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treten von Nitrosobenzolspuren bei der Dar-
stellung von Phenyl-g-Hydroxylamin aus
Nitrobenzol und Zinkstaub wahrgenommen
hatte, belehrte die Potentialmessung, indem
sie den Charakter des Nitrosobenzols als
stirkeren Oxydationsmittels gegeniiber Nitro-
benzol festlegte, dass {iberhaupt nur Spuren
entstehen kdnnen. Die Messung kennzeich-
nete zugleich méglichst hohe Potentiale als
giinstigste Bedingung fiir die Nitrosobenzol-
bildung und erschloss damit den Weg, einen
zwingenden Beweis fiir den Durchgang des
Nitrobenzols durch diese Reductionsstufe —
durch Elektrolyse in Gegenwart von Hydro-
xylamin und Naphtol (Bildung von Benzol-
azonaphtol) — zu erbringen.

Ueber zufillige Verunreinigungen von
Calcinmkarbid.
Von Felix B. Ahrens.

Im Calciumkarbide sind von verschiede-
nen Seiten gréssere metallische Stiicke ge-
funden worden, die sich als Eisensilicid und
Karboeisensilicid erwiesen. Der grosse Eisen-
gehalt dieser Legirungen liess sich nicht
gut auf Verunreinigungen von Kohle und
Kalk zuriickfithren, vielmehr war er nur zu
erkliren dadurch, dass FEisen durch Ab-
schmelzen der Elektrodenklammern in die
Schmelze gerathen war. FEin solches Ab-
schmelzen der die Kohlen umfassenden Klam-
mern ist jedenfalls eine nicht angenehme
Zugabe bei der Karbidfabrikation und recht-
fertigt wohl den Schluss, dass dasselbe mit
einem starken Verbrauch an Elektroden-
material Hand in Hand geht. Die Schuld
daran trigt in fast allen Fallen der Ofen,
der entweder durch seine Bauart dem Ver-
brennen der Elektroden Vorschub leistet oder
eine sichere Regulirung unméglich macht;
dass diese Annahme zutrifft und die Bildung
von Eisensilicid in grosserer Menge nicht
nur auf eine zufillige Betriebsstdrung zuriick-
zufithren ist, geht wohl daraus hervor, dass
man solche Metalllegirungen haufig im tech-
nischen Calciumkarbid antrifft.

gebnisse der Reduction ist dem Einwand zuging-
Lich, dass auch nachtrigliche Oxydation von Phe-
nyl-g-Hydroxylamin bei der Verarbeitung ihre Ent-
stehung bedingen kann (¢f. Bamberger, Ber. d.
deuatschen chem. Ges. 33, S. 113). Wo mehr wie
riechbare Spuren bel der Zinkstaubreduction des
Nitrobenzols gefunden werden, ist deren Charakter
als primires Reductionsproduct nach meiner An-
schauung mit den Verhiltnissen des Nitro- und
Nitrosobenzolpotentials unvereinbar, und schon die
Auffassung eben riechbarer Spuren als primirer
Reductionsproducte (statt als secundéirer Oxydations-
producte) erscheint im Lichte der Potentialbetrach-
tang anfechtbar.

Vor einiger Zeit begegneten mir in einem
Calciumkarbide wiederum grosse Metallstiicke
von mehreren ¢em im Durchmesser, die ich
in grosserer Menge sammeln konnte; die-
selben enthielten nicht nur Silicium und
Eisen, sondern noch dazu grosse Mengen
von Kupfer. Es darf wohl angenommen
werden, dass dieses Metall von den Strom-
zuleitungen stammt und durch einen Kurz-
schluss in den Ofen gekommen ist. Dieses
Kupfer- Eisen-Silicid zeigte einen strahlig
krystallinischen Bruch, war ziemlich spréde
und sehr Dbestindig gegen Chemikalien.
Kochende Salzsiure griff es gar nicht an;
kochendes Konigswasser zersetzte es lang-
sam; von 0,5 g waren nach dreitigigem
Kochen mit K8nigswasser 0,1382 g zersetzt.
Schmelzende Atzalkalien zersetzen die Le-
girung leicht, und auch schmelzende Alkali-
karbonate sind dazu geeignet,

