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tion unter Hydratisierune annehmen zu mussen 
glauben. Allerdings konnte auch beim EingieBen 
des Produktes in Wasser der beobachtete, ein wenig 
holiere Wassergehalt als zuvor v o n n e 11 e m auf- 
genommen worden sein, wobei sich Guignetprun als 
unter diesen Urnstanden unbestandig Ilicht zuruck- 
bilden wird. Bei pewohnlicher Temperatur geht 
die Verandcrung mit konz. Schwefelsaure jedenfalls 
n i c h t m e  r k 1 i c 11 vor sich, wie wir fanden. A d -  
schluD dariiber. ob wirklich eine Isomerisation dea 
Guignetgruns rnit warmer konz. Schwefelsaure ein- 
tritt, kann natiirlich niir die Tensionsbestimmung 
des Wassers der niilJfar bigcn Substariz geben, die 
bei stattgehabter Uniwandlung in das graugrune 
i s  o m e r e  H y d r a  t charakteristisch n i e d r i g, 
bci A b s o r p t i o n des aufgenommenen Wassers 
aber wesentlicli 11 ti h e r sein muB als die des Guig- 
nctgruna. 

Wenn wir daher auch nicht die K o n s t i t u -  
t i  o n  d w  Guignetgriins anzageben vermogen, da, 
wie bei den allernleisten anorganischen Verbin- 
dungen, das hlolekulargcwicht uns fremd ist. so 
halten wir doch eine H y d r a t i s o m e r i e nach 
wie vor n i c h t  n u r  f u r  a u s r e i c h e n d e ,  
a o n d e r n  a u c h  f i i r  d i e  b e s t e  D e u t u n g  
v o n  U n t e r s c l i i e d  u n d  U m w a n d l u n g s -  
f i i h i g k e i t  d e r  b e i d e n  v e r s c h i e d e n e n  
C h r o m o x y d h y d r a t e .  

Soweit daher die Mitteilungen von E i b n e r 
und H u e  sich nicht mit den unserigen decken, 
miissen wir unsere Angaben aufrecht halten, die 
wir noch durch eine Rerichtigring uber das spez. 
Gew. der beiden Isomeren (= 2,9) erganzten. 

[A. 25.1 
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Die Herstellung der chemisch-reinen 

Mineralsiiuren. 
VOD Dr.-Ing. E. SCA~~TZ. 

(Eingeg. 17.12. 1911.) 

Uber die Fabrikation der chemisrh reinen Mi- 
neralsauren - Schwefelsaure, Salzsiiure und Sal- 
petersaure - sind in der Iiteratur nur gcringe An- 
gaben vorhmden. Es wird in den meisten Fabriken, 
die sich mit dcr Darstellung dieser Siiuren befassen, 
ihre Art der Produktion gewissermaI3en als ein Ge- 
heimnis gehiitet, noraus sich erklart, daB nur so 
wenig dariiber zerntreut zu findcn ist,. 

Uber die GroBe der Produktionen irgendwelche 
Angaben zu macben, ist leider nicht moglich, so vie1 
aber durfte wohl feststehen, daB die Produktiom- 
menge nicht unbedeutend sein muB, da die Fabri- 
ken, die solche Saurcn herstellen, sie auch weiter 
in groDen Massen sofort verarbeiten; besonders 
solche Werke, die sich mit der Darstellung von 
pharmazeutischen Artikeln befassen. Auch ist 
ferner der Verbrauch in der grooen Zahl der Labo- 
ratorien nicht zu unterschatzen, wird doch in den 
meisten Fallen mehr von diesen Reagenzien ge- 
braucht als fur gewohnlich erforderlich ist. 

