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filtrirt ab und lisst das Ba-Salz auskrystalli-
siren. Die Ausbeute betrigt 50 bis 70 Proc.
der Theorie.

Das Baryumsalz ist ein orangerother,
undeutlich krystallisirter Kérper, der leicht
in heissem, weniger in kaltem Wasser 18s-
lich ist. Es enthilt 2 Moleciile Krystall-
wasser und ist unl8slich in allen organischen
Lésungsmitteln. Bei Verlust des Krystall-
wassers geht die orange Farbe in Gelb {iber.
Die wasserfreie Verbindung zieht aus der
Luft unter Orangefirbung ziemlich rasch
wieder Wasser an.

L. 0,1063 g getrocknete Substanz gaben beim Ab-
rauchen mit Schwefelsiure 0,0480 BaS0,;
II. 0,1400 g getrocknete Substanz gaben 6,80 cc
feuchtes Stickgas bei 20,3° und 726 mm Druck;
III. 0,2117 g exsiccatortrockne Substanz gaben bei
115° 0,0135 1, O.

Berechnet fir Gefunden
CeHy N, Oy S, Ba 1 I1 1T
Ba 269 26,25 — —
N 5,5 — 5,3 —

Berechnet fiir
CoHy N, O, S,Ba+2H,0
H,0 6,60 — — 6,88

Das Kaliumsalz stellt ein hellgelbes,
in Wasser ausserst leicht 15sliches, krystalli-
nisches Pulver dar, das 1'/, Moleciile Krystall-
wasser enthilt.

L 0,1991 g bei 115° getrocknete Substanz gaben
0,0762 K, SO,

II. 0,2033 ¢ exsiccatortrockne Substanz verloren bei
115° 0,0042 H, O.

Berechnet fir Gefunden
Cp Hg N, O, S8, K, 1 II
K 17,33 17,13 —
Berechnet fir
Cy Hy N, 048, Ky + 11, H, O
H,0 1,90 —_ 2,06

Reduction der Mononitrodiphenyl-
amindisulfosiure. Die Reduction erfolgt
am besten nach der Methode von Claisen?).

10 g mononitrodiphenylamindisulfosaures
Ba werden in viel Wasser gel6st und mit
einem Uberschuss von Barythydrat versetzt.
Man gibt nun 30 bis 40 g Eisenvitriol in
wissriger Losung zu; es entsteht sofort ein
dicker, schwarzer Brei von Fe O. Sollte
die Farbe in Roth umschlagen (durch Luft-
oxydation), so gibt man noch mehr Vitriol
zu, sorgt aber immer dafiir, dass der Schalen-
inhalt alkalisch reagirt. Man setzt nun auf
das Wasserbad und erhitzt eine Stunde.
Nach dieser Zeit ist die Reduction beendigt;
die tiefgelbe Farbe der Nitroverbindung ist
vollstindig verschwunden. Man fillt nun
das iiberschiissige Barythydrat mit Kohlen-

%) Ber. d. deutsch. chem. Ges. 12, 1946.

siure aus, filtrirt ab und entfirbt mit Thier-
kohle.

Aus der wissrigen Lgsung, die jedoch
bald wieder Rosafarbe annimmt, scheidet sich
auf Zusatz von Alkohol das Ba-Salz in Form
einer rothlich gefarbten krystallinischen Masse
ab; dieselbe ist Husserst leicht ldslich in
‘Wasser, unldslich in Alkohol.

1. 0,1943 g bei 115° getrocknete Substanz gaben
0,0613 Ba S0,

Il 0,1421 g bei 115° getrocknete Substanz gaben
7,30 cc feuchtes Stickgas bei 22,6° und
727,8 mm Druck.

Berechnet fiir Gefunden
CeH,, N, S, 04Ba I I

Ba 18,90 18,59 —

N 5,84 ~ 536

Von der Isolirung der freien Amido-
sulfosiure wurde Umgang genommen, weil
es nicht gelingen wollte, sie in einer zur
Analyse geeigoeten Form abzuscheiden.

Ziirich, Techn.-chem. Laboratorium, Eidg. Poly-
technikum, Aug. 1899.