Zur Analyse wurden zunichst einige
Stiicke wahllos im Stahlmdrser zerkleinert,
in der Achatschale zerrieben und gebeutelt;
dann wurde durch Schmelzen mit Kalium-
Natriumkarbonat aufgeschlossen, es brachen
dabei griine Flaimmchen aus der Schmelze her-
vor. Es gelang nie, durch einmaliges, selbst
stundenlanges Schmelzen eine véllige Zer-
setzung der Silicide herbeizufiihren, vielmehr
musste die mit Salzsiure abgeschiedene
Kieselséiure noch 1- 2 mal derselben Schmelz-
procedur mit dem Alkalikarbonat unterworfen
werden. Es wurde nach dem Aufschliessen
in gewdhnlicher Weise durch Salzsfiure —
unter gleichzeitiger Zugabe von etwas Kalium-
chlorat — die Kieselsiure abgeschieden und
unldslich gemacht und das Eisen durch
Ammoniak gefillt; letzteres wird in gros~
sem Uberschuss zugegeben, um das Kupfer
in Losung zu halten. Das XEisenhydroxyd
wird dreimal gel§st und wieder gefillt, um
es kupferfrei zu erhalten. Das Kupfer wird
endlich aus salzsaurer Lésung mit Schwefel-
wasserstoff gefillt.

Da das Silicid Kohlenstoff enthielt, so
wurde derselbe durch Verbremnen im Sauer-
stoffstrome bestimmt:

0,159 g Silicid | 06 ¢ 00* = 1,08 Proc. C
gaben | 5 ’
ce o«
04016 g Sitcid | G538 & 10305 = 5596 Broe. T
gaben 0.0654 ¢ CaS — 12,76 Proc. Cu
100,36 Proc.

Bei der Prifung der physikalischen Eigen-
schaften des Silicids zeigten sich bei den
verschiedenen Stiicken Unterschiede; es fan-
den sich rein graue neben in iberwiegender
Menge vorhandenen schwach-réthlich schim-
mernden Stiicken; erstere besassen eine Hirte
zwischen 8-—9 der Skala, waren sehr spride
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und leicht zu pulvern, letztere hatten die
Hirte 7—8 und waren ziher. Endlich fanden
sich noch in geringerer Menge schaalenartige
Krusten, die innen grau, auf der Oberfliche
hellmessinggelb waren.

Alle drei Sorten wurden analysirt und
zeigten sich verschieden von einander zu-

sammengesetzt. Die angewandte Analysen-
Methode war der oben  beschriebenen
analog.

Von den grauen Stiicken der Hérte 8—9
wurden bestimmt:

0,1884 8102 == 27,00 Proc. Si

0,2642 ¢ Substanz l 0,2288¢ Fe? 0% == 60,62 Proc. Fe

gaben l 0,0154g Ca®S = 4,66 Proc. Cu

0,0186gP?*Mg?07=1,97Proc. I’

Der an 100 Proc. fehlende Rest diirfte
im Wesentlichen Kohlenstoff sein.

Die roéthlichen Stiicke bei weitem
die Hauptmenge — zeitigten folgendes Ana-
lysenresultat:

0,6682 g Substanz [
gaben

0,3436¢g Si0% == 24,00 Proc. Si
0,4924 ¢ ¥e?0%= 51,58 Proc. Fe
0,1988gCu*S = 23,76 Proc. Cu

Rest zu 100 = 0,66 Proc. C

Die schaalenartigen Krusten wurden ge-
pulvert und gut durcheinander gemischt:

0,1453 g Si0? =19,6 Proc. Si
0,3475 ¢ Substanz | 0504 o209 — B35 Proc. Te
gaben 0,0956 ¢ Cu?S = 21,9 Proc. Cu

100 Proc.

Breslau, im April 1900.
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Sitzungen der Chemiecal Soeiety vom 29. Mirz

und vom 5. April 1900.

Sitzung vom 29. M4arz Vorsitzender Prof.
Thorpe. Jihrl. Generalversammlung. Nach
Verlesung der tblichen Berichte u. s. w. wird dem
Prof. W. H. Perkin die Longstaffmedaille ver-
liechen fiir seine Arbeiten tber cyclische Verbin-
dungen der Trimethylen- und &hnlicher Reihen und
fur seine Synthese von Campherderivaten. Am
Abend hielt Prof. Roscoe als Freund und Schiler
Bunsen’s die Bunsen-Gedéachtnissrede.

