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zugleich den schiidlichen Einfluss des Chlorids 
zu paralysiren, und es kann BUS denselbeii 
Griinden auch dem von H. ByaZ8) gemnchten 
Vorschlage, die Titration des mit Zinnchloriir 
reducirten Eisensalzes, nach dern WegschaEen 
des ijberschusses an Reductionsmittel mit 
Quecksilberchlorid, mit Kaliumbichromat aus- 
zufiihren, iibrigens auch darum nicht das 
Wort geredet werden, weil in das Verfahren 
dann iiberdies noch die MHngel der Tiipfel- 
analyse eingefiihrt werden. 

Es  bleiben dann fiir die Vornahme der 
Reduction von Eisenoxydlijsungen, die zuerst 
angewandte Einwirkung von Zink, allein oder 
im Contact mit Platin, d a m  jene mit 
schwefliger Saure bez. mit Sulfiten, femer 
jene mit Schwefelwasserstoff und endlich jene 
mit metallischem Kupfer. Was die Reduction 
mit schwefliger Saure anbelangt, f i r  welche 
P. T. A u s t e n  und G. B. Huffm)  und spater 
auch T. W. Hoggm) die Verwendung von 
Natriumsulfit in saurer Lijsung und R. W. A t -  
kinson3') die Anwendung von Ammonium- 
disulfit bei Neutralisation mit Ammoniak 
und nachtraglichem Ansauern empfohlen haben 
und die specie11 auch H a m b u r g e r  bei Be- 
stimmung sehr kleiner Mengen als verliisslich 
geschildert hat, so besteht kein Zweifel, dass 
dieselbe nur bei Anwendung sehr grossen 
ijberschusses an Reductionsmittel zu einer 
vollstiindigen Reduction des Eisenoxydsalzes 
fkhrt. D a m  hat man aber Miihe, den Uber- 
schuss der schwefligen Saure vollkommen 
aus der Lijsung zu entfernen und damit die 
Fehler zu vermeiden , welche bei Gegenwart 
eines Uberschusses von schwefliger Siiure ein- 
treten. J a k o b y  hat darum das Verfahren, 
zumal bei Bestimmung kleiner Eisenmengen, 
als nicht empfehlenswerth bezeichnet. Wenn 
auch, wie Hupper t3)  nachgewiesen hat, bei 
Einhaltung gewisser Maassnahmen, wie starkes 
Einengen der Losung und Rochen in Ge- 
fassen mit Glasverschluss, sich die von 
J a k  o b y  hervorgehobenen Fehler beseitigen 
lassen, so erscheint dieses Reductionsverfah- 
ren doch kaum einwandfrei, weil bei An- 
wendung der von H u p p e r t  vorgeschlagenen 
Vorsichtsmaassregeln die Mijglichkeit einer 
theilweisen Oxydation des gebildeten Eisen- 
oxydulsalzes nicht ausgeschlossen ist. 

Besseres lasst sich von der von H. L. 
W e l l s  und W. L. Mitschells3) vorgeschla- 
genen Reduction mit Schwefelwasserstoff 
sagen. Diese leidet allerdings unter dem 
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Mange1 der Unannehmiichkeit des Operirens 
mit Schwefelwnsserstoff, sowie unter den1 
Ubelstande, dass die Gegenwart von aus- 
geschiedenem, fein vertheiltem Schwefel wegen 
der bestehenden Triibung der Fliissigkeit das 
Erkennen der ersten Spuren von Rothfarbung 
der Losung erschwert. Allein hier kommt 
die Unsicherheit der vollstandigen Entfernung 
des Uberschusses von Schwefelwasserstoff 
weniger in Betracht, da man nach langerem 
Rochen nur nijthig hat zu priifen, ob die 
entweichenden Dampfe nicht mehr auf Blei- 
papier reagiren. Rascher gelingt die Aus- 
treibung des oberschusses an Schwefelwasser- 
stoff allerdings, wenn man durch die Fliissig- 
keit wahrend des Siedens Kohlensiiuregas 
hindurchleitet, wodurch das Verfahren natiir- 
lich nicht vereinfacht wird. In Folge der 
bestehenden Triibung der Fliissigkeit fallen 
die Resultate bei Anwendung dieses Reduc- 
tionsmittels freilich immer etwas hijher aus 
und man hat, wenn man mit verdiinnter 
Chamiileonlijsung ('/loo normal), wie dies bei 
Bestimmung sehr kleiner Eisenmengen nijthig 
ist, einen merklichen Uberschuss anzuwenden, 
um den Eintritt der Rothfarbung deutlich zu 
erkennen. Die Gegenwart des fein vertheilten 
Schwefels scheint keinen storenden Einfluss 
auszuiiben. [SCMWE 301gt.j 

Neneres iiber Laboratorinms -Vacuum- 
Trockenapparate. 

