
vermijgen in einem aliquoten Theile der in 
L5sung gebrachten, i h r e m  Gewichte  nach  
b e  k an n t en,  re in  d a r  g e s t e l l  t e n Phenole 
feststellt, so wie dies von Di t z  und C l a u s e r  
(a. a. 0.) specie11 fiir die Analyse des Lysols 
durchgefiihrt wurde. 

Glegenstand unserer weiteren Untersuchung 
wird es sein, die genauen Bediogungen fiir 
das auf obigem Principe basirende Verfahren 
zur Bestimmung des Gesammtphenolgehaltes 
i n  Carbolijlen u. a. w. festzustellen und werden 
auch die Versuche fortgesetzt, um den Gehalt 
an Phenol und den isomeren Kresolen in 
diesen Producten bestimmen zu kiinnen. 
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Elektrochemie. 
A p p a r a t  z u r  cont inui r l ichen  E l e k -  

t r o l y s e  v o n  A l k a l i s a l z e n  m i t t e l s  
Q u  e c k s i 1 b e r  k a t h o d e. Nach Solvay  
& Cie. (D.R.P. No. 104 900) ist fiir den Bau 
von Apparaten zur continuirlichen Elektro- 
lyse von Chloralkalien bez. Alkalisalzen ver- 
mittels Quecksilberkathode als Princip maass- 
gebend, das freiwerdende Alkalimetall durch 
das Quecksilber der Kathode aufnehmen zu 
lassen und folgend das so erhaltene Amalgam 
i n  eioem anderen Theil des Apparates in 
Alkalihydrat und metallisches Quecksilber 
zu zerlegen, welches letztere dem elektro- 
lytischen Behiilter wieder zugefiihrt wird. 
Diese Grundlage bedingt, dase betriichtlicbe 
Quecksilbermengen bestiindig in Circulations- 
fluss erhalten bleiben. Dies zu erreichen, hat 
man verschiedene Wege eingeschlagen: man hat 
den ganzen Apparat beweglich gestaltet und 
ihm Schaukelbewegung ertheilt; man hat 
permanente Neigung vorgesehen, so dass der 
Boden in geneigter Lage angeordnet und das 
Quecksilber dariiber fiessen gelassen wird, 
.oder dass man das Quecksilber durch Kaniile 
leitet , welche sich in einer Schraubenlinie 
hinziehen ; man hat zur Verdriingung ver- 
mittels Tauchkolben gegriffen und schliess- 
lich auch Circulation durch Pumpen einge- 
richtet. Indem bei allen diesen Vorkehrungen 
die Gesammtmasse des Quecksilbers in Fluss 
ist, haben sie den gemeinsamen Ubelstand, 
dass, wenn die Quecksilberbewegung aus 
irgend einem Grunde Einhalt erfahrt, der 
Apparat von Quecksilber entbliisst wird, 
wiihrend der Durchgang des Stromes ununter- 
brochen bleibt, woraus sich grassere oder 
geringere, immer aber ernste StEirungen er- 
geben. 

Es ist bekannt, dass die Bildung des 
Amalgams insbesondere an der Oberfliiche 
des Quecksilbers sich vollzieht und das 

Amalgam infolge seiner geringen Schwere 
sich an der Oberflache zu halten strebt. 
Man braucht also das Quecksilber nur an 
der Oberfliiche zu erneuern bez. in Circulation 
zu halten, wiihrend man die tiefere Schicht 
mehr oder minder in Ruhe verharren lassen 
kann. Man richtet dementsprechend den 
neuen Apparat so ein, dass die Quecksilber- 
oberfliiche eine vollkommen wagerechte Lage 
einnimmt, und liisst das Amalgam am einen 
Apparatende durch einen i n  ungefiihrer Hiihe 
des Quecksilberspiegels aogeordneten aber- 
lauf abfliessen. Der Wiedereintritt des rege- 
nerirten Quecksilbers erfolgt am entgegen- 
gesetzten Apparatende in einen vertieften 
Theil, der zugleich ein Reservoir bildet. Der 
Apparat erhiilt demnach keinerlei mechanische 
Bewegungsvorrichtung. Er besteht aus einem 
rechteckigen Gefiiss (Fig. 244 u. 245). Der 
Boden kann wagerecht oder geneigt sein; seine 
Lage ist ohne Bedeutung, denn er bleibt be- 
stiindig mit Quecksilber bedeckt, auch dam, 
wenn die Zuriickfhhrung des regenerirten 
Quecksilbers in Stillstand gerathen wiirde. 
Um den Apparat behufs Reinigung vollstiindig 
zu entleeren, bringt man ihn durch einseitiges 
Anheben vermittels der Schraube A in eine 
geneigte Lage, oder man versieht ihn im 
tiefsten Theil mit einem Hahn. Der Wieder- 
eintritt des regenerirten Quecksilbers voll- 
zieht sich in B, der Abfluss des Amalgams 
am entgegengesetzten Ende vermittels ver- 
stellbarer Uberlaufsvorrichtung c, die so ein- 
gestellt wird, dass sie wesentlich nur die 
Oberfliichenschicht austreteo liisst, welche am 
reichsten an Amalgam ist. Das iibergelaufene 
Amalgam tritt durch ein nbersteigrohr D 
nach dem Zersetzungsapparat. 

