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Kammergebdude mit cinem auf seine ganze Liinge
verlaufenden Dachreiter.

Punkt 7. Einrichtungvon2ersten
Kammern anstatt der bisher ib-
lichen einen.

In einem aus 3 Kammern bestehenden System
haben wir bei normalem Gange desselben ca 759
der Gesamtleistung in der ersten Kammer, ca. 209
in der zweiten und ca. 59 in der letzten Kammer;
die Leistung per cbm ist danach und naturgemiB
in der ersten Kammer eine ganz wesentlich gréBere
als in den beiden anderen. Hierdurch erwéchst aber
bei groBen Systemen mit hoher Produktion der
Nachteil, dall die Temperaturen in der ersten
Kammer trotz Wasserzerstiubung und trotz natiir-
licher Kiithlung der Kammerwinde und Decken
unvorteilhaft werden kénnen, namentlich ist dieses
in den heiflen Sommermonaten oder in Léandern mit
heibem Klima der Fall.

Dieses hat uns bewogen, anstatt der bisherigen
einen ersten Kammer, deren zwei erste anzuwenden,
auf welche wir dann die vom Glover-Turm
kommenden Gase gleichmiBig verteilen. Auf diese
Weise erzielen wir eine wesentlich intensivere Pro-
duktion, reduzieren den Salpeterverbrauch und
haben den weiteren Vorteil der bedeutend reduzier-
ten Temperatur.

Die u. a. in Nantes erreichten Leistungen bis
zu 10 kg Kammersiure von 53° Bé. und dariiber per
cbm, und zwar wihrend der Sommermonate, gaben
uns den Beweis, dafl unsere Erwidgungen durchaus
richtige waren, und dafl man auf diese Weise ohne
Erhohung des Anlagekapitals und auf leichteste
Art zu bis dahin unbekannten Resultaten kommt,
und zwar, was wir besonders betonen mochten,
dauernd, und ohne eine frithzeitige Beschiddigung
der Bleiwinde befiirchten zu miissen.

SchlieBlich méchten wir noch auf die iiberaus
gimstigen Resultate hinweisen, welche mit den
mechanischen Roéstofen erzielt worden sind, Resul-
tate, welche diesen letzteren immer mehr den Vor-
rang vor den Handofen sichern. Um so befremd-
licher ist es, dafl L i t y auch hier wieder zu anderen
Resultaten kommt. Seine diesbeziiglichen Aus-
fiilhrungen wurden in der Zwischenzeit von E. W.
Kauffmann (vgl. diese Z. 18, 1628 [1905])
widerlegt. Jeder Schwefelsiuretechniker, welcher
mit gut konstruierten und namentlich auch richtig
aufgestellten mechanischen Ofen arbeitet, wird
Kauffmann aus vollster Uberzeugung zu-
stimmen, daB die von ihm hervorgehobenen Vor-
teile dicser Ofen eher zu niedrig, als zau hoch be-
wertet sind: um so erstaunlicher ist daher obiges
Urteil.

Wir hoffen, daB wir mit unseren vorstehenden
Ausfiithrungen neue Anregung gegeben haben, um
auf dem betretenen Wege der Vervollkomrnung
des Bleikammerprozesses weitere Schritte vorwirts
zu machen, und denselben dadurch seiner héchsten
Vollendung zuzufithren. Wir fassen dicses zu er-
strebende Ziel dahin zusammen, die Einrichtung
cines Bleikammersystems so zu gestalten, dal die
Herstellungskosten und dic Generalunkosten, dic
Verzinsungs- und Amortisationsquoten auf die er-
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zeugte Sdure berechnet, auf ein Minimum beschrinkt
bleiben, ohne daf der Apparat einem friihzeitigeren
Ruin ausgesetzt ist, als es bei den gewdhnlichen
alten Systemen der Fall war.

Von welchen Qesichtspunkten sind
gerostete Blenden hinsichtlich ihres
Entschweflungsgrades zu beurteilen?

Von V. Hassrewrer-Trooz.
(Eingeg. d. 30,112, 1905,)

Bekanntlich gibt der Totalschwefelgehalt einer
gerosteten Blende kein Kriterium ab, ob die Ro-
stung gut oder schlecht ausgefithrt wurde, und es
kann beispielsweise der Fall eintreten, daB eine
Blendesorte mit 3%, Totalschwefel im Rostgut als
zufriedenstellend, eine solche mit 29 aber als un-
geniigend gerdstet zu betrachten ist. Dies hat,
wie weiter bekannt ist, darin seinen Grund, daB
gewisse, fast nie fchlende Begleiter der Blenden,
wie Blei (als Bleiglanz), Kalk, Magnesium und
Baryum (als Carbonate oder als Sulfate), wihrend
der Réstung ganz oder teilweise in Sulfate ver-
wandelt werden bzw. als solche im Rdstgut ver-
bleiben.