Von Gurtav Christ & Co. 

Vaconmapparate, namentlich Vacuomtrocken- 
apparate, finden immer mehr Eingang in chemische 
Laboratonen zum Eindampfen und Trocknen von 
Substanzen , welche h6here Temperatoren nicht 
ertragen, von solchen , welche ihre Feochtigkeit 
sehr schwer abgeben bez. beim gewijhnlichen 
Lnftdrock niemala vollstsndig trocken werden, 
nnd ferner von solchen, welche gleichzeitig vor 
Lnftinfection geschbtzt sein miissen, z. B. bei 
bacteriologischen Arbeiten. Die bisher iibliche 
Form war ausschliesslich die cylindrische, deren 
Vorzng in der Widerstandsfihigkeit gegen Drock 
besteht. Indessen hat sich diese Form nicht far 
alle Fiille ah branchbar erwiesen, namentlich da 
auch das Unterbringen von Schalen, Tiegeln nnd 
snderen Befibsen dwin onbeqnem war nnd dnrch 
beaondere Einsatzstiicke ermijglicht werden musate. 
Dazn kam der abelstand, dass die Wbmeiiber- 
tragung von dem geheizten Mantel mf die Prii- 
parate faat aoeschlit+ich durch Strahlang erfolgen 
mnsste, weil die Ubortragnng dorch den stark 
verdiinnten Ldt- nnd Dampfinhalt ganz gering 
ist; diea N l t  besonders ins Gewicbt bei den im 
dlgemeinen angewandten niedrigen Temperaturen 
(Wasserbadheizung). Dieser Missstand iat gehoban 
duch eine nene Construction der Apparate mit  
flachem Boden (Fig. l), welche auch den Vor- 



403 XV. Jdupng. 
4B. Aprl, 1909] Chris1 Q Co.: Laboratoriumi -V.cuum-Trocksnlpparata. 

Flg. 1. 

HE. a. 

Fig. 3. 

theil bietet, dass die Gehse,  eventl. auch die 
Prhparate selbst, direct anf die Heidiiche gelegt 
nnd rnit gr6sserer Oberfisohe ausgebreitet werden 

kijnnen, wobei durch die directe Wirmeiibertragnng 
die Erhitzungszeit abgekiirzt wird. 

Die Priiparate erfahren eine vie1 intensivere 
Erwirmung, als wenn diese nnr durch directe 
Strahlung oder durch die stark verdiinnte Loft 
stattfindet. Der Apparat kann natiirlich ebenso 
wie die ublichen Vacuum-Trockenapparate cylin- 
drischer Form sowohl rnit Waaser, als anch mit 
h6her siedenden Flissigkeiten gefiillt werden. 
Gr6ssere Vacunm - Trockenapparate werden mit 
mehreren ebenen Heizflitchen ausgefiihrt and sind 
u. A. in verschiedenen p h p s i o l o g i s c h e n  L a b o r a -  
t o r i e n  im Gebrauch. 

Eine weitere wesentliche Nenernng anf diesem 
Gebiete ist der cylindrische Vacuum-Trockenapparat 
mit Dampfmantel f i r  g e s p a n n t e n  D a m p f  und 
zur Erzielnng von constanten Temperaturen f~ b e r  
1000 C. bis zu 1120 C. Diem Apparate ver- 
meiden die Nachtheile, welcho die Verwendung 
h6her siedender F ld igke i t en  mit sich bringt 
und welche in Unreinlichkeit, Feuersgefahr, VOP 

zeitiger Zerst6rnng des Metalla etc. bastehen. 
Die Dampfspannnng betriigt in solchen Apparaten 
gew6hnlich 0,7 Atm. Statt directe Heizung anzn- 
wenden , k6nnen sie anch an eine Dampfleitung 
mit entsprechendem Dampfdrnck angeschlossen 
werden. Bei den mit Gas geheizten Apparaten kann 
eine constante Temperator enielt  werden , wenn 
der Apparat mit einem Thermoregulator, wie er 
anf Fig. 2 ersichtlich ist, verbunden ist; der- 
selbe stellt die Gaszufuhr zum Brenner ab, wenn 
die verlangte Temperatur erreicht ist, und giebt 
dieselbe wieder frei, sobald die Temperatnr wieder 
zu sinken beginnt; an einer fortwiibrend brennen- 
den Ziindflamme entziindet sich das Gas immer 
wieder. Das Absperren der Gasznfnhr geschieht 
dnrch eine Qnecksilbershule, anf welche der Dampl- 
drnck wirkt. Dieser Thermoregulator ist entweder 
nor f i r  e i n e  Temperatur eingerichtet, die inner- 
halb enger Grenzen etwas veriindert werden kann, 
oder zum Einstellen verschiedener Temperaturen 
von 100-1120 durch Verstellen der Neigung des 
U- Rohres. Eine an letzterer angebrachte Scala 
giebt deren Stellung fcr  die einzelnen Tempera- 
turen an. Der Apparat ist nach den Angaben 
des Herrn Professors Dr. H e r z f e l d ,  Vorstehers 
dea Laboratoriums f h r  die Riibenzuckerindnstrie, 
gebaut. Die Verwendung dieser Vorrichtung, wie 
iiberhaupt des ganzen Apparates kann den ver- 
ichiedenartigsten Interessen dienen, besonders wird 
Br f i r  solche Substanzen in Betracht kommen, 
welche auch bei h6herer Temperatur nnr sehr 
ichwer ihre Feuchtigkeit abgeben, wie Znckers&fte, 
syrup, Melassen u. dgl. 

