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verlingert, um an dieser Stelle des Appa-
rates eine Vermischung der Gase vollkommen
zu verhindern. Andernfalls wiirde diese

7 & 3 4

F)E E {°
c c c [
Py
Fig. 289, Fig. 290.

Mischung in Folge des Durchganges der
Gasblasen unter den Scheidew#nden -ein-
treten.

Unorganische Stoffe.

Darstellung bockprocentiger Sal-
petersiure ohne Verwendung concentrirter
Schwefelsiure erfolgt nach Chemische Fa-
brik Rhenania (D.R.P. No. 106 962) in
der Weise, dass die nach beendigter Sal-
petersiuredestillation von einer vorhergehen-
den Operation im Kessel verbleibende heisse
Bisulfatschmelze mit wiisseriger Schwefel-
siure (gewdhnlich 60° B.) in bestimmtem
Verbiltniss gemischt, unter Verdampfung
des Hydratwassers Polysulfat bildet, welches
dann seinerseits durch Einfiihren der ent-
sprechenden Menge Salpeters wieder in Bi-
sulfat verwandelt wird, wobei gleichmiissig
hochstconcentrirte Salpetersdiure abdestillirt.
Nach beendigter Salpetersiuredestillation und
Ausschaltung der Salpetersdurecondensations-
vorlagen erfolgt Wiederbildung von Polysul-
fat durch Einfihren von Schwefelséiure in
die riickstindige heisse Bisulfatschmelze und
so fort in stindigem Kreislauf. Das nach
Maassgabe des zersetzten Salpeters erhaltene
iberschiissige Bisulfat wird entweder als
solches abgezogen oder nach der Uberfiihrung
in wasserfreies Polysulfat zu anderweitigen
Fabrikationen als vortheilbafter Ersatz fiir
hochconcentrirte 66 gridige Schwefelsiaure
verwendet.

Die bisher iibliche Darstellung der Sal-
petersiure erfolgt ausschliesslich durch di-
recte Einwirkung von Schwefelsiiure von 60°
oder 66° B, auf Nitrate. Es wird ein um
so stirkeres Destilllat erbalten, je concen-
trirter die zur Zersetzung dienende Schwe-
felsdure ist. Zur Gewinnung mdglichst hoch-
procentiger Siure bez. deren Monobydrat ist
die Verwendung mdoglichst hochconcentrirter
66 gridiger Schwefelsiure erforderlich in
Verbindung mit fractionirter Destillation (zu-
weilen mit Zuhiilfenahme eines Vacuums).
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Der stiirmische und unregelmissige Reac-
tionsverlauf bei der directen Xinwirkung
hochconcentrirter Schwefelsdure auf den Sal-
peter ist die Ursache, warum vielfach zur
Zersetzung des Salpeters nur 60 bis 62 gri-
dige Schwefelsiiure verwendet und zur Dar-
stellung von ausschliesslich hochprocentiger
Salpetersaure lieber eine wiederholte Destil-
lation der hierbei erhaltenen schwicheren
Fraction mittels 66 gradiger Schwefelsiure
vorgenommen wird.

Nachdem der von vorhergehender Ope-
ration méglichst abgekiihlte Destillationskessel
mit einer seinem Fassungsraum entsprechen-
den Menge Salpeter und Schwefelsiure be-
schickt ist, muss zu Anfang der Destillation
das Gemisch von Salz und S#ure zur Ver-
meidung einer plétzlichen und energischen
Einwirkung der Schwefelsdure auf die ganze
Masse des eingefiillten Salpeters #usserst
vorsichtig erhitzt werden, wihrend gegen
Ende eine sehr starke Erhitzung bis zu
300° zur vélligen Zersetzung erforderlich
ist, Es destillirt zundchst hochprocentige
Sdure uber, wihrend gegen Ende, bei str-
kerer Erhitzung, sédmmtliches in den ver-
wendeten Materialien enthaltene Wasser,
unter Beendigung der Reaction, als schwache
Séure abdestillirt, Die durch den Chlor-
gehalt und sonstige Verunreinigungen des in
der chemischen Grossindustrie hauptsichlich
zur Verwendung kommenden Chilisalpeters
verursachte Entwickelung von leicht flichti-

i gen Chlorstickoxyden und Untersalpetersiure

erfolgt fast ausschliesslich zu Anfang der
Destillation und mit solcher Heftigkeit bei
etwas starkem Feuer, dass zur Vermeidung
von Verlusten ausgedehnte Condensations-
vorrichtungen erforderlich werden. Nachdem
der Destillirapparat auf die hichste Tempe-
ratur gebracht und die Destillation beendigt
ist wird die Feuerung unterbrochen und die
zurfickbleibende Schmelze abgezogen. Erst
nach mehrstindigem Stehen behufs genfigen-
der Abkiihlung kann der Kessel zur Vor-
nahme einer weiteren Operation mit einer
frischen Charge beschickt werden.