Der Linde’sche Laboratorinmsapparat
zur Verfliissigung von Luft.
Von
der Gesellschaft fiir Linde’s Eismaschinen.

In den Nummern 31 und 32 d. Zft. be-
schiftigt sich Herr Dr. O. Miiller in un-
gewdhnlicher Ausfiihrlichkeit und Schirfe der
Kritik mit den von uns gelieferten Appa-
raten zur Luftverflissigung nach der von
Prof. Linde angegebenen Methode. Niemand
kann volliger davon fiberzeugt sein als wir,
dass diese Apparate weiterer Verbesserung
fahig und bediirftig sind. Fiir die neue con-
structive Ldsung einer Aufgabe, welche bis
dahin als eine ungewdShnlich schwierige galt,
wird der Fachmann auch nur relative Voll-
kommenheit nicht sogleich beanspruchen.
Wir hatten es uns zur Aufgabe gemacht,
nicht bless fiir den technischen Gebrauch
Luftverfliissigungsmaschinen zu bauen, son-
dern zuniichst auch (unter Verzicht auf jeden
geschiftlichen Gewinn) kleine Apparate zu-
sammenzustellen, welche bei genfigender Be-
triebssicherheit und missigem Energiever-
brauch den Laboratorien der Hochschulen zu
einem Preise angeboten werden kdonnten,
welcher denselben die Anschaffung erméglicht.
Von dieser Gelegenheit haben so viele Labo-
ratorien des In- und Auslandes Gebrauch
gemacht, dass Ende dieses Jahres 50 Appa-
rate aufgestellt sein werden. Das Experimen-
tiren mit flissiger Luft, vor wenigen Jahren
ein Laboratoriumsmonopol, ist dadurch All-
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gemeingut geworden. Von begeisterter An-
erkennung aus dem Munde und von der
Hand hervorragender Physiker bis zu &ffent-
lichem herben Tadel, wie ihn Herrn Miiller's
Artikel zeigt, bewegen sich die Urtheile
iiber das von uns Dargebotene. Wir miissten
kein Interesse am Fortgange unserer eige-
nen Sache haben, wenn wir nicht mit leb-
haftem Danke jede aus wohlwollendem Ernste
kommende Kritik und jeden Vorschlag zu
einer wirklichen Verbesserung begriissen
wollten. Leider haben wir es aber bei den
Ausfiithrungen des Herrn Miuller fast gar
nicht mit solchen zu thun, ja wir halten
uns fiir verpflichtet, die jetzigen und kiinftigen
Besitzer unserer Apparate vor mehreren der
Miller’schen Verbesserungsvorschlige drin-
gend zu warnen. :

Herr Miiller gibt nach Beschreibung
des Gegenstromapparates eine eingehende
Vorschrift fiir die Bedienung des Apparates,
zu welcher wir bemerken, dass die Absper-
rungen 2, A, und %4 selbstverstindlich Ventile
sind, und picht Hihne, wie der Verfasser
sagt. Diese Vorschrift deckt sich zum grossen
Theile mit der unsern Apparaten beigegebenen
gedruckten Betriebsanweisung, weicht aber
in einzelnen Punkten nicht unwesentlich von
unseren Regeln ab. In den folgenden Spalten
gibt der Verfasser eine eingehende Begriin-
dung dieser Abweichungen, und hierauf haben
wir zunichst einzugehen.

Gegen die Austrocknung des Gegenstrom-
apparates dadurch, dass man mittels einer
Wasserstrahlpumpe trockne Luft durch den-
selben saugt, ist nichts einzuwenden, aber
wir miissen uns gegen die Behauptung ver-
wahren, dass das von uns empfohlene Aus-
blasen mittels Druckluft die Glasflasche in
Gefahr bringe. Genau so gut, wie wibrend
des Betriebes, lassen sich beim Ausblasen
die Drucke an jeder Stelle mittels der Ven-
tile reguliren.

