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Hoogewerfund van Dorp im Steinkohlen-
teer aufgefunden (Recueil 4, 125; 5, 305), durch
Umbkrystallisieren der sauren Sulfate vom Chinolin
getrennt und stellt ein recht wertvolles Priparat
dar. Das Isochinolin dient zur Fabrikation eines
sehr ausgiebigen roten Farbstoffes, des Chinolinrots,
der in der Photographie und zum Anfirben mikro-
skopischer Priparate Anwendung findet.

Auch a-Methylchinolin (Chinaldin) und §-
Methylchinolin (Lepidin) sind im Teer vorhanden.

Das Akridin, eine feste Base vom F. 107°
und Kp. iiber 360°, krystallisiert in schénen, klaren,
gelben Prismen und bildet einen Begleiter des Roh-
anthracens. Es iibt einen intensiven Reiz auf die
Schleimhéute und auf die Epidermis aus, und seine
Darstellung ist daher eine ziemlich unangenehme
Operation. Das Akridin ist zurzeit ein verhiltnis-
miBig kostbares Produkt, kénnte aber bei gréferem
Bedarf unschwer wesentlich billiger hergestellt
werden.

Aufler den bisher besprochenen Kérpern sind
im Steinkohlenteer noch Ketone, Nitrile, Paraffine,
Olefine und zahlreiche Hydrokérper vorhanden.
Mit Ausnahme des Benzonitrils wird jedoch keine
dieser Substanzen verwertet.

Aceton wurde von Heusler (Berl. Berichte
28, 488), Methyliathylketon von K. E.
Schulze (Berl. Berichte 20, 411) und Ace-
tophenon von Weifligerber (Berl. Berichte
36, 754) gewonnen.

Benzonitrilist im Teer, nimlich im Carbol-
6l, von Kraemerund Spilker (Berl. Berichte 23,
78) nachgewiesen worden. Man bringt es nach dem
D.R.P. 109122 der A.-G. fir Teer- und Erdsl-
industrie durch Verseifen mit Natronlauge vom
gpez. Gew. 1,4 in Gestalt von Benzoesdure, die sich
durch Freisein von Chlor auszeichnet, zugute.

Von aliphatischen Kohlenwasserstoffen sind
Pentan, Hexan, Heptan, Octan, Decan, ferner
Amgylen, Crotonylen, Hexen und Hepten, von
Hydrokérpern aufler den schon oben erwdhnten
Hydrobenzol, Hydronaphthalin und Hydroacridin
isoliert worden. Neuerdings hat man sogar ein
Naphthen, das Nononaphthen, anfgefunden (Ah-
rens, diese Z, 1908, 1411).

Erkner bei Berlin.

Laboratorium der Riitgerswerke-A.-G., Abteilung
A.-G. fiir Teer- und Erdolindustrie.

Berichtigung.
Im ersten Teile dieses Aufsatzes muBl es auf
S. 342 r. 8p. Z. 12 von oben statt,
CaHgO + CGHG = 014H10 + H2O + Hg
heiBen: CgHeO -+ CGHG == CI4H10 + H20

Uber Konzentration von Schwefel-
sdure.
Von E. Harmany u. F. Benker, Wiesbaden.
(Eingeg. d. 20./1. 1900)

Wir ver6ffentlichten in den Jahren 19031) und
19062) Aufsitze itber Konzentrationsanlagen von

1) Diese Z. 16, 1150 (1903).
2) Diese Z. 19, 564 (1906).

Schwefelsiure spez. auch iiber unsere XKonzen-
tration System ,,Benker*‘.

Da wir diese Einrichtung inzwischen in man-
chen Teilen verbessert haben, wozu uns namentlich
die Darstellung eines siurebestindigen Gusses und
die Erfindung des Quarzglases die Handhabe gaben,
80 mochten wir den damaligen Mitteilungen einige
weitere folgen lassen, die allgemeines Interesse
finden diirften.

