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kiihlt, als die Natur der dort zu gewinnen- 
den Fraction verlangt. 

Die Ableitung der ersten Fraction er- 
folgt von der Condenskammer dee ersten 
Condensators, und die Ableitung der Ubrigen 
Fractionen (mit Ausnahme der letzten) von 
den betreffenden KBhlriiumen, in welchen sie 
rectificirt werden, durch aufsteigende Knie- 
rohre P y z ,  deren Scheitelhtihe nach dem 
Stande der betreffenden Fliissigkeiten in den 
Kammern, der Griisse derselben, dem im 
Innern herrschenden Druck u. 8. w. bemessen 
ist. Diese Rohre fihren zu gewtihnlichen, 
durch kaltes Waeser oder sonstwie gekiihlten 
Schlangenrohren iM N 0 T V, Kaniilen oder 
Kammem, welche die con'densirten Fractionen 
in Auffanggefisee leiten. Werden die Frac- 
tionen in der angegebenen Weise abgezogen, 
80 miissen die absteigenden Schenkel der 
Ableitungsrohre einen griisseren licbten 
Durchmesser als die aufsteigenden haben, 
damit beim Abflieseen der Fliissigkeit jede 
Saugwirkung vermieden wird. 

Der Verdampferbesteht aus einemKeSee1 A, 
deesen Griisse sich hauptsiichlich nach der 
Dampfdichte der zu destillirenden Fliissig- 
keit richtet und welcher von allen Seiten 
gleichmiissig von der Feuerung D aus auf 
die Temperatur erhitzt wird, welche zur V e r  
dampfong aller oder der zu gewinnenden, destil- 
lirbaren Antheile der Fliissigkeit nothwendig 
ist. Dieee wird mittels einer Pumpe B durch 
ein an der unteren Hiilfte mit zahlreichen 
6ffnungen versehenee Schlangenrohr c oder 
einen anderen geeigneten Zerstreuer in den 
Verdampfer gepresst. Die Menge der ein- 
gepressten Fliissigkeit richtet sich nach der 
Griisse des Verdampfers und der Natur der 
betreffenden Fliissigkeit. Die destillirbaren 
Antheile verdampfen und werden durch ein 
am obersten Ende des Verdampfers befind- 
liches Rohr G der Condensatorencolonne zu- 
gefiihrt. Der nicht destillirbare Rilckstand 
sammelt sich im unteren Theile des Ver- 
dampfers an und wird vom Boden desselben 
aus durch eine Ab0ussvorrichtung g abge- 
leitet, deren Ausflusepunkt so hoch Uber dem 
Boden des Verdampfera ist, als dae Niveau 
des Riickstandee und der Dampfdruck im 
Verdampfer verlangen. Der Druck der Pumpe 
muss die im Ionern des Verdampfrobres auf- 
tretende Spannung iiberwinden kiinnen , um 
die Fliissigkeit gleichmiissig und entsprechend 
ihrer Verdampfung dem Verdampfer zuzu- 
tiihren. Enthiilt die zu verdampfende Fliissig- 
keit eine griissere Menge nicht destillirbarer 
Antheile, so ordnet man im Kessel A eine 
Pfanne E an, in welche diem Bestandtheile 
zuerst tropfen, um dann von bier durch das 
nach oben gebogene Aus0userohr b auf den 
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Boden dea Kessels A abzufliessen. Die 
Destillationsriickstnde bleiben j e  liinger im 
Verdampfer, j e  schwerer sie die letzten 
destillirbaren Antheile abgeben. 

Unorganisehe Stoffe. 
S i c h e r h e i t s s p r e n g s t o f f .  Nach F.Vol- 

p e r t  (D.R.P. No. 106733) leisten zur Er- 
hiihung der Wettersicherheit erfolgreiche 
Dienate die Salze der schwefligen, pyro- 
Bchwefligen , Polyschwefel- und Polpthion- 
siiuren, sowie solche Salze der analogen 
Siiuren des Selens, Tellurs, Phosphors, Sili- 
ciums und Antimons, einschliesslich der 
Metasiiuren. Als Typen solcher Selze mien 
angefiihrt: Kaliumsulfit K, SO,, KaliumpFo- 
sulfit K, S, O,, Kaliumpyrosulfat Kp S, O,, 
Natriumthiosulfat Nap Ss 03, Baryumtrithionat 
Ba S3 06, Natriummetaphosphat Na PO3. 