Des Weiteren empfiehlt Herr Miller,
den Druck im Wasserabscheider auf 180 bis
200 Atm. steigen zu lassen, ehe das erste
Regulirventil gedffnet wird, mit der Be-
grindung, dass der Hochdruck ,naturgemass®
langsamer steige, sobald dasselbe gedffnet
sei., Nun ist aber die vom Niederdruck-
cylinder gelieferte Luftmenge selbstverstéind-
lich nur von dessen Rauminhalt abhingig
(abgesehen von dem geringen Einfluss des
schidlichen Raumes), also constant, und
der Hochdruck steigt daher gleich schnell,
ob das 1. Regulirventil offen ist, oder nicht.
Deshalb kommt man nichtnach Hrn. Miiller's,
sondern nach unserer Methode rascher zum
Ziele, indem die Abkiithlung beginnt, sobald
das Ventil gedffnet ist.

Auch beziiglich der Bedienung des 2. Re-
gulirventiles stimmt Herr Miiller nicht mit
uns iiberein, worauf wir spiter einzugehen
haben werden.

Zur Herstellung der Kiltemischung ziehen
wir (natirlich krystallisirtes) Chlorcalcium
dem Viehsalz vor, weil man mit ersterem
tiefere Temperaturen erreicht, also nicht nur
eine vollkommnere Trocknung der Luft,
sondern auch eine grdssere Leistung des
Apparates erzielt.

Wir empfehlen, das Gemisch 2 bis 3mal
stiindlich aufzufiillen, wogegen Herr Miiller
dasselbe stiindlich einmal erneuert. Das
Nachfiillen ist jedenfalls 8konomischer und
erhilt die Mischung gut wirksam, wenn die-
gelbe im richtigen Verhiltniss, nimlich in
dem einer annihernd concentrirten Ldsung
hergestellt wird. Ist zu wenig Salz dabei,
so geht es bald ganz in Losung, diese wird
durch nachschmelzendes Eis verdiinnt und
die Temperatur steigt. Einige Spalten vor-
greifend wenden wir unsgegenHerrn Miiller’s
Tadel dariiber, dass der Hahn zum Ablassen
des Schmelzwassers nicht, ,wie es allein
zweckmissig wire®, im Boden des Eiskastens,
sondern einige Centimeter hoher angebracht
ist. Er sieht sich hierdurch gendthigt, das
‘Wasser mittels eines bis auf den Boden ein-
tauchenden Hebers zu entfernen. Nun ist
aber (wie wohl selbstverstiindlich) die Kiihl-
fliche der Spirale nicht fiir einen Wéarme-
ibergang auf trockne Brocken berechnet,
welche das Rohr nur an wenigen Stellen
beriihren, sondern es muss letzteres von einer’
kalten Salzldsung umgeben sein. Wenn auch
die trockne Mischung — 15° zeigt, so kithlt
sich die comprimirte Luft doch nicht an-
nidhernd auf diese Temperatur ab. Deshalb
wurde der Hahn nicht im Boden des Kastens
angebracht und in der Betriebsanweisung
ausdriicklich bemerkt, dass das ,fiberschiis-
sige“ Scbmelzwasser durch denselben zu
entfernen sei.

Wahrscheinlich  infolge unvorsichtigen
Umgehens mit genanntem Heber sog sich
die Filzisolirung des Eiskastens voll Wasser
und wurde daher von Herrn Miiller be-
geitigt. Der Verbrauch an Kiltemischung
diirfte hiernach nicht unerheblich gestiegen
sein.

Die erste scharfe Kritik iibt der Verfasser
an den Dichtungen unserer Flanschen. Wir
haben indess mit denselben vorziigliche Er-
fahrungen gemacht und gedenken nicht, hier
etwas zu dndern, obwohl wir hier nach Herrn
Miiller den gegentheiligen Erfahrungen , der
gesammten Technik® gegeniiberstehen. Die
»grossten Schwierigkeiten®, welche unser
Monteur in Chemnitz gehabt haben soll, be-~
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schrinken sich nach einem vor uns liegenden
Brief des Herrn Weinhold darauf, dass
jener die Schrauben einigemal nachziehen
musste.