Der Hauptvortheil der beschriebenen Ein- 
richtung soll darin bestehen, dass man nicht, 
wie z. B. bei den Apparaten mit Circulation 
infolge Neigung des Bodens, an eine vorber 
festgesetzte Abflussmenge gebunden ist, son- 
dern einen jeweils als den vortheilhaftesten 
sich ergebenden Abfiuss herstellen kann, 
ohne dass die gute Ausnutzung des elektri- 
schen Stromes Stijrung erfiihrt. Man kijnnte 
selbst, was bei den iiblichen Apparaten un- 
thunlich ist, bis zur Erzeugung von festem, 
auf der Quecksilberoberiliiche schwimmendem 
Amalgam geben, dessen Abzieben keine 
Schwierigkeit bildet. Daraus ergibt sich, dass 
die Circulation unabhiingig ist von der Amal- 
gambildung, d. h. nicht von letzterer bedingt 
wird. Hierin liegt der kennzeichnende Unter- 
schied des vorliegenden Verfahrens gegen- 
iiber der durch den Apparat nach Pat. 96 020 
verkiirperten Methode. Hier soll sich eben- 
falls das Quecksilber an der Beriihrung mit 
d e i  Salzlijsung bestiindig erneuern durch 
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fortwiihrende Wegriickung der obersten, amal- (D.R.P. No. 105 501). In Patent 96364 
gamreichsten Schicht. Hierzu wird der Auf- ' und 100136 ist gezeigt, dass man durch Re- 
trieb des Amalgams in der Art ausgenutzt, I duction von Dinitroanthrarufindisulfosiiure 
dass zwischen Salzliisung uod Quecksilber und DinitrochrysazindisulfosPure blaue Woll- 
ein Diaphragma in geneigter Lage ange- farbstoffe von hervorragendem Werth erhiilt. 

Es wurde nun gefunden, dass man die rein 
chemischen Reductionsmittel mit Vortheil 
durch den reducirend wirkenden e l e k t r i -  
s chen  S t r o m  ersetzen kann. Die Vortheile 
dieser Reductionsmethode beetehen darin, 
dass die Reduction sehr glatt verljiuft und 
leicht zu regelen ist, und dass dieses Ver- 
fahren zudem wesentlich billiger arbeitet 
als z. B. die ebenfalls gute Resultate liefernde 
Reduction mit Zinnoxydulsalzen. Es werden 
z. B. 15 k dinitroanthrarufindisulfosaures 

Jargang 1899. 
Heft 58. 19. September U399.] -~ 

II 
Fig. 844. 

I, .. 

Fig. 245. 

ordnet ist, an welchem nun das Amalgam 
infolge seines Auftriebes sich sozusagen schrHg 
aufwPrts fortschiebt. Es liegt auf der Hand, 
dass diese A r t  des Beriihrnngswechsels 
zwischen Quecksilber und Salzliisung einer 
ganzen Reihe von Zufiilligkeiten unterworfen 
ist ; die Circulation vollzieht sich immer nur 
triige, dagegen wird der Apparat ungemein 
verwickelt. 

Urn die Circulation der Quecksilberober- 
fliiche zu fiirdern, lrann man der Salzliisung 
Bewegung in der gleichen Richtung ertheilen, 
wie i n  der Zeichnung durch die Zu- und 
Abflussriihren &' 8, angedeutet. Zum Zuriick- 
heben des regenerirten Quecksilbers in das 
Speiaeniveau ist anf der Zeichnung beispiels- 
weisc ein Druckkopf I? angenommen, an 
dessen Stelle selbstverstiindlich auch eine 
Pumpe oder andere geeignete mechanische 
Vorrichtung treten kann. Der zur Regene- 
rirung des Quecksilbers dienende Apparat, 
in welchem das Amalgam als Anode wirkt, 
kann nach dem gleichen Princip wie der 
Elektrolysator mit oder ohne methodische 
Circulation der Fliissigkeiten eingerichtet 
werden. 