Stellt man z. B. in iiblicher Weise ein 
Sprengstoffgemisch her, bestehend aus: 

I. 91 Proc. Ammonsalpetor, 
4 - Kalisalpeter, 
5 - Harz 

und vergleicht die Ziindungsgrenze i n  der 
Schlagwetter - (Kohlenstaub-)versuchsstrecke 
mit einem Gemiscb, bestehend aus: 

IT. 82,73 Proc. Ammonsalpeter, 
3,68 - Kalisalpeter, 
4,60 - Harz, 
8,OO - Natriumthio~rilf~t 

so stellt sich bei Verwendung von paraffi- 
nirten Patronenhiillen heraus, dass der 
Sprengetoff I nicht 460 g Ladung bei un- 
besetztem Schuss in 9 Proc. Grubengasge- 
misch, ohne Gaaexplosion zu gewsrtigen, zu- 
liisst, der Sprengetoff I1 dagegen andstandslos 
Ladungen von 600 bie 700 g. Die Spreng- 
kraft nimmt dabei nicht merklich a b ;  die 
bekannte Bleicylinderstauchprobe ergibt bei 
Anwendung von j e  50 g dieser Sprengstoff- 
gemische gleiche Stauchungen. 

Die ErhZihung der Wettersicherheit wird 
durch den zuverliissigen Eingriff erwiihnter 
und der analogen Salze bedingt, indem die 
Bildung von Kohlenoxyd und Stickstoff be- 
fiirdert wird, also in den Explosionsgaeen 
miiglicbst das Auftreten von die Verbrennung 
weiter unterstiitzenden Verbindungen ver- 
hindert wird. Durch diese Einwirkung findet 
gleichzeitig eine Temperaturherabsetzung statt. 
Beidee erschwert die Wetterziindung. 

Empfehlenswerth ist  hiiufig die gleich- 
zeitige Anwendung von Cyandoppelsalzen, 
wie Kaliumeisencyaniir und Kaliumeieen- 
cyanid, besondere i n  Fiillen der Benutzung 
eines trigeren Kohlenstofftriigers, wie Harz 
oder Naphtalin. Die Salze werden in der 
Begel waeeerfrei den betreffenden Spreng- 



stoffen in der technisch iiblichen Weise bei- ist. Dies VerhBltniss liisst sich nun zu 
gemischt, woftir folgende Beispiele erwPhnt I Gunsten der Phosphorsiiure verschieben, 1. in- 
seien : 1 dem man Alkalibisulfat und Schwefelsiiure 

Ammoniumnitrat 85,O als kalkscheidendes Mittel auf die Abfall- I huge wirken liisst und die regenerirte Siiure Naphtalin 
Kaliumsulfit 5;0 ICaliurneisencyaniir 5,0 wiederholt ale Extractionsmittel fiir Kalk- ’ phosphat benutzt; oder 2. indem man die Ab- 

falllauge, wie aie bisher bekannt war, oder Kaliumnitrat 5,0 
hmmoniiunnitrat 75,o 
Xitronaphtalin 10,o 1 die nach 1 erhaltene schon angereicherte 
Natriumtliiosulfat 10,O I Lauge rnit Priicipitat und Alkalibisulfat 
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V e r f a h r e n  Zur H e r s t e l l u n g  cines 
m i t m h r e  r n L ii n g 8 lc 8 n 1 e n v e r -  

Nitroglycerin . 27,O 
Natronsalpeter 23,O 
Korn melil 40,O 
Natriumpyrophosphat 10,O 

Ammoniulunitrat 84,O 
Kal) htalin 5,0 
Kaliumpyrosulfit 6,O 
Kaliumeisencyaniir 5,O 

Dinitrohenzol 2,o 
~mmoniilmnitrdt 88,O 

Hsrx 4.0 

Wenn man dann das gebildete Calcium- 
sulfat abfiltrirt, so kann man das Filtrat 
erneut auf Knochen ale Extractionsmittel 

digeiirt in dem Vehiltniss, dass aller Kalk 1 als Sulfat sich abscheidet und die Phosphor- , siiure ale Monoalkaliphosphat in L6sung er- 
halten wird. Ob in der Praxis rnit oder 
obne Wiederbildung der Salzsiiure zu arbeiten 
ist, wird im Wesentlichen vom Preise der 
Salzsiiure abhiinqig sein. 