Es ist ersichtlich, dass durch dieses ab-
wechselnde Erhitzen auf hohe Temperatur
und Wiederabkiihlenlassen des Destillations-
apparates sowohl ein grosser Apparatver-
schleiss (hiufiges Springen der Kessel und
Thonvorlagen), wie unniitzer Kohlenverbrauch
bei beschrinkter Productionsleistung bedingt
ist, wibrend andererseits die Verwendung
hochconcentrirter Schwefelsiure gegeniiber
der im Verhiltniss viel billigeren 60 gradi-
gen Schwefelsiure an sich die Darstellung
hochprocentiger Salpetersiure vertheuert.

Das nach dem gewéhnlichen Verfahren
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in den Gusskesseln zuriickbleibende ge-
schmolzene saure schwefelsaure Natrium
(Bisulfat) wird unmittelbar nach beendigter
Salpetersiuredestillation mit der zur Bildung
von NaH 8O,.H, SO, berechneten Menge
60 gridiger Schwefelsiure gemischt; durch
die hohe Temperatur der Schmelze (etwa
250°), unterstiitzt durch die Wiarmeentwick-
lung bei Bildung von Na H; (80,),, wird
der grésste Theil des in der Schwefelsiure
enthaltenen Wassers verdampft und der Rest
durch weiteres Erhitzen ausgetrieben, wobei
die Temperatur abermals auf 250 bis 260°
gesteigert werden muss. Sobald diese Tem-
peratur erreicht ist und keine Wasserdimpfe
mehr entweichen, wird die Feuerung unter-
brochen und der zur Riickbildung von
NaH SO, nsthige Salpeter eingetragen. Zweck-
migsig geschieht dies ununterbrochen auf
mechanische Weise unter Umrithren der mit
sinkender Temperatur steif werdenden Masse.
Es destillirt in gleichméssigem Strome eine
schwach gelb gefirbte Salpetersfure tiber
mit einem Durchschnittsgehalt von 95 Proc.
H N O;. Die Destillation erfolgt durch das
heisse Polysulfat ohne weitere dussere Wér-
mezufubr nach Maassgabe des zugefiihrten
Salpeters sofort und vollkommen, die Feue-
rung wird nur usterhalten, um die Schmelze
flissig 2u erhalten. Gegen Ende der Sal-
petereinfilhrung, wenn fast alles Polysulfat
in Bisulfat umgewandelt ist, wird wieder
stérker erhitzt, bis simmtliche Salpetersiure
ausgetrieben ist und die Schmelze die an-
fingliche Temperatur von 250° erreicht hat.

Es wird dann der Kesselinhalt, welcher
nunmehr die doppelte Menge Bisulfat ent-
bilt, mit der entsprechenden Menge 60 gra-
diger Schwefelsiure vermischt. Nach der
Entwésserung des Bisulfat-Schwefelsiurege-
misches wird die Halfte des gebildeten Poly-
sulfats Na H; (S O,), abgezogen und u. U. zu
anderen Fabrikationen als Ersatz fiir 66 gré-
dige Schwefelsiure verwendet, wahrend mit
der im Kessel verbleibenden Hilfte zur Sal-
petersduredarstellung wie vorher verfahren
wird.

Der Vorgapg dieser Darstellungsmethode
findet nach folgenden Gleichungen statt:

1. NaHSO,+H,;80,-xH,0 =
Na H,; (80,),+ x H, 0.
2. NaH,(50,);+NaNO, =
2N2H S0, +HN O,

Die mit vorliegendem Verfahren erzielte neue
technische Wirkung upd deren Vortheile gegen-
fiber der bisherigen Darstellungsweise hochconcen-
trirter Salpetersiure sind folgende:

1. Der Destillirkessel bleibt in ununter-
brochenem Betrieb auf fast gleichméssiger Tem-
peratur von etwa 220 bis 2600 und ist daher ein
Zeitverlust und haofiges Springen des Kessels

durch stindig sich wiederholendes Anfeuern, Er-
hitzen auf hochste Temperatur und Wiedererkal-
tenlassen des Destillirapparates vermieden.

2. Die Destillation der Salpetersiure erfolgt
in gleichmissiger Entwickelung in dem Maasse,
wie der Salpeter auf mechanische Weise in das
heisse Polysulfat eingefihrt wird, TFast unmittel-
bar nach beendigter Eintragung des Salpeters ist
auch die Salpetersiuredestillation beendigt. Es
resultirt eine gleichmassig hochprocentige Sal-
petersiure von schwach gelber Farbe und durch-
schnittlich 95 Proc. HN Q,, unabhiingig von dem
‘Wassergehalt der zur Polysulfatbildung urspriing-
lich verwendeten Schwefelsiure, Das sonst so
listige Einstellen und Vermischen der ecinzelnen
Fractionen fallt weg.