Der in Form von solchen Sulfaten zuriick-
bleibende Schwefel kann einerseits fir die Schwefel-
siureausbeute nicht mehr in Betracht kommen,
kann aber auch andererseits vom Konsumenten der
gerdsteten Blende nicht Grund einer berechtigten
Reklamation sein. Von diesem Gesichtspunkte
ausgehend, herrscht in manchen industriellen Be-
zirken die den Produzenten sowohl als auch den
Konsumenten bindende Ubereinkunft, daB als
,,schiidlicher* bzw. noch ,,austreibbarer* Schwefel
die Differenz zwischen Totalschwefelgehalt (a) und
der Summe des an die oben aufgefithrten Elemente
(als Sulfate gedacht) gebundenen Schwefels (b) zu
verstehen ist. Dabei geht man stillschweigend von
der iibrigens noch nicht bewiesenen Annahme aus,
daB die oben aufgefithrten Elemente bei der Ro-
stung vollstindig in Sulfate iibergefiihrt werden
und auch nicht mehr zu entschwefeln sind.

Diese Ansicht finden wirz. B. auchinLunges
,,Taschenbuch* vertreten, doch soll hier umso-
weniger ein Vorwurf gegen dieselbe erhoben werden,
als der Verfasser dieser Zeilen selbst einen be-
scheidenen Teil der Verantwortung dieser Angaben
seinerzeit iibernommen hat.

Halten wir an der oben gegcbenen Definition
des ,,sehidlichen‘* Schwefels vorliufig fest, so er-
gibt sich, daBl die Differenz a—b = ¢ demjenigen

| Schwefel entspricht, der als Zinksulfatschwefel (d)

und als Sulfidschwefel (e) noch im Réstgut ver-
blieben ist. Es erhellt daraus, da a—b = ¢ =
d+e ist.

Nebenbei bemerkt, sei hier von dem in ge-
résteten Blenden problematischen Vorhandensein
von basischem Zinksulfat abgesehen, doch wollte
ich auch diesen Punkt beriihrt haben.

Es fragt sich nun, ob es vorteilhafter ist, die
GréBe ¢ aus der Differenz von a—b oder aus der
Summe von d+e zu bestimmen.

18



138

Riist: Bestimmung des Formaldehyds in Formaldehydpastillen. [

Zeltgchrift fiir
angewandte Chemle,

Die Beantwortung dieser Frage mdgen folgende
Betrachtungen erleichtern.

Gcleitet vom ganz allgemeinen Standpunkt
analytischer Bestimmungen muB zugegeben werden,
dafB Differenzmethoden umso schwankendere Re-
sultatc ergeben werden, je kleiner-die zu ermittelnde
Differenz ist, und jc grofler die Anzahl der hierzu
notigen analytischen Bestimmungen wird. — Die
Schattenseiten der Differenzmethode treten im ge-
gebenen Falle besonders hervor, denn einerseits
betriigt die Differenz a—b selten mehr als 19, vom
Gewicht des Rostgutes, anderseits miissen in vielen
Fsllen vier oder fiinf analytische Bestimmungen
zur Ermittlung dieser Differenz ausgefiihrt werden.

Was weiter gegen die Differenzbestimmung
des wie oben definicrten ,,schidlichen‘ Schwefels
spricht, ist der Umstand, daBl wir iiber den bei der
Rostung resultierenden Sulfatisierungsgrad des
Bleies und der Magnesia noch recht im Unklaren
gind. — Die Bildung von Bleisulfat kann beispiels-
weise durch einen Quarzgehalt der Blende herab-
gedriickt werden, indem sich Bleisilikat bildet.
Was Magnesiumsulfat anbetrifft, so ist dessen Be-
stindigkeit bei der in Rostéfen erzielbaren Tempe-
ratur noch sehr fraglich.

Man hat nun dicse beiden bei der Differenz.-
bestimmung des schiddlichen Schwefels in Betracht
kommenden Fehlerquellen dadurch zu umgehen
gesucht, dall man den als Sulfate wirklich vorhan-
denen Schwefel durch gewisse Losungsmittel aus-
ziecht und direkt bestimmt und ihn dann vom
Totalschwefel abzieht.

Als Losungsmittel fiir Sulfate kénnten sowohl
casigsaures Ammonium in essigsaurer Ldsung, als
auch Salzsiure (bei Luftabschluf} zur Verhiitung der
Oxydation des frei werdenden Schwefelwasserstofis)
dienen, doch stoBen wir hierbei auf neue Schwierig-
keiten. Denn wenn auch angemommen werden
kann, daB Gips (CaS0,.2aq) in essigsaurem Am-
monium l6slich ist, so sind wir iiber den Erfolg des
Extraktionsverfahrens in bezug auf hocherhitztes
wasserfreies Calciumsulfat noch wenig unterrichtet.
Bei Anwendung von Salzsiure als Extraktions-
mittel tritt ein anderer Ubelstand hervor, indem
das durch heiBe Salzsiure gelGste Bleisulfat beim
darauffolgenden Verdiinnen mit Wasser wicder
ausfallen wird und daher der Bestimmung entgeht.
— Bei Anwendung dieses Verfahrens, sci es die
Extraktion mittels Ammoniumacetat, sei es mittels
Salzsdure, gebt auch das im Rostgut vorhandene
Zinksulfat in Losung tber, mufl also separat da-
durch bestimmt werden, daB man eine nicht zu
geringe Menge gerdstete Blende mit Wasser aus-
zieht, das in Losung iibergegangene Zink bestimmt
und als Schwefel in Rechnung zieht.