Eine Combination von Trocken- nnd Eindick- 
vacuum - Apparat stellt die Fig. 3 dar. Dieser 
Bpparat besitzt eine gerade Trockenflhhe nnd 
Wasserbadheiznng nnd iat mit Condensator zur 
Wiedergewinnnng von L6snngsmitteln, wie Alkohol 
3to. versehen, wns iibrigens bei den obengenanoten 
Apparaten auch vielfach ansgefihrt wird; er bietet 
len sehr bemerkenswerthen Vortheil, d w  Ein- 
lampfen nnd Trocknen in einer Operation ver- 
bnnden sind, ein Herausnehmen der Prgparate, ein 
Umfiillen in andere Gef-e etc. also vermieden 
wird nnd er deehalb ein ginzlich verlostlosea und 
mqnemes Arbeiten gestattet; er  lWt sich ansser 
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in rechteckiger Form, wie dies die Figur veran- 
schaulicht, auch in runder Form herstellen. Seine 
Verwendung ist eine sehr vielseitige, z. B. fiir 
Milch, Blutprgparate, Extracte, Collodium, leicht 

glasse 8 : Bleicherei, Wiiscberei, Filrberei, 
Drnckerei nnd Appretnr. 

Bleichen von Pflanzenfaserstoffen mittels 
Alkalisuperoxyden. (No. 130 437. Vom 
20. December 1900 ab. A l b e r t  G a g e d o i s  
in Don, Nord-Frankr.) 

Die Verwendung von Alkalisnperoxyden zum Bleichen 
von Pflanzenfaserstoffen ist bisher deshalb unge- 
eignet gewesen, weil durch die unter Erwarmung 
des Bleicbbades erfolgende rasche Entwickluog von 
Sauerlitoff im Entstebnngszustande die Pflanzen- 
fasern angegriffen und, wenigstens tbeilweise, in 
oxydirte Cellulose iibergefiibrt werden. Dieser 
Ubelstand sol1 g e m h  vorliegender Erfindung ver- 
mieden werden. 

Putentan~pruch: Verfahren zum Bleichen von 
PBanzenfaserbtoffen mittels Alkalisuperoxyd, da- 
durcb gekennzeicbnet, dass das Bleichbad einen 
Zusatz von Seife, Stiirke, Gummi oder von ihn- 
lichen Stoffen erbiilt, die eine Schutzhblle fir die 
Pfianzenfasern bilden, um diese vor einem zu 
rascben und krkftigen Angriff des aus dem Alkali- 
soperoxyd frei werdenden Sruerstoffa zu bewahrea 
und die Entwicklung des Sauerstoffs zn verlangsamen. 

explodirbare Korper und ilberbaupt alle diejenigen 
Stoffe, welche ein Eindampfen und Eintrocknen 
bei niedel-er Temperatur und im luftverdiinnten 
Baume erfordern. 

glsese le: Chemische Veflahren und 
Apparate. 

Directe Darstellung von festem, in Wasser 
schwer 16slichern Zinkhydrosulfit. (No. 
130403. Vom 13. Mirz 1901 ab. F a r b -  
w e r k e  vo rm.  M e i s t e r  L u c i u s  & B r i i n i n g  
in Hbchat a. M.) 