Inzwischen hat auch der Gaillardsche
Konzentrationsapparat3), den wir in unserer Ab-
handlung vom Jahre 1906 kurz beriihrten, Eingang
gefunden; derselbe hat sich, wie uns von ver-
schiedenen Seiten berichtet wird, gut bewihrt. Die
dieser Konstruktion anfinglich anhaftenden Ubel-
stinde, die namentlich in einer unreinen 66° Bé.
Sdure und in der groBen Menge von resultierenden
Destillaten beruhten, sind beseitigt, und es soll
Gaillard auch gelungen sein, hochstkonzen-
trierte Sauren von 97—98%, Monohydrat zu er-
zeugen; ob die bisherigen Resultate bereits ein ab-
schlieBendes Urteil iiber den Gaillard schen
Apparat gestatten, ob die Volviclava dauernd
den Einfliissen der heiflen 66° Bé. Schwefelsiure
widersteht, namentlich insoweit es sich um die
unteren Teile des von Gaillard benutzten Tur-
mes handelt, erscheint uns bei der Kiirze der Zeit,
in welcher dieser Apparat in Gebrauch ist, zweifel-
haft, und ist weiteres abzuwarten.

Von den iibrigen, in unserm letzten Aufsatze er-
wihnten Einrichtungen haben nur die KefBler -
sche und die Krellsche Konzentration ihre
Stellung behauptet; von einer weiteren Einfiihrung
des Zannerschen Konzentrationsverfahrens D.
R. P. 134661 ist uns nichts bekannt geworden.

Erwihnen mochten wir dann noch die neueren
Verfahren von Grosse-Leege, Billaucourt4),
dann von R. Evers in Forde bei Grevenbriicks),
ferner dasjenige von Otto Diefenbach in
Darmstadts), sowie endlich das von L. Lange
in Aachen?). Diese zuletzt aufgefiihrten 4 Patente
diirften bisher keinerlei Eingang in die Industrie ge-
funden haben.

Trotz der groBen Vorziige, diedem Gaillard-
schen Apparat zweifelsobne anhaften, behauptet
unsere Einrichtung, System ,,Benker®, ihren dauern-
den Platz, nachdem wir das frilher von uns ver-
wendete Porzellan ginzlich beseitigt haben
und zu den oben erwihnten, durchaus siurebestin-
digen Materialien iibergegangen und einige sonstige
Verbesserungen eingefiihrt haben, die wir ‘- nach-
stehend berithren werden. Ja, das Benker-System
hat vor allen Konzentrationsapparaten gewisse
Vorziige voraus, die ihm im mer seine Stellung
sichern werden; diese sind der geringe Brenn-
materialverbranch in seiner jetzigen Ausfiithrung,
ferner der Umstand, daB sich die Einrichtung schon
fiir geringe Leistungen unter Aufwand eines geringen
Anlagekapitals durchaus rentabel treffen 1a8t, und
daf wir verhéltnisméaBig sehr geringe Mengen von

3) Diese Z. 21, 796 (1908).

4) D. R. P. 176 379; diese Z. 20, 893 (1907).
5) D. R. P. 176 369; diese Z. 20, 1066 (1907).
8) D. R. P. 189 863; diese Z. 21, 796 (1908).
7) D. R. P. 188 901; diese Z. 21, 796 (1908).
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Destillaten erhalten, die sich ohne sonderliche
Schwierigkeiten bei der Konzentrationsanlage selbst
wieder mit verarbeiten lassen. Was zunidchst die
Vorkonzentration angeht, so beheizen wir je 4 der
vorhandenen 8 Bleipfannen ge trenn t durch die
Abhitze der dazu gehorigen Kaskaden der Haupt-
konzentration, wodurch sich eine vollkommenere
Ausnutzung der Hitze ergeben hat, als es frither der
Fall war. Ferner ist man durch diese Anordnung in
der Lage, bei etwaigen Reparaturen einer Blei-
pfanne einer Kaskade mit den andern 4 Bleipfannen
und der dazu gehérigen Kaskade ungestort weiter-
arbeiten zu kénnen. Es wird also eine vollkommene
Unterbrechung des Betriebs der Anlage bei einer
derartigen Reparatur vermieden.