Bezcichnet man mit f den extrahierten Sulfat-
schwefel, so ergibt sich der Gehalt an ,,schad-
lichem® Schwefel aus der Formel ¢ = a—(f—d).

Aus den obigen Betrachtungen wird sich er-
geben, dall eine cxakte Bestimmung des ,,schid-
lichen* Schwefels auf mancherlei Schwierigkeiten
stoft, dooh konnen dieselben dadurch umgangen
werden, dall man den schiidlichen Schwefel nicht
nach einer der beiden erwithnten Differenzmethoden,
sondern durch dirckte Bestimmung des Zinksulfat-
schwefels (d) und des Sulifdschwefels (e), also aus
der Summe d+e in folgender Weise ermittelt:

Zinksulfatschwefel. Man extrahiert
in einem 1/, 1-Kolben 25 g des Rostgutes mit
warmem Wasser, fiillt nach dem Erkalten mit
Wasser auf, filtriert und bestimmt in 200 cem des
Filtrats das Zink (plus eventuell mitgel6stes Kad-
mium) nach der Sch'affnerschen Methode. —
65,4 Teile Zink entsprechen 32,06 Teilen Schwefel
als Zinksulfat vorhanden.

Sulfidschwefel 2—83 g Rostgut
werden nach V. Hassreidter und P. Van
Zuylen (Bull Soc. chim. Belgique 18,
11. 12.)*) mittels Zinnchloriir-Salzsdure (30 g chem.
rein Zinn in 1 1 Salzsdure 1.19 geldst) in einem
mit RiickfluBkiihler versehenen Kolben kochend
gelost und der quantitativ in Freiheit ge-
setzte Schwefelwasserstoff durch eine mit 30—40
ccm Bromsalzsiure beschickte Zehnkugelréhre ge-
leitet, wobei die Umsetzung in Schwefelsiure statt-
findet. )

Bromsalzsiiure ist dem Wasserstoffsuperoxyd
vorzuziehen, weil erstere gestattet, den Verlauf der
Oxydation im Zehnkugelrohr, die sich durch all-
mihliche Entfirbung des Oxydationsmittels kund-
gibt, zu verfolgen, und man daher stets in die Lage
gesetzt ist, zu erkennen, ob das Oxydationsmittel
im Uberschull vorhanden war. — Nach Entfernung
des iiberschiissigen Broms und annihernde Ncu-
tralisation der Salzsiure mittels Natriumcarbonat,
wird dieSchwcfelsaure mittels Baryumchlorid gefillt,

Abgesehen davon, dall wir durch die eben
kurz beschriebenen Bestimmungen des Zinksulfat-
und Sulfidschwefels in dic Lage gesetzt sind, den
fiir den Zinkhiittenmann schadlichen Schwefel in
exakter und verhiltnismafig rasch auszufithrender
Weise zu bestimmen, hat die getrennte Bestimmung
dieser Schwefelverbindungen noch den Vorteil,
dall sie dem Rosthiittenmann gewisse Fingerzeige
gibt, ob und wie er seine Rostung abzuindern
hitte. — Ein hoher Prozentgehalt an Zinksulfat-
schwefel besagt z. B., dafl die Temperatur auf der
letzten Etage nicht hoch genug ist, oder dal} zuviel
Luft in den Ofen tritt; ein hoher Prozentsatz an
Sulfidschwefel wiirde darauf hindeuten, daf3 lokale
Schmelzung von Sulfiden stattgefunden habe
(welche spiter fiuBerst schwer zu entschwefeln sind),
daf das Rostgut nicht geniigend durchgearbeitet
wurde, oder daBl Luftmangel im Ofen herrscht. —
Also auch vom rcin praktischen Standpunkt diirften
die oben vorgeschlagenen getrennten Bestimmungs-
methoden einigen Wert haben.

Bestimmung
des Formaldehyds in Formaldehyd-
pastillen (Trioxymethylen).
Von Dr. Ernst Risr-St. Gallen, Schweiz.
(Eingeg. d. 28./12. 1905.)

Die Bestimmung des sog. festen Formaldehyds
nach der Wassersioffsuperoxydmethode zeigt, so-
wohlinder von Blankund Finkenbeiner?)
angegebenen, als auch in der von W o1f f2) modi-

*) 8. auch disse Z. 18, (R) 1777 (1905).
1) Berl. Berichte 31, 2979 (1898).
2) Z. Unters. Nahr.- u. GenuBm. 1900, 78.