3. Dadurch, dass die Wirme der bei jeder
Operation resultirenden Reactionsmasse far den
darauf folgenden Process ausgenutzt wird, erzielt
man bei geringerem Kohlenverbrauch eine wesent-
lich erhdhte (etwa doppelte) Productionsleistung,
weil die beiden Operationen (Polysulfatbildung und
Salpetersiuredestillation) picht mebr Zeit bean-
spruchen als die eigentliche Salpetersiuredestilla-
tion nach der bisherigen Methode, so dass die
Zeit des Kesselfillens und Abkihlens erspart
wird.

Schliesslich ist noch zu bemerken, dass durch
Anderang der molecularen Verhiltnisse von Bi-
sulfat und Schwefelsiure andere Polysulfate, wie
das Pentasulfat, Na, S, O; . 3 H, S O, erhalten und
zur Darstellung hochprocentiger Salpetersiure ver-
werthet werden konnen; jedoch ist die Verwen-
dung der molecularen Verbindung Na H; (S Oy,
die geeignetste, weil derem Darstellung und voll-
kommene Entwisserung durch die heisse Bisulfat-
schmelze am schoellsten und bei niedrigster Tem-
peratur erfolgt.

Um hygroskopische Stoffe (Kainit,
Potasche o. dgl.) vor Wasseraufnahme
zu schiitzen, empfiehlt D. Morck (D.R.P.
No. 106 228) das Vermischen derselben mit
Wasser abstossenden Stoffen (Fetten, Olen,
Petroleum)und Lockerungsmitteln, wie Kiesel-
guhr, Kohlenpulver u. dgl., bez. letzteren
allein, falls sie wie Braunkohle, Steinkohle
genfigend wasserabstossend an sich sind.
Besonders soll das Verfahren fiir Mischungen
geeignet sein, z. B. Mischungen von Ammo-
piumsulfat und Superphosphat.

Bestimmung vonr Schwefelsdure,
G. Lunge (Z. anorg. 21, 194) widerlegt die
entsprechenden Angaben von F. W. Kiister
(das. S. 73) und zeigt, dass auch bei der
Schwefelbestimmung in Kiesabbrinden und
anderen Erzen seine Ammoniakmethode véllig
genaue Resultate ergibt, dass sie aber auch
fiir diesen praktischen Fall ebenso ,,unndthig®
wie diejenigen von Kiister und Thiel und
von Meineke ist, indem die Watson-
Lunge'sche Methode (d. Zft. 1892, 449) viel
schneller und geniigend genau zum Ziele fiihrt.
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Wiedergewinnung der salpeter-
sauren Gase bei der Schwefelsiure-
fabrikation. Nach A. F. [zidore und
M. Biscons (D.R.P. No. 106 022) schliesst
sich eive Kammer P (Fig. 291) an die Blei-
kammer an. In die Kammer ist ein Kaval-
system C aus Blei von cylindrischer oder pris-

entgegengesetzt dem Wege der Schwefel-
siure und treten bei a B B; B; miteinander
und mit der Schwefelsiure in innige Beriih-
rung. Die eingefihrte Luft hat die Bestim-
mung, die abgemagerten Stickstoffverbin-
dungen wieder héher zu oxydiren. Durch D
treten die erschipften Gase aus.
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matischer Form eingebaut. Die tibereinander
liegenden Kanile C sind geneigt angeordnet
und am Boden mit Erhéhungen oder Hinder-
nissen @ versehen; an den Enden communiciren
die Kanile abwechselnd rechts und links
miteinander, und an diesen Stellen sind die

Fig. 292.

Zwischenplatten B B, B, eingebaut. Die
Schwefelsiure von 60° kommt aus dem Be-
bilter £, durchfliesst im Zickzackwege das
abfallende Kanalsystem B C B, C B;C und
sammelt sich als Nitrose in dem unteren
Behilter E;,. Bei O treten die salpetersauren
Gase ein, und hier miindet auch das Luft-
rohr V in das Kanalsystem ein, durch wel-
ches mittels eines Ventilators ein méssiger
Luftstrom hineingeschickt wird. Die Gase
und die Luft durchstromen das Kanalsystem

Fig. 293. -

Farbstoffe.

Zur Herstellung von spec. schwe-
rem Lampenruss wird nach G. Wegelin
(D.R.P. No. 105638) der zur Verrussung
bestimmte Brennstoff, wenn er ein fester
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Fig. 294.

oder flissiger ist, einem Behilter a (Fig. 292
und 293), falls er aber ein gasférmiger ist,
einem geeigneten Brenner zugefiihrt und zur
unvollkommenen Verbrennung gebracht. Um
nun durch eine geeignete Luftzufithrung den
Druck auf die Verbrennungsflamme auszu-
fiben, ist dicht iber dem Behilter a, also
auch in unmittelbarer Nihe der Flammen-
basis, zwischen Behalter und Ofen & ein
ringformiger, schmaler Luftspalt angeordnet,
in welchen die Luft mit grosser Schnellig-



