc. der Theorie entsprechen. 
Dieses Resultat erkliirt sich daraus, dass 
die Zersetzung am vorhergehenden Tage eine 
ungeniigende gewesen war, dass unzersetzter 
Salpeter im Risulfat und, da  yon diesem 
nicht alles abgelaufen, auch i n  der Retorte 
zuriickgeblieben war. Es ist also bei dieser 
Ausbeute ein Theil des am vorhergehenden 
Tage nicht gewonnenen Salpeters noch mit 
inbegriffen. Da die bei dieser Operation de r  
Denitrirung von Mischsiiure zuriickgebliebene 
Schwefelsiiure , die durch Wasserverlust 
auf 57,8 BQ. sich verstiirkt hat ,  frei von 
Salpetersiiure war, kann die Ausbeute dieses 
Tages au€, 100 Proc. der Theorie gesetzt 
werden und wiiren somit noch 4,O k HNOB 
aus der Charge des vorhergehenden Tagee 
gewonnen worden, so dass. sich die Ausbeute 
von den am 4. VII. zersetzten 1000 k Sal- 
BQ. (89.GO Proc. TISO,) = 1S1,O k HSO, 

(87;15 IlSO,) =. 41,4 
(7638 HNO,) = 233,s 
161.02 HNO.,) = 144.3 
(58125 n w j j  = I 9 
(43,48 HSO,) = 3 f ,3 
(.LG,GG I-IXO:;) = 1.7 
(67,50 H 3 0 , )  = 2,7 
(-43,02 HXO,) = 30,P 
i 6.76 HSO.,; = :i.H 
\ ,  

695,2 k HNO, 

peter suf 95,2 Proc. der Theorie stellea 
wiirde. Die erhaltene Siiure war mit den 
Wasservorlagen durchschnittlich 32,2 O BQ., 
wiihrend ohne diese 173,5 k t on  42,4O Bk. 
erhalten wurden. 

Am folgenden Tage fand eine D e s t i l l s -  
t i on  y o n  S a l p e t e r  rnit  Misch -  bez .  Ab- 
f a1 1 s i iu re  statt.  

Es wurden genommen: 
1000 k Salpcter r. 96 Proc. SaKO, ,  
150 k Salpetcrskure I-. 45,9" BC., 

1600 k Schwefelsiiure Y. 59.9O HG., 
wobei die am vorhergehenden Tage zuriick- 
gebliebene Schwefelsiiure von 57,8O BQ. durch 
atiirkere Siiure auf 59,9' Bk. rectificirt worden 
war. Anfangs waren nur 1350 k von 59,9O 
Bd. genommen worden, doch stellte sich, als 
man 5lI2 Uhr abends das Bisulfat ablassen 
wollte, heraus, dass noch unzersetzter Sal- 
peter i n  dem noch dickflfissigen Bisulfat war; 
der Apparat wnrde infolgedessen nocbmals 
geechlossen, noch 160 k Schwefelsiiure VOD 

59,9 O BQ. zugegeben und die Destillatibn 
nochmals i n  Gang gesetzt. Mit der Be- 
Bi. (81,OG Proc. IIXO,) = 14,G k H-1'0, 

(69,2l IISO,) = 94,l 
(51,71 HNO,) = 10,7 
(11,57 IINO,) = 6,5 
( 2,03 HNO,) = 1,O 

1263 k HNO, 



Die Siiure mit den Wasservorlagen war 
dnrchschnittlich 41,2 BQ.; von den Wasser- 
vorlagen abgesehen, wurden 1139 k von 

100,6 Proc. der Theorie entsprhche. Dieser 
kleine Uberschuss erkliirt sich aber leicht 
daraus, dass bei den hochgriidigen Salpeter- 

tmf: R e d e s t i l l a t i o n  d i i n n e r  S i iure  m i t  
S c h w e f e l s i i u r e  v o n  6 6 '  BQ. 

Mit 1350 k Schwefelshure von 65,6 ' Bb. 
wurden zur fiberdestillation gebracht 1599,5 k 
Salpetersiiure von 43,2 BQ. (71,24 Proc. 
HN03) = 1139,4 k HN03, und zwar wurden 
a n  Salpetersiiure angewendet: 

dem Yonobydratgebalt zeigen nnd dass mit 
den gebriiuchlichen Betriebsariiometern, sel bst 
wenn sie in ' eingetheilt sind, nicht ge- 
niigend genau abgelesen werden kann. Die 
obigen Angaben von abgelesenen BeaumQ- 
graden sind so angegeben, wie sie von der 
Mehrzahl der anwesenden Herren abge- 
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echickung war 7li2 Uhr morgens begonnen 
worden, um €3'1, war der Apparat geschlossen 
u n d  unter Vacuum gesetzt, angeheizt, und 
destillirte die erste Siiure Q 3 / ,  Uhr. Die 
Operation war 7'b abends vollendet. Der 
Mehrverbrauch an Schwefelsaure erklart sich 
rn6glicher Weise dadurch, dass die Abfall- 
siiure nicht die den abgelesenen BeaumB- 
Graden entsprechende Aciditiit besitzt, son- 
dern infolge ihrer Verunreinigungen ein 
lhiiheres specifisches Gewicbt anzeigt, als 