Die Abfalllauge atellt eine Auflgsung 
I von Tricalciumphosphat Ca3 (PO,), in Salz- 
I siiure dar, wenn man von dem kleinen Ge- 

i B t  dadurch gekennzeichnet, dass das Material 
der erforderlichen PlasticitHt in einer mit 

Kalkabscheidung und Wiederbildung von 
Salzsiure mittejs des Alkalibisulfats und 

miissigea Zu~ammenpressung unterworfen wird, 
sodass die Bewegung der Masse mijglichst 
in  der Liingsrichtung der Kerne erfolgt. Zur 
Ausfiihrung des Verfabrens dient eine Presse, 
gekennzeichnet durch eine Kammer, in der 
Kerne .derart angeordnet sind, dase das 
durch bffnungen des Kerntrhgere eingefiihrte 
Material unter beatiindiger Fortbewegung in 
Liingsrichtung der Kerne zusammengepresst 
wird. 

H e r s t e l l u n g  von  A l k a l i p h o s p h a t e n  
aus d e n  s a u r e n  K a l k p h o s p b a t l a u g e n  
d e r  L e i m f a b r i k a t i o n .  Wenn man nach 
L. Biichner  (D.R.P. No. 107611) aus salz- 
sauren Liisungen von Kalkphosphat in be- 
kannter Weise rnit Alkalisulfat eine Mono- 
alkaliphosphatlfieung berstellt (imd diese, 
falls es sich um das Natriumealz handelt, 
mit Soda- oder Natronlauge neutralisirt), 
so ist die erhaltene Lauge nioht auf dem 
iiblichen Wege durch Auskrystallisiren ver- 
srbeitbar, weil im VerhSltniee von Alkali- 
phosphat zu vie1 Alkalichlorid vorhanden 

wendung der erbaltenen Filtrate als Extrac- 
tionsmittel f i r  Knochen und Hornschliiuche 
eracheint praktisch zwei- bie dreimal aus- 
fiihrbar, weil bei jedesmaliger Wiederholung 
des Verfahrens eine Verdiinnung eintritt, 
welehe schliesslich die vorhandene Menge 
Salzsiiure zu langsam wirken liisst. 

Die Laugen werden nun, um eine weitere 
Verschiebung des Verhiiltnisses der Phos- 
phorsiiure zum Chlor (Pp 0, : Cl) zu Gunsten 
der Phosphorsiure zu erreichen und weitere 
Mengen Alkalimonophosphat zu bilden, rnit 
entsprechenden Mengen Priicipitat und Alksli- 
bisulfat digerirt, so zwar, dass schliesslich 
alle Phosphoraiiure als Alkalimonosulfat, aller 
Kalk als Calciumsulfat und die Salzsiiure als 
Alkalichlorid vorhanden ist. Die erbaltenen 
Laugen werden, wenn es sich um das Kalium- 
phosphat handelt, eingedampft und dae Salr 
durch Auskrystallisirenlassen gewonnen. Han- 
delt es sich urn das Natriumsalz, 80 neu- 
tralisirt man mit Soda, filtrirt und dampft 
zur Kryetallisation ein. 
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E n t f e r n u n g  v o n  A r s e n  a u s  a r s e n -  
h a l t i g e n  Riis tgasen.  Liisst man nach 
Angabe des Vereins ohemische r  F a b r i k e n  
(D.R.P. No. 106 7 15) arsenhaltige Riistgase 
durch eine rothgliihende Schicht von eisen- 
oxydheltigen Materalien streichen, am zweck- 
miiasigsten Kiesabbrand, so wird das Arsen 
der Riistgase von den eisenoxydhaltigen 
Materalien technisch vollkommen zuriickge- 
halten. In  iihnlicher Weise wie Eisenoxyd 
kiinnen andere Oxyde dienen, welche, wie 
z. B. das Chromoxyd, mit den Oxydations- 
stufen des Arsens iihnliche feuer- und siiure- 
bestiindige Verbindungen bilden, wie es die- 
jenigen des Eisenoxyds sind. Die zur Zu- 
riickhaltung des Arsens benutzten Oxyde 
sind je  nach der fortgeschrittenen Siittigung 
rnit Arsen durch frische Oxyde zu erset.zen. 