Dass die beiden Regulirventile noch nicht
vollkommen sind., wissen wir leider nur zu
gut. Es sind dies gerade die empfindlichsten
Theile des Apparates und haben mehrere
schwierige Bedingungen gleichzeitig zu er-
filllen. Sie miissen bei moglichst geringem
Gewicht gegen hohe Drucke abdichten und
noch bei den tiefsten Temperaturen bewe-
gungsfihig bleiben. Leider beschrinkt sich
Herr Miiller darauf, zu tadeln, ohne einen
Verbesserungsvorschlag machen zu kénnen.
Nur iiber einen Punkt mdchten wir ihn be-
rubigen. Man wird viel eher die Spindel
des 1. Regulirventiles abdrehen, bevor die
Hartgummikuppelung bricht.

Die Feder am Hebel des 2. Regulir-
ventiles soll bei nicht zu stark angezogener
Stopfbiichse das Ventil schliessen oder dies
wenigstens erleichtern. Liegt sie bei ge-
schlossenem Ventil nicht am Hebel an, so
ist sie allerdings viel zu schwach. Die Be-
dienung dieses Ventiles hat nach Herrn
Miiller in einem momentanen fast vollstin-
digen Offnen desselben zu bestehen. Die
natiirliche Folge ist, dass dabei jedesmal
das Quecksilber aus. dem Manometer heraus-
geschleudert wird. Zwei Spalten spiter
nennt deshalb der Verfasser unser Mano-
meter ginzlich unbrauchbar und gibt ihm
die dort abgebildete abenteuerliche Form.
Wir hétten ja ebensogut ein Federmanometer
anbringen kénnen. Zur Wahl eines Queck-
silbermanometers, und zwar in der daneben
gezeichneten Form wurden wir aber in der
Absicht gefiihrt, eine Sicherheit gegen Ent-
stehung zu hohen Druckes in der doppel-
wandigen Flasche zu erreichen, eine Absicht,
welche
Form vereitelt wird. Denn sicher kann der
Druck daselbst auf mehrere Atmosphéren
steigen, ehe die Quecksilbermenge aus dem
weitea Cylinder ¢ durch das enge Rohr in
die Kugel getrieben ist.

An der tiefsten Stelle der Kihlschlange
vermisst Herr Miiller einen Hahn zum Ab-
lassen des Wassers. (Er meint wohl wieder
ein Ventil.) Das kunstvolle Hin- und Her-
drehen der Spirale ist unndthig, wenn man
dieselbe nach wunserer von Herrn Miiller
selbst im Anfang der Abhandlung gebilligten
Vorschrift ausblist.

Uber den Werth einer guten Isolirung
und die Mittel zur Erreichung einer solchen
bei einem Temperaturgefille von fiber 200°
ist Herr Miiller ganz anderer Ansicht als
wir. Er isolirt den ké#ltesten Theil des

natiirlich dorch Herrn Miiller’s’

Gegenstromapparates mit Luftschichten?) und
hilt den luftdichten Abschluss des Holz-
mantels nach unten fir Luxus. Dass nach
Beseitigung desselben die schwere kalte Luft
unten ausstromen und durch oben eintretende
warme Luft ersetzt werden wiirde, hat er
sich wobl nicht klar gemacht. Wir haben
vielfach Versuche angestellt, die Isolirung
so zu gestalten, dass man schneller und be-
quemer zu den Regulirventilen gelangen
kénne, aber leider ohne Erfolg.

Die Triibung der flissigen Luft durch
feste Kohlensidure sucht der Verfasser da-
durch zu verringern, dass er die Auspuff-
leitung des Gegenstromapparates mit dem
Saugrohr des Compressors verbindet. Bei
der von ibm eingefiihrten gewaltsamen Hand~
habung des 2. Regulirventiles treten in dieser
Leitung naturgeméss enorme Druckschwan-
kungen auf, welche sicherlich noch in dem
fiber dem Saugventil aufgestellten T-Stick
zu verspliren sind. Nun fliesst aber das
Einspritzwasser, von dessen regelmissiger
Zufithrung das richtige Arbeiten beider Cy-
linder des Compressors abhéngt, dem Nieder-
druckeylinder durch ein im Saugrohr ange-
brachtes Hihnchen zu, welches etwa 1 cm
unter dem Spiegel des den Cylinder um-
gebenden Kiihlwassers liegt. Es ist klar,
dass ein Uberdruck von 1 cm Wassersiule
(== 0,001 Atm.) in der Saugleitung geniigt,
um den Zufluss des Einspritzwassers zu ver-
hindern.