Sitzung vom B. April. Vorsitzender Prof.
Thomson. — G. S. Newth zeigt in einfacher
Weise die Verflissigung von Gas durch Selbst-
kihlung unter Benutzung einer Lustgasbombe und
einer dinnen Kupferspirale. — Derselbe liest weiter
iber theilweis mischbare wissrige anorga-
nische Lésungen. Wenn concentrirte NH,-Lo-
sung zu einer gesittigten K,CO,-Losung hinzuge-
fagt wird, entstehen 2 deutlich verschiedene Schich-
ten, genau wie in dem Falle von Wasser und
Ather. Starke wissrige Losungen von Trimethyl-
und Tridthylamin verhalten sich ihnlich wie Am-
moniak.

W.H.Sodeau liest ober die Zersetzung
von Bleichlorat. Bei langsamer Erhitzung er-
geben sich 2 von einander unabhingige Reactionen,
welche nach den folgenden Gleichungen verlaufen:
1) Pb (Cl Og), =Pb Cl;, +- 3 0, und 2) Ph (Cl O,), =
Pb O, + Cl, 4+ 20, Zu gleicher Zecit hat die fol-
gende Gleichung Geltung: Pb O, + Cl, = Pb Cl, +
0,, d.h. Chlor wird aufgenommen. Bei schneller Zer-
setzung entsteht als weiteres Product Bleioxyehlorid.

J.T. Hewitt und W.G. Aston lesen iber
Bromirung von Benzoazophenol. Das erste
Product der Bromirung in essigsaurer Losung unter
Zusatz von Natriumacetat ist Benzolazo-o-dibrom-
phenol; die Ausbeate ist beinahe quantitativ, wenn
die ngthigen Vorsichtsmaassregeln eingehalten wer-
den. Schmpkt. 186°; die Acetylverbindung schmilzt
bei 143° die Benzoylverbindung bei 120° und der
Athylather bei T10.

H. A.D. Jowett liest iiber einneues Gluco-
sid der Weidenrinde. Dasselbe ist zu etwa
1 Proc. in der Rinde vorhanden, Schmpkt. 1959;
spaltet sich bei der Hydrolyse in d-Glucose und
m-Oxybenzaldehyd. [a]llg’ = — 87,30, Der
»Salinigrin® wird vorliufig fir das neue Glucosid
vorgeschlagen.

G. D. Lauderliest iiber Alkylirung mittels
trocknen Silberoxyds und Alkyljodiden.
Mit Acetanilid erhielt man Athyl--acetanilid,
Siedepkt. 207—208°, welches beim Erwirmen mit
Anilin  in Diphenylithenylamidin tbergeht; mit
Athylmalonat erhiclt man Athylithylmalonat und
mit Salicylsiure Methylmethoxybenzoat, Siedepkt.
2459. Eine theilweise Oxydation bei diesen Al-
kylirungen findet statt im Falle von Benzoin und
von Athylacetacetat. — Die folgenden Vortrige
wurden als gelesen betrachtet: A. W. Crossley:
Einwirkung von Mesityloxyd und Athyl-
natrinmmethylmalonat auf einander; H. R.
Le Sueur: Einwirkungsproducte von ge-
schmolzener Pottasche auf Dihydroxy-
stearinsiure. 4. I

Name

Referate.

Technische Chemie.

W. Luis. Versehlussdeckel fiir Rélhrenkessel,
(Mitth. a. d. Praxis des Dampfkessel- und
Dampfmasch.-Betr. 28, 173.)

Verf. macht auf die vielen Unannehmlichkeiten

aufmerksam, welche das Reinigen der Wasser-

rohrenkessel von Schlamm und Kesselstein im All-
gemeinen bietet und beschreibt eingehend ecine
neuere Construction von Verschlussdeckeln, welche
gestattet, einen Rohrenkessel in kurzer Zeit mit
wenig Mihe und ohne Betriebsstorung griindlich
von dem angesammelten Schlamm und Kessel-
steinsplittern zu reinigen. —g.