Die Pfannen selbst werden aus einem besonde-
ren Qualititsblei, dem sogen. ,,Krellblei* her-
gestellt, welches nicht mehr dem jedem Schwefel-
siuretechniker bekannten, plotzlichen Zerfall aus-
gesetzt ist, wenn die einzudampfende Siure eine ge-
wisse Temperatur iiberschreitet. — Bei dem sogen.
doppelt raffinierten Weichblei tritt dieser plotzliche
Zerfall bei einer Temperatur zwischen 230—260°
ein, bis 220° zeigt dieses Blei, mit konz. Schwefel-
sdure behandelt, keine sichtbare Gasentwicklung,
von hier ab treten aber immer mehr Gasblasen auf,
und bei 260° 1ost sich das Blei momentan unter
heftigem Aufschdumen und unter Entwicklung von
schwefliger Siure und Abscheidung von Schwefel
auf, wobei die Temperatur bis 275° steigt.

Wir verweisen bzgl. der Einwirkung von Schwe-
felsiure auf das Blei auf die beachtenswerten und
interessanten Arbeiten von Prof. Dr. Lunge und
Ernst Schmid in dieser Zeitschrift 15, 642.

Das von uns benutzte Krellblei ist selbst bei
stundenlangem Kochen mit 989, Schwefelsiure,
also bis zur Temperatur von 320° nicht dieser pl6tz-
lichen Zersttrung ausgesetzt, und man kann mit
Hilfe dieses Qualititsbleis Schwefelsdure ohne allzu-
groflen Bleiverschleifl bis zu 63° Bé. konzentrieren.
Selbstverstindlich ist durch diese Eigenschaft des
Bleis und durch den Fortfall der héufigen Repara-
turen eine erhéhte Leistung der Vorkonzentration
bedingt.

Wie bereits oben erwihnt, haben wir das Por-
zellan g i nzlich verlassen, da in diesem und der
verhéiltnismi Big geringen Widerstandsfihigkeit des-
selben der einzige Ubelstand unseres Systems
zu erblicken war. Das Porzellan wurde unter der
Einwirkung der heiflen kochenden Siure nach-
dem die Glasur verschwunden war, verhiltnismiBig
stark angegriffen, Dazu kam ferner der Ubelstand,
daf8 sich bei unreinen, einzudampfenden Siuren
Salze in den Schalen ausschieden und festbrannten,
wodurch dann an diesen Stellen eine Uberhitzung
und cine ungleiche Ausdehnung des Porzellans ein-
trat, was einen Bruch der Schalen herbeifiihrte.

Diese durch vorstehende Umstéinde verursach-
ten Briiche gaben aber Veranlassung zu vielfachen
Betriebsunterbrechungen der Gesamtanlage, die
ihren nachteiligen Einflufl auf die Leistung der letz-
teren und auf den Brennmaterialienverbrauch aus-
iibten.

Seit Anwendung des Neutraleisens fiir unsere
Zwecke wurden alle diese Ubelstinde mit einem
Schlage beseitigt.

Wir wiesen bereits im Jahre 1906 auf die guten

Resultate hin, welche uns dieses Material fiir gewisse
Zwecke gegeben hat. Nachdem die Hubertushiitte
in Hohenlinde, eine Zweigniederlassung der Katto-
witzer A.-G. fiir Bergbau und Eisenhiittenbetrieb
in Kattowitz, die Fabrikation dieses Materials auf-
genommen, hat dasselbe vielfache und ausgedehnte
Anwendung gefunden; so diirfte das Neutraleisen
jetzt der siurebestindigste Eisenguf} sein, welcher
uns fiir die chemische Industrie zur Verfiigung steht.

Weniger giinstige Resultate waren unsererseits
mit dem ,,Métillure“ franzdsischen Ursprungs zn
verzeichnen, wihrend Schalen obigen deutschen
Ursprungs bei verschiedenen Konzentrationsanlagen
seit nunmehr 11/, Jahren in stindigem Betriebe
gind, ohne daB eine nachweisbare Zerstérung oder
nur ein Angriff festzustellen ist. Dabei ist die in
diesen Schalen dargestellte 66° Bé. Siure wasserhell
und von der in Platinapparaten dargestellten in
der Qualitit und im Awussehen nicht zu unter-
scheiden.