Die durch seine Verbesserung hervorge-
rufenen Storungen beschreibt Herr Miller
sogleich im folgenden Absatz:

»Schliesslich sei bemerkt, dass der Ap-
parat nicht regelmissig Luft und Wasser
im Niederdruckeylinder ansaugt, was wahr-
scheinlich an den dort befindlichen Saug-
ventilen liegt“, wie es scheint, ohne zu
ahnen, dass diese Unregelméssigkeit die un-
mittelbare Folge seiner Verbesserung ist.

Der nichste Absatz ist dem Compressor
gewidmet. Herr Miller bebauptet, der-
selbe sei fir andere Zwecke, nimlich den
Dienst aunf Torpedobooten und mit Riicksicht
auf den dort so ausserordentlich beschrinkten
Raum gebaut und ohne Weiteres unverdndert
fir den Apparat verwendet worden. Wir
brauchen wohl kaum zu versichern, dass
dies nicht der Fall ist. Jeder, der einen
unserer Compressoren aufmerksam betrachtet,
sieht dies sofort. Dieselben sind darauf ein-

1) Die von Herrn M. angezogenen Versuche von
Russner, Chemnitz, haben gerade bewiesen, dass
Luftschichten lange nicht so gut isoliren, als man
bisher angenommen hatte, wegen des ungehinderten
Durchganges der Wirmestrahlen (8. Ztschr. f. d.
ges. Kilteind. 1898, 8. 71).
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gerichtet, ein verhaltnissmissig grosses Luft-
quantum einen Kreislauf zwischen 15 und
200 Atm. ausfiihren zu lassen und nur eine
kleine Luftmenge in diesen Kreislauf conti-
nuirlich neu einzufiithren, wihrend es bei
den Torpedocompressoren darauf ankommt,
mbglichst viel Luft von atmosphérischem
Druck auf 100 bis 150 Atm. zu compri-
miren. Aber auch abgesehen von diesem
principiellen Unterschied sind unsere Com-
pressoren von denen der Torpedoboote
in der Construction total verschieden. Letz-
tere sind der Ranmersparniss halber stehend,
mit aogebauter Dampfmaschine, Der Um-
stand, dass wir die Compressoren von
der als Torpedofabrik bekannten Firma
Whitehead & Co., Fiume, eben wegen
ihrer grossen Erfahrung im Bau von
Hochdruckcompressoren, ausfithren lassen,
scheint fir Herrn Miiller eine geniigende
Veranlassung zu seiner obigen Behauptung
gegeben zu haben. Der Grund, warum das
Lésen und Anziehen einiger Muttern nicht
ganz so bequem ist, wie etwa bei einer
Dampfmaschine, liegt einfach darin, dass
wegen des hohen Druckes von 200 Atm.
die Schrauben des Cylinderdeckels ziemlich
dicht nebeneinander gesetzt werden miissen.

Im Gegensatz zu Herrn Miiller haben
wir nun noch festzustellen, dass unsere Ap-
parate mit Leichtigkeit und ohne Ermidung
dauernd von einer sachverstindigen Person
bedient werden konnen. Nur die Unterhal-
tung der Kiltemischung macht die Hilfe
einer zweiten Person auf einige Minuten fiir
die Stunde -wiinschenswerth.,  Allerdings
bhaben wir die Erfahrung gemacht, dass
manche Leute, welche im Bedienen von
Maschinen keine Ubung haben, in der ersten

Zeit wegen der hohen Drucke &ngstlich sind, |

sich aufregen und daher rasch ermiiden. Es
erscheint uns ganz selbstverstandlich, dass
eine Luftverflissigungsmaschine ebenso wie

jede andere Maschine einer sachverstindigen -

Wartung bedarf, und wir glaubten schon
etwas praktisch Brauchbares erreicht zu
haben damit, dass unsere Apparate einem
tiichtigen Maschinisten in die Hand gegeben
werden konnen. Xs kann billig nicht ver-
langt werden, dass eine Person, die sich nicht
getrauen wiirde, eine Dampf- oder Gaskraft-
maschine in Betrieb zu setzen, ohne Weiteres
eine Luftverflissigungsmaschine soll bedienen
kénnen.