Organische Verbindungen. 
Z u r  H e r s t e l l u n g  v o n  l u f t f r e i e m  

F l u o r o f o r m  wird nach V a l e n t i n e r  & 
S c h w a r z  (D.R.P. No. 106 513) das Ent- 
wickelungsgefass A (Fig. 315) etwa bis zur 
halben Hiihe schichtenweise mit Jodoform 

Fig. 315. 

und Fluorsilber rnit jedeamaliger Zwischen- 
lage von Sand beschickt. Darauf wird durch 
Auffiillen des ganzen Gefiieses mit Wasser 
alle Luft daraus verdriingt; die Hiihne a 
und b werden geschlossen, wiibrend der 
Hahn zum Behiilter R geiiffnet bleibt. So- 
bald die wiisserige Fluorsilberliisung durch 
den Sand bis zur ersten Jodoformschicht ge- 
drungen ist ,  beginnt die Entwickelung von 
Fluoroform. Das Gas sammelt sich im 
oberen Theil des Gefisses und driickt ein 
entsprechendes Volumen Wasser in den Be- 
hiilter R. Hat man auf diese Weise das 
Entwickelungsgefiiss bis zur gewiinsohten 
H6he unter Fluoroformatmosphiire gesetzt, 
so schliesst man den Behiilter R ab, ijffnet 
den Hahn b und setzt ebenso auoh das mit 
Kupferchloriirltisung gane angeftillte Wasch- 

gefiiss €3 und zuletzt das rnit Wasser ge- 
fiillte zweite Waschgefiiss unter Fluoroform- 
atmospbiire. Darauf iiffnet man die wie alle 
iibrigen Leitnngsriihren mit Wasser ange- 
fiillte Verbindungsriihre zum Gasometer, wo 
das luftfreie, chemisch reine Fluoroformgas 
aufgefangen wird. Die Entwickelung ist  von 
Anfang bis zu Ende eine gleichmiissig ruhige 
und kann durch Vermischen des Jodoforms 
rnit Sand zur besseren Durchdringung far 
die wiisserige Fluorsilberliisung beliebig ge- 
regelt werden. 

A c i d y l  m o r p h i n c a r b o n s i u r e e  s t e r  
werden naoh E. Merck (D.R.P. No. 106718) 
dargestellt aus den Acidylmorphinen, z. B. 
Acetylmorphin , Propionylmorphin u. s. w., 
durch Behandeln mit Chlorkohlenestern und 
Alkali im molecularen Verhiiltniss. Man 
liisst beide Stoffe in der Kiilte unter Um- 
scbiitteln auf eine .Suspension des Acidyl- 
morpbins in Benzol einwirken, indem man 
die berechnete Menge Alkaliliisung immer 
nur in  kleinen Antheilen zufliessen lPsst, um 
eine Spaltung des Acidylmorphins durch 
freies Alkali zu vermeiden. Die Umsetzung 
findet sofort beim Umschiitteln statt  und die 
gebildete neue Verbindnng ltist sich im 
Benzol, wkhrend das als Nebenproduct ent- 
stehende salzsaure Alkali in der wilsserigen 
Liisung sich findet. Nach beendigter Reac- 
tion hebt man die Benzolliisung ab, wiischt 
und trocknet sie und erhiilt nach dem Ver- 
dunsten des Liisungsmittels die Acidylmor- 
phincarbonsiiureester in fast reinem Zustande. 

Zur Herstellung von A c e t y l m o r p h i n -  
c a r b o n s L u r e i i t h y l e s t e r  wir z. B. 1 k Ace- 
tylmorpbin fein gepulvert in 1 2  k Benzol 
suspendirt und dazu 330 g Chlorkohlensiiure- 
eater zugefiigt. In  diese Fliissigkeit liisst 
man unter kriiftigem Schiitteln 161 g Kali 
in  etwa 10proc. Liisung in kleinen Mengen 
zufliessen. Wenn alles eingetragen, ist auch 
der Geruch nach Chlorkohlensiiureiither ver- 
schwunden. Man liiest absitzen und hebt 
die Benzollijsung ab. Nachdem man sie mit 
Wasser gewaschen und dnnn getrocknet bat, 
destillirt man das Benzol ab. Der Ester 
bleibt i n  fast reinem Zustande als feste 
krystallinische Masse zuriick. Nach dem 
Umkrystallisiren aus der drei- bis vierfachen 
Menge absoluten Alkohols erhiilt man ihn 
in schiinen glasgliinzenden Nadeln oder 
Prismen, welche bei 150' scbmelzen. Durch 
Behandeln der fein gepulverten Substanz mit 
der genau gemessenen Menge titrirter Salz- 
siiure erhPlt man das salzsaure S d z  in 
kleinen farblosen Nadeln, welche unter Gas- 
entwickelung bei 185O schmelzen. Sie geben 
rnit Platinchlorid ein Platinsalz, das in gelb- 