!%,6 k Yalpeters%ure 
20.5 48.9 

\-on 49,O ' 

ihrem Gehalt an H,SO, entfpricht. Ver- 
braucht wurden 360 k Braunkohlen und 
wurden erhalten: 

264 k Salpcterskurc vnu 473 '  
52 1 443 
(i4,5 

"78 
44,l 
41,l 

10,s 40,3 
48,5 :33,0 

172,B 3",0 
10 1s.o 
68 ( I .  Wasservorlage) 28,6 
55,5 (2. Waeservorlage) 4,l 

1'762,5 k 
Z u r  Destillation waren gckomrnen 

I 

M i t  der Beschickung wurde nach 7 Uhr 
morgens begonnen und wurde der Apparat 
geschlossen und angeheizt um S ' j g  Uhr. Eurz 
vor 9 Uhr destillirte bei 7 5  ' und 5 4  cm 
Vacuum (an der Retorte) die erste Siiure. 
Bei 140' und nach einem Kohlenverbrauch 
von 360 k Braunkohlen war die Operation 
urn 6'j'2 abends beendet. Die zuriickblei- 
bende SchwefelsHure wog 60,5 Bd. und war 
absolut frei von Stickstoffverbindungen. Es 
aurden erhalten: 
13c. (99,07 l'roc. IINO,) 9i,6 k llNO, 

(9H,81 HSO,) = 20;3 
,!)S.lO IIHO,) = 29:3,3 
(C3i1%-)O TISO,) = 1H:7,7 
(93,%; HKO,) : 263,Ci 
(%,no 1150,) = 190,7 

(2!),12 IISO,) = 12,7 

( l:(if) IINO,) = 2,6 

i54;dO IIxo:l) 19,6 

(59,lti tlNO,) -= 53,s 

1144,9 !i H S O ,  
Danach wiirden statt  der eingezogenen 

1139,4 k HNOB 1144,9 k wiedergewonnen 
worden sein, was einer Ausbeute von 

1%. ( ~ $ 3 3  Proc. 11x0,) = 233,P k IlLuO, 
(77,72 HNO,) = 226,2 
( i4 ,M HNO,) = 4s,2 
(65)O:j 1IS0,) = 180,s 
tG2,73 IIS03) = (46 
(4i.02 HNO,) = 22.8 

in Summa: 834,s k HNO,. 
Erhulton als Salpeterakure: 8248 k HXO,, entsprechend ciner Ausbeute von 98,8 Proc. dcr Theoric. 
Die Siiure mit den Wasservorlagen war 

durchschnittlich 41,2 BQ.; von den Wasser- 
vorlagen abgesehen, wurden 1139 k von 
42,8' BQ. erhalten. 

Die folgende Vorfiihrung am 7. Juli  be- 
tmf: R e d e s t i l l a t i o n  d i i n n e r  S i iure  m i t  
S c h w e f e l s i i u r e  v o n  66 '  BQ. 

Mit 1350 k Schwefelsiiure von 65,6 ' Bb. 
wurden zurfiberdestillation gebracht 1599,5 k 
Salpetersiiure von 43,2' BQ. (71,24 Proc. 
HN03) = 1139,4 k HN03, und zwar wurden 
a n  Salpetersiiure angewendet: 

26?,5 I; S:ilpctcr-iitirc r o n  46,2O 1 5 .  
18 Ki,7 

"91 4 4 3  
64,5 44,l 
15 4 1,o 

257,s 43,o 
136 1.2,s 
198,5 11,l 
10,s 40,Y 

24i,5 40,2 
19.5 36.9 

100,6 Proc. der Theorie entspriiche. Dieser 
kleine Uberschuss erkliirt sich aber leicht 
daraus, dass bei den hochgriidigen Salpeter- 
siiuren nicht nur die l i lOo, sondern schon die 
'iz0 ' BeaumQ eine bedeutende Differenz in 
dem Yonobydratgebalt zeigen nnd dass mit 
den gebriiuchlichen Betriebsariiometern, sel bst 
wenn sie in eingetheilt sind, nicht ge- 
niigend genau abgelesen werden kann. Die 
obigen Angaben von abgelesenen BeaumQ- 
graden sind so angegeben, wie sie von der 
Mehrzahl der anwesenden Herren abge- 

, E,i@ Pruc. IINO,) == 2240 k HKO:: 
(81,06 HX(J,) =. 14,G 
(7 i , i2  HSO,) = 226,P 
(74,68 HSO,) := 48,2 
(74,25 HNO,) = 11,l 
(70,68 HXO,) = 182,O 
(69,2l HXO,) == 94,l 
(65,03 HXO,) =: 125,8 
(62,73 HNO,) = ti,(; 
(62,48 HBO:,) -= 154,ti 
(54.71 HXO,, = 10.7 