Wir wiederholen zum Schluss, dass wir
von der Unvollkommenheit unserer Apparate
durchdrungen sind und jeden Verbesserungs-
vorschlag mit Dank aufnehmen uud priifen
werden. In Herrn Miller's Abanderungen
vermdgen wir aber keinerlei Vortheil zu er-

blicken, glauben im Gegentheil gezeigt zu
haben, dass viele derselben neue Missstande
herbeifiihren, welche #rger sind als die,
welche beseitigt werden sollten, und miissen
die scharfe Kritik Herrn Miiller’s als un-
berechtigt zuriickweisen. Den Zweck unserer
Zeilen fassen wir zusammen in der Bitte,
bei der Behandlung unserer Apparate nicht
von unserer Betriebsanweisung abzuweichen.

Gesellsehaft fir Linde’s Eismaschinen (Filiale
Minchen). Abtheilung B: Gasverflissigung.

Die Priorititsfrage des Calcinmcarbids.
Von
Dr. L. K. Bohm, New York.

Mit Bezug auf den Artikel: Zur Geschichte
des Calcinumearbids von Dr. H. Sch weitzer (d. Zft.
1898, 411) in New York, von welchem ich soeben
Kenntniss erhielt, erlaube ich mir Folgendes zur
Erginzung und theilweisen Berichtigung mitzu-
theilen.

Wihrend der letzten Jahre geschah es zu-
weilen, dass der Process der Metallreduction durch
den elektrischen Strom und der Process der Carbid-
fabrikation durch den elektrischen Process als
identisch behandelt wurden. Eine wissenschaftliche
Betrachtung beider Processe zeigt, dass diese An-
sicht eine irrige ist.

Die Gewinnung der Metalle ist eine Reduction,
i, e. aus einem zZusammengesetzten Korper, welcher
aus zwei oder mehreren FElementen besteht, er-
halten wir einen einfachen Korper, ein Element.
Dieser Process bildet, im streng chemischen Sinne,
einen analytischen Vorgang, wihrend wir bei der
Carbidgewinnung aus einem zusammengesetzten
Korper (Calciumoxyd) und einem Element (Kohle)
einen neuen zusammengesetzten Korper, Calcium-
carbid, erhalten. Dieser Process constituirt {olg-
lich einen synthetischen Vorgang.

Dieser Unterschied zeigt klar, dass alle Pro-
cesse, die eine Metallgewinnung auf elektrischem

“Wege anstreben, in der Geschichte der Erfindung

des Calciumearbids nicht beriicksichtigt werden
sollten.

Der Process, Metalle auf elektrischem Wege
zu reduciren, ist verhiltuissmassig alt. Bumphrey
Davy entdeckte hierdurch bekanntlich 1807 die
Alkalimetalle Natrium und Kalium?). Ein anderes
Beispiel ist die Reduction des Magnesiums durch
Bunsen im Jahre 18512), ein drittes die Gewin-
nung des Aluminiums und seiner werthvollen Le-
girungen durch den elektrischen Strom3).

Edward Davy stellte i. J. 1836 das Metall
Kalium her, er erhielt einen schwarzen Rickstand,
welcher auf Zusatz von Wasser ein schlecht riechen-
des breunbares Gas entwickelte, welches Acetylen
enthielt, Aus diesem Grunde wurde vorn Einigeun

D) Philbsophical Transactious, London 1808,
1810.
%) Liebig’s Annalen, 1852. Val. 1. §. 137.
3) Cowles, V. S. Patent 324, 658. Aug. 1858

u. 8. W.