D i a m i  d o a n t h r  a r u  f i n  d i  s u  1 f o s i in re  der 
F a r b e n f a b r i k e n  vorm. Fr. B a y e r  & Cp. 

Natron i n  300 k verdiinnter Schwefelsfure 
gelost und mit einer Kathodenstromdichte 
von beispielsweise 300 Amphe auf 1 qm bei 
einer Temperatur von 80 bis 90' der Ein- 
wirkung des elektrolytischen Wasserstoffs 
ausgesetzt. Anoden und Kathoden werden 
dabei durch ein geeignetes Diaphragma ge- 
trennt. Die Anoden, welche aus Platin, 
Kohle u. s, w. bestehen kbnnen, befinden sich 
in verdannter Schwefelsiiure; die Kathoden 
werden am besten aus Blei hergestellt. 
Ausserdem empfiehlt es sicb, die Kathoden- 
lauge durch ein gutes Riihrwerk in steter 
Bewegung zu halten. 

Die Lijsung fiirbt sich intensiv blau und 
scheiddt im weiteren Verlauf der Elektrolyse 
das Reductionsproduct in bronzegliinzenden 
Nadeln ab. Sobald die Liisung entfiirbt ist 
und die Wasserstoffentwickelung zunimmt, 
unterbricht man den Strom und filtrirt den 
abgeschiedenen Farbstoff ab. Das SO er- 
haltene Product ist identisch rnit der Di- 
amidoanthrarufindisulfosiiure. 

Zur Darstellung der D i a m i d o c h r y s -  
s z i n d i s u l f o s i n r e  verftihrt man in gleicher 
Weise. Auch hier sind die auf rein che- 
mischem und auf elektrochemischem Wege 
erhaltenen Producte identisch. 

V o r r i c h t u n g  z u r  e l e k t r o l p t i s c h e n  
A h s c h e i d u n g  von M e t a l l e n ,  d i e  l e i c h -  
t e r  s i n d  a l s  i h r e  E l e k t r o l y t e  von 
H. B e c k e r  (D.R.P. No. 104955). In dem 
Boden des Behiilters A (Fig. 246) ist ein 
weites Rohr a eingesetzt, durch das die 
Stange b hindurchgeht, an deren Ende die 
eigentliche Kathode B befestigt ist. Das 
untere Ende des Rohres a ist von einem 
Ringe a, aus Porzellan oder dergl. verschlossen. 
Die Stange b geht durch die Mitte dieses 
Ringes a, hindurch. Das Rohr a ist von 
einem doppelwandigen Mantel h oder einer 
anderen geeigneten Kfihlvorrichtung umgeben. 
Die Kiihlung des Rohres a hat den Zweck, 

i6 * 
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den darin enthaltenen Elektrolyten teigfijrmig 
oder, wenn miiglich, fest werden zu lassen, 
so dass der Elektrolyt zwischen dem Rohre a 
und dem VerschlussstGck a, nicht entweichen 
kann. Die Kathode B besteht aus einem 
Metallstiick oder Retortenkohle und ist leicht 
kegelfiirmig gestaltet, um den an der Ober- 
flHche dieser Kathode sich bildenden Metall- 
kiigelchen ein leichtes, senkrechtes Aufsteigen 

Fig. 266. 

I., 

I 'P u 
Fig. 247. FIg. 248. 

an die OberflHche zu gestatten. Fig. 247 zeigt 
eine besondere Form fiir diese Kathode; hier 
besteht letztere aus einer Anzahl rechteckiger, 
quadratischer oder runder Stiibe b,, die an 
das Metallstiick b angegossen sind; letzteres 
ist auf der Stange b befestigt. Die ring- 
fijrmige Anode 6' umschliesst die Kathode 
yollstiindig. J e  nach Art des Elektrolyten 
ist sie aus Retortenkohle oder aus Metall 
verfertigt. Diese Anode ist  an einem oder 
mehreren Stiiben c aufgehiingt, die ale Leiter 
dienen; diese Stiibe sind an der Aussen- 
fliche der Anode oder an Theilen derselben 
derart befestigt, dass zwiachen diesen Stiiben 
und der Kathode ein griisserer Abstand be- 
steht ale zwischen der Anode selbst und 
der Kathode. Die Anode darf nicht bis 
auf den Grund des Behiilters A herabreicheq 

sondern h8chstens die Hiihe der Kathode 
haben. 