78, 
1599,5 k 
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lesen worden sind, wobei aber manchmal 
eine ansehnliche Minoritit ein halbes Zehntel 

Diese Demonstrationen bestiitigten die in 
friiheren Publicationen ausgesprochenen Be- 

keiten dadnrch ergeben hatte, dass sich 
Klumpen im Salpeter bildeten, die Destil- 
lation daher nicht glatt verlief und gegen 
Schluss der Operation sogar Schiumen der 
Masse eintrat, so wurde der Wunsch laut, 
diese Operation noch einmal durchzufiihren. 
Es wurde deshalb am 8. Ju l i  nochmals vor- 
genommen eine D e s t i l l a t i o n  von  S a l p e t e r  
m i t  Schwefe l s i iu re  von  6 2  ’ BB. 

Es wurdeq abgewogen : 
lo00 k Salpeter von 96 Proc. h’aNO, 
1360 k Schwefelsiiure von 620 Bd. 

Mit der Beschickung um 71/2 Uhr be- 
gonnen, Apparat geschlossen und angeheizt 
urn 8’/2 Uhr, destillirte die erste Siiure um 
83/4 bei 95’ und 54 cm Vacuum an der 
Retorte. Die Operation verlief glatt und 
wurde bei 190° das Bisulfat abgelassen, das 
keinen unzersetzten Salpeter mehr aufwies. 
Schaumen der Masse war nicht eingetreten. 
An Kohlen wurden 360 k Braunkohle ver- 
braucht. Die Operation war 5’i2 Uhr abends 
beendet. Es wurden erhalten: 

weiten Spielraum. 
W a r  die zur Redestillation eingezogene 

Salpetersiiure im Durchschnitt 43,2 BQ. 
stark, so ergibt sich fiir die wiedergewonnene 
Salpetersiiure incl. der Wasservorlagen , in 

hijher gelegenen Reservoire aus einzelnen 
Flaschen in die Retorten eingezogen nerden 
musste. 

h’amur, Yitte Juli 1899. 

siimmtliche Wiigungen im Beisein und unter 
Controlle der Theilnehmer ausgefiihrt worden ; 
such wurden die Ariiometer rnit dem Normal- 
ariiometer verglichen. Allgemein wurde die 
Reinheit der erhaltenen Siiure anerkannt, 

298,s k Salpetersiore yon 4 7 3 0  B6. 
48 46,O 

26.56 44,ti 
231,5 39,7 
91 24,2 
77 (I. Wasservorlage) 30,7 
53 (2. Waaservor~age) 4,T 

1061,5 k 

W O V O ~  1126,5 k, d. h. iiber 83 Proc. aller er- 
haltenen Sanre rnit einem Monohydratgehalt 
von 93,7 Proc. = 48,l ’ BQ. 

Die Thatigkeit Alfred Xobel’s. 
Von 

Henry ds Morenthal, F. 1. C. 
[8chlua8 van S. 7b7J 

]>as vorgeuannte Patent fiir die Reinigung von 
Roheisen ist das erste Anzeiclien, dass er sich rnit 
metallurgischen Pragen bcschiiftigte. Diese bc- 
anspruchten spgter einen grossen Theil seiner Auf- 
merksamkeit in Verbindung mit dcr Herstellung 
yon verbesserteu Geschutzen, welchc er als Grund- 
bedingung fiir die Fortentwicklung nioderner Ex- 
plosivstoffe als Tricbmittel ansah. 

Seine Arbeit wahrend dieser Zeit, soweit sic 
Explosivstoffe betrifft, ist in eineni I’atente darge- 
legt, in weloheni er vorschliigt, scliuellbrennenile 
Pulvcr, BUS nitrirter Baumwolle und Sitraten be- 
stehend, mit dcrn langsamer brennenden Sahwarz- 
pulrer zu mischenS5) und sic sowohl als Trieb- wie 

den friiheren Publicationen in Widerspruch 
stehend kiinnte vielleicht die liingere Dauer 
einiger Operationen erscheinen; es erkliirt 

(88,97 Proc. IINO,) = 262,9 k Ilh 0, 
(78,16 HKO,) = 37,5 
(76,63 HNO,) = 204,5 
((i1,02 lJKO2) = 141,s 
(32,64 HSO,)= 29,7 
(43,02 IISO,) = 33,l 
( 6,38 IlSO,’) = :3,4 

711,4 li HKO; 

100 Proc. der Theorie. 
D~~ ~ ~ ~ ~ h ~ ~ h ~ i ~ ~  der erhaltenen sgure 

deren Patente, in welchem er zur Besclileunigung 
der Verbrunnnng das Abthun von Schwarzpulver 