Wir sind mit den Abmessungen dieser Schalen
systematisch vorgegangen, indem wir denselben
zuniichst die gleiche Form und den gleichen Durch-
mesger, wie die gleiche Tiefe der Porzellanschalen
gaben, némlich 300 mm 1. W. oben gemessen und
130 mm Tiefe, Neuerdings haben wir den Durch-
messer auf 320 mm und die Tiefe auf 165 mm er-
hoéht; die Schalen erhalten hierdurch eine groBere
Kapazitit, und die einzudampfende Séure verbleibt
linger in denselben, wodurch die Leistung der Ge-
samtapparatur erh6ht werden diirfte.

Endlich beheizen wir die Neutraleisenschalen
zum weitaus grofiten Teile direkt, indem wir die
fritheren Schamotteschalen, die zum Schutze der
Porzellanschiisseln unbedingt erforderlich waren,
durch einfache Schamotteringe ersetzt haben, auf
welchen die Gufischalen mit ithrem oberen @ufleren
Rande aufsitzen, den Boden auf diese Weise frei-
lassend; die Wirmeiibertragung wird hierdurch
eine wesentlich intensivere.

Wir filhrten bereits oben an, daB sich auch die
von der Thermal Syndicate Ltd. in Newcastle-on-
Tyne in den Handel gebrachten Quarzglasschalen
fiir unsere Zwecke gut bewidhrt haben. Dieses zu
vielfachen Zwecken in der chemischen Industrie
benutzte Material besitzt die Eigenschaft, daB es,
aufler von Fluorwasserstoffsiuren und <Phosphor-
séuren von keinen anderen Siuren angegriffen wird,
daf es ferner wegen seines niedrigen Ausdebnungs-
koeffizienten jedem plotzlichen und starken Tempe-
raturwechsel widersteht, und daB es endlich hohe
Temperaturen aushilt, da der Schmelzpunkt iber
1500° liegt.

Wir haben bis dahin und seit Oktober 1907 etwa
1200 Neutraleisenschalen und 300 Quarzglasschalen
in Anwendung gebracht, ohne daBl uns irgend eine
Klage iiber die Haltbarkeit derselben oder {iber die
Qualitit der erzeugten Schwefelsiure zugegangen
wiire,
Auch fiir andere Zwecke ist das Neutraleisen
vorziiglich geeignet; so benutzen wir dasselbe zu
unseren Konzentrationsanlagen fiir Salpetersiure
nach dem Brulferschen Verfahren, was jetzt
bei der Darstellung von Salpetersiure aus der atmo-
sphérischen Luft groe Beachtung findet.

Eine weitere Verbesserung unseres Schwefel-
sdurekonzentrationsapparates haben wir bzgl. der
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Beheizung erreicht. Bei den friitheren von uns be-
nutzten Planrosten, und namentlich bei den 4
Feuerstcllen jeder Kaskade, welche wir in den Jah-
ren 1902 und 1903 vorsahen, und die dann spiter in
einen einzigen grofBeren umgewandelt wurden, trat
bei jedesmaliger Reinigung der Roste und beim
Nachgeben von frischer Kohle eine grofle Menge
von kalter Luft in den Feuerzug, die dann noch
durch schlechtes Bedecken der Roststibe bei un-
erfahrenen und unzuverlissigen Arbeitern erhoht
und zu einer stdndigen’ Quelle von ziemlich be-
trichtlichen Abkiihlungen wurde. Bei der jetzt
von uns benutzten Treppenrostfeuerung ist dieser
Ubelstand vollkommen beseitigt, und man ist auch
in der Lage, minderwertige Steinkohlen, Braun-
kohlen usw. zu verbrennen, falls nicht, wie in ver-
schiedenen Fabriken RuBlands und anderer Linder
Torf, Holz oder Massut als Brennmaterial in Frage
kommt.

Die Kiihler fiir 66er Siure haben eine Verein-
fachung erfahren. An den Deckplatten der Volvic-
kanile haben wir Verbesserungen vorgenommen
und endlich auch den Rekuperator fiir das Destillat
vereinfacht, indem wir statt des Kokses ein von
den Deutschen Ton- und Steinzeugwerken A.-G. in

Charlottenburg dargestelltes granuliertes Material
verwenden, was sich vorziiglich bewihrt hat.