Uber der Kathode ist ein Metallkegel D 
aufgehiingt, der gegen den Apparat isolirt 
und dazu bestimmt ist, die Metallkiigelchen 
zu sammeln, welche a n  die Obediiche des 
Elektrolyten steigen. An seinen Rand 
schliesst sich ein senkrechter oder nahezu 
senkrechter Kranz d an. In seiner Mitte 
befindet sich ein Steigrohr von ziemlich 
grossem Durchmesser und mit dicker Wan- 
dung; dieses Rohr e ist oben durch einen 
schweren, als Ventil dienenden Deckel oder 
auf andere Art geschlossen und mit einem 
leicht abfallenden Aus'flussrohr f versehen, 
welches durch die Wand des Behiilters A 
nach aussen gefiihrt ist. An der Durch- 
gangsstelle durch die Wandung von A ist 
dieses Rohr f durch einen Ring fi aus As- 
best, Porzellan 0.  dergl. isolirt. Der Durch- 
messer des Metallkegels D muss etwaa 
grijsser sein als der der Kathode B und 
kleiner als der der Anode c, so dass alle 
Metallkiigelchen, die sich yon der Kathode 
loslijsen, unter diesen k egelfiirmigen Sammler 
gelangen, wiihrend die an der Anode frei 
werdenden Gase daran vorbeistreichen. 

Der kegelfhnige Sammler D darf in 
den Elektrolyten nicht tiefer eintauchen, als 
der Kranz d hoch ist, damit der Elektrolyt 
den Metallkegel D nicht bedeckt. Die 
Oberfliiche dieses Metallkegels befindet sich 
daher beetiindig in Beriihrung mit der Luft, 
wodurch jedes iibermiissige Steigen der Wiirme 
verhiitet wird. Fig. 245 zeigt einen kegel- 
fiirmigen Sammler, dessen Schirm von einer 
Hohlwand gebildet wird, welche von einem 
gasfijrmigen oder fliissigen Kiihlmittel durch- 
strijmt wird, um die Temperatur so weit 
zu erniedrigen, dass das frei werdende Me- 
tall nicht destillirt wird und sich beim Aus- 
fliessen au8 dem Rohr f nicht  oxydirt. 

Der Sammelkegel ist mit einer Strom- 
abzweigung des negativen Leiters 9 durch 
einen Widerstand verbunden, der so bemessen 
ist, dass nur ein sehr kleiner Theil des 
Hauptstromes hindurchgeht. Der Kegel hat 
dadurch die Wirkung einer Hiilfskathode, so 
dass das an der Hauptkathode B frei 
werdende Metall, welches in dem Sammel- 
kegel emporsteigt, wieder negativ wird, 
wiihrend es an der Innenfliiche des Kegels 
entlang gleitet und in dem zum Ausflues 
fGhrenden Rohre emporsteigt. Der Weg 
von der Hauptkathode B nach der Hiilfs- 
kathode D wird von dem Metall so scbnell 
zuriickgelegt, dass es sich im Elektrolyten 
nicht wieder liisen kann. Sobald es sich 
dsnn in Beriihrung mit dieser Hiilfskathode 
befindet, bild,et das Metall einen Theil dieser 



wickelte Hitze i n  Schmelzung gehalten, wo- 
durch nur der mittlere Theil in fliissigem 
Zustande erhalten zu werden braucht, was 
dem ganzen Apparat eine lange Betriebs- 

nach W. F l o r e n c e  (D.R.P. No. 104 990) 
unter Anwendung des Vacuums. Die Re- 
torte A von flach-elliptischem Qnerachnitt 
(Fig. 249 bis 251) ist durch eine Briicke B 

peratur; das betreffende Metall beginnt sich 
unter der elektrolytischen Wirkung des 
Stromes aus seiner Sauerstoffverbindung Bus- 

i n  zwei Abtheilungen H und K getheilt. Der 
vordere Theil K der Retorte ist rnit einem 

dem durch die Einwirkung der Hitze und 
der Elektrolyse frei gewordenen Phosphor 

die zu destillirende Legirung durch den vor- 
deren Theil hindnrch eingebracht wird. R ist 