& wurde beobachtet, dass unter bestimmten Be- 
dingpngen die Cmsetzung der Sulfite mit Zink- 
staub ond unter Zugabe von Sauren zu einem 
Zinkhydroeulfit in fester Farm von hobem Procent- 
gehalt nnd i n  gnter Ausbeute fiihrt; die Bedingang 
fir  die Gewinnung eines solcben Products besteht 
darin, dass der SOp-Gebalt der zu verwendenden 
Snlfitlbsung bez. der SO,- Gebalt der Miscbnng 
Snlfit + Wasser h6ber ist als 20 Proc. Beriick- 
sichtigt man dime Bedingang, so erhil t  man beim 
allmkblichen Zugeben von %ore, I. B. Schwefel- 
skore oder Salzskure, zu der Lbsung oder Mischnng 
von Sulfit und Zinkstsub ein Salz, das sich von 
der Msnng durch Filtration trennen l b s t  und das 
sich darch seine Eigenscbaften als ein hochpro- 
centiges, im trockenen Zustande kusserat bestlin- 
diges Zinkhydrosulfit zu erkennen giebt; ea ist in 
Weeser schwer 16slioh. Man verfahrt beiepiels- 
weise folgendermsaesen : 45 kg Zinkstaub werden 
mit 386 kg Bisnlfitlbsong von 400 B. gut verrhhrt 
und dabei am Boden dee Gefbses 257 kg ver- 
diinnte ScbwefelsBnre von 12,40 B. oder 262 kg 
verdiinnte Salzs&are (10 Proc.) zufliessen lassen. 
Die Temperatur und das Znfliessenlassen der Skre 
sind so zu leiten, dass kein Geruch nach SO, 

a u h i t t .  Nach dem Einfliessenleesen der Siiure 
wird noch kurze Zeit geriibrt, dann filtrirt. Dss 
hellgraue Zinkhydrosulfit l&sst sich von event. noch 
unverindertem Zinkstaub durch Aufschlemmen 
trennen. Bei riohtig geleiteter Operation wird 
das Zink jedoch d i g  in Hydrosulfit iibergefiihrt. 
Das abfiltrirte feachte Zinkhpdi-osnlfit wird zweck- 
mijsig mit Alkohol, Aceton ader dergl. gewascben 
und dann im Vacunm outer Erwiirmen getrocknet. 
Die Ausbeute hetriigt ungefihr 135 kg, welche 
einer Verwerthung von 75 bis 80 Proc. dea Zink- 
staubes entspricht. 

Patmtanspruch: Verfahren zur directen Dar- 
stellung von festem, in Wasser schwer Ibslichem 
Ziokhydrosulfit, darin bestehend, dass man Sulfite 
in Gegenwart einer solchen Menge Wasser, dass 
daa Gemenge mebr als 20 Proc. an SO, enthiilt, 
mit Zinkstaub unter Zugabe von Siiuren behandelt. 

Verfahren zur Darstellung von as-Nitro- 
m-phenylendiamin. (No. 130 438. Vom 
16. September 1901 ab. A c t i e n g e s e l l -  
s c h a f t  f i r  A n i l i n f a b r i k a t i o n  in Berlin). 

Es bat sich gezeigt, dass beim Erhitzen von p- 
Nitranilinsulfosiure (NB,: SO, H : NO, = 1 : 3 : 4) 
mit Ammoniak unter Druck die Sulfogruppe gegen 
die Amidogruppe ausgetauscht wird und eio Nitro- 
m-phenylendiamin entsteht, welches identiscb ist 
mit dem durch Nitriren des Diacet-m-phenylen- 
diamins nnd nachheriges Verseifen der Acet- 
verbindung erhaltenen Nitropbenylendiamin vom 
Scbmelzpunkt 161O. 

Patentanapmch: Verfahren znr Darstellnng 
von Nitropbenylendiamin. darin bestehend, dass man 
p-NitranilinsulfosHure (NB, : SO, H : NO,= 1 : 3: 4) 
mit wksrigem Ammoniak unter Druck auf Tempe- 
raturen iber  1200 erhitzt. 

Darstellungvon Anthranilsaure. (No. 130 301. 
Vom 22. Januar 1901 ab. B a s e l e r  c h e -  
m i s c h e  F a b r i k  in Basel). 

Es bat sich ergeben, dass das Phtalylhydroxyl- 
amin beim Kocben rnit etwas mehr ale einem 
halben Molechl Sodal6sung glatt in Anthranilsiiure 
iibergefiihrt werden krmn. Beispiel: 10 kg Pbta- 
lplhydroxglamin und 4 kg Soda werden durch Er- 
wirmen mit 100 1 Waseer gelost uod die blutroth 
gefirbte Lbsung wird so lange im lebhaften Sieden 
erhalten, bis die Kohlensiiureentwicklung aafb6rt 
und die rothe Farbe in hellgelb nmschl&gt. Die 
Fliissigkeit wird dann concentrirt und die gebildete 
Anthranilskure mit Salzsiinre aosgefiillt. 

Patmtanspruch : Verfahren zur Darstellung 
von Anthranilsiure, darin bestehend, dass man 
Pbtalylhydroxylamin mit Sodalbsung kocht. 

Darstellungvon Anthranilsaure. (No. 130 302 ; 
Zwatz zum Patente 130301 vom 22.Jannar 
1901. B a s l e r  C h e m i s c b e  F a b r i k  in Basel. 