Durch diese vorstehend aufgefiihrten verschie-
denen Verbesserungen ist es uns gelungen, unsere
Einrichtung nunmehr zu einer sehr vollkommenen
und brauchbaren zu gestalten. Wir bauen die Appa-
rate mit einer Kaskade von 24 Schalen und ferner
mit doppelten Kaskaden von 48 Schalen und erzielen
in unserem Apparate jegliche gewiinschte Stirke
bis zu den héchstkonzentriertesten Sduren von 97
und 989, Monohydrat. Besondere Beachtung ver-
dient unser Apparat zum Konzentrieren von Abfall-
sduren aller Art, wie sie aus der Sprengstofftechnik,
Farbenindustrie, Petroleumreinigung usw. resul-
tieren.

Von den weit iiber 100 Anlagen, die zurzeit in
fast allen Industrielindern in Betrieb sind, dienen
einige 20 dieser Regenerierung, wodurch eine billige,
fiir gleiche Zwecke durchaus brauchbare, konz.
Schwefelsdure wiedergewonnen wird; namentlich
fiir die Regenerierung von Petroleumabfallsiuren
findet unser Apparat neuerdings die vollste Beach-
tung, da diese eine der schwierigsten Aufgaben sein
diirfte, die bei der Konzentration von Abfallsiuren
in Frage kommen.

Referate.

l. 2. Analytische Chemie, Labora=-
toriumsapparate und allgemeine
Laboratoriumsverfahren.

€. T. Moody und L. Th. Leyson. Die Loslichkeit von
Kalk in Wasser. (J. Chem. Soc. 93/94, 1767
[1908].)

Nach fritheren Versuchen schien es, als ob Kalk je

nach der Art der Darstellung verschieden wasser-
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16glich wire. Bei der Titration der aus den einzelnen
Kalkpriaparaten unter gleichen Bedingungen her-
gestellten Kalklosungen mit Sdure ergab sich ein

Unterschied im Sdureverbrauch. Verff. haben er-
kannt, daBl diese Erscheinung durch geringe, nicht
entfernbare Verunreinigungen, die gleichfalls Sgure
binden, bedingt ist. Weiterhin haben sie feststellen
konnen, dafl man Kalk und Wasser sehr lange in
Beriihrung lassen mu8, daB man leicht iibersittigtes
Kalkwasser erhiilt, dafl beim Filtrieren Kalk ab-
sorbiert wird, daB gefillter Kalk sich nicht voll-
stindig auswaschen 1aBt. Verff. beschreiben dann
eingehend das Verfahren und die Apparatur, um
die Loslichkeit des Kalkes bei steigender Tempera-
tur zu bestimmen. Die Loslichkeitskurve zwischen
25 und 80° stellt eine gerade Linie dar (vgl. Zeich-
nung). Kaselitz.
Ercole Raffa. Uber die Filluny; von Ammonium-
Magnesiumphosphat. (Gaz. chim. ital. 38, II,
557.)
Die Bestimmung des Magnesiums als Pyrophosphat
ist nicht in allen Fillen zuverlissig ; die Magnesium-
I6sung, zu welcher Natriumphosphat zur Féllung
des Magnesinm-Ammoniumphosphats zugefiigt wird,
ist fast immer stark ammoniakalisch behufs Bil-
dung eines leicht abfiltrierbaren Niederschlages.
In diesen Fillen bilden sich leicht andere komplexe
Salze, welche bei Calcination Mgy(PO,), liefern.
Ist aber im Gegenteil die Magnesiumlésung zu we-
nig ammoniakalisch, und enthélt sie zu groBe Men-
gen Ammoniumsalze, so findet die Bildung von
Mg(NH,)4(PO,), statt, welches bei Erhitzen
Mg(PO;), liefert. In beiden Fillen kénnen also
Fehler auftreten. Nach Verf. erhilt man das Doppel-
phosphat, das beim Gliihen Pyrophosphat liefert,
nur dann, wenn man in folgender Weise arbeitet.
Als Reagens gebraucht man eine 1/,-n. Losung von
Nay(NH,)PO,, welche aus proportionalen Mengen