An die Reinhcit jener drei Sauren werden von 
eeiton der Verbraucher sehr hohe Anforderungen ge- 
atellt. Dr. K r a u c h l) schreibt dariiber kurz fol- 

1) Die Prufung der chemischen Reagenzien. 
3. A d .  1896. 

gendes, worauf im Hetrieh bei der Herstellung je- 
denfalls zu achten iet. Reine Schwefelsaure muB 
selbstrcdend hell und farblos sein; 10 g sollen in 
der Platinschalc keinen Ruckstand hinterlassen. 
Von besonderer Wichtigkeit ist die Abwesenheit 
von Salpetersaure, Selen, reduzierenden Su hstanzen, 
Blei und sonstigen Metallen, ferner von Arsen, den 
Halogenen; urn dies zu konstatieren, wird eine 
Anzahl von Erkennungsmethoden von K r a u c h 
angegeben. 

Rei der Salpetersaure kann es sich um folpende 
eventuelle Verunreinigungen handeln: Ruckstand, 
Schwefelsaure, Chlor, Schwermeta!le, Krdcn, Jod 
und Untersalpetenaure; fur chrmisch reine Salz- 
saure endlich kame in Eetracht.: Schwefelsaure, 
Ruckstand, Arsen, schwere Metalle, Tonerde, Kalk, 
schweflige Saure, Rromwasserstoffsaure. 

I. D a r s t e l l u n g  v o n  c h e n i i s c h  r e i n e r  
S c h w e f e l s i i u r e  v o m  s p e z .  G e w .  1.84. 

Ohne Zweifel wird heutzutage, nie es L u n g e 2) 

richtig betont, die cheniisch reine Schwefelsiiure in 
den allernieisten Fallen ails der Destillatsaure fa- 
briziert, die bei der Herstellung der sog. 66er Siiure 
in Platinkesseln resnltiert. Zwar wird diese Saure 
in den Graden von 18--54' BB. schon vielfach ale 
solche verkauft, besonders zum Fiillen von Akku- 
mulatoren, aber ein groDer Teil wird, als besonderer 
Fabrikationszweig. der weiteren Konzentration a d  
Saure von 1,84 spez. Gew. untcrworfen. Wie man 
oben erfahren hat, muB diese Saure die Abwesen- 
heit einer Anzahl von Verunreinigungen ergeben, 
die aus den ursprunglichen Rohprodukten, wie 
Schwefelkies, Zinkblende, Kupferkies, Gaamasse 
herstammen. Es ist selbstverstiindlich, daB, je 
reiner dieso Materialien sind, um so leichter sich 
auch ein einwandfreies Produkt durch die Konzen- 
tration wird herstellen lassen. 

Als besonders geeignetes Ausgangsmaterial be- 
nutzt man die Destillatsaure, die von der Ab- 
riistung reiner Zinkblende herriihrt, da  es grol3e 
Mengen von Schwefelzink gibt, die beinahe frei von 
Amen und Selen sind, welche letztere beiden nur 
mit goBen Schwierigkeiten aus der Destillatsaure 
fornzuhalten sind. Die Starke dieser Destillatsiiure 
richtet sich fur gewohnlich nach dem Hauptprodukt, 
das nach der Konzentration aus dem Platinkesseln 
ablauft. Ua die griiI3te Menge der 6Ger Schwefel- 
siiure nur 92-93% H,SO1 enthalt, so fiillt auch die 
Destillataaure nur schwach aus, d. h. in einer Stiirke 
von 18-20" B6. Dies ist allerdings fur die weitere 
Verarbeitung nur ale ein Vorteil rtnzusehen, denn 
je dunner die Saure ist. um so groI3er ist die Rein- 
heit des nacbfolgenden Konzentrates, aber natur- 
gemill3 wachsen damit die Kosten des Fertigpro- 
iUkteS .  

Die Konzentration bis zu 1.84 spez. Gew. voll- 
deht sich am besten in zwei Phasen, indem man zu- 
srst eine S u r e  von 58-60° B6. herstellt und diese 
lann weiter bis auf 66" €36. bringt. Wenn die De- 
btillatsiiure den Kuhler am Platinkessel verlassen 
iat, d a d  sic nur noch in Beruhrung mit Glas, Platin 
d e r  Ponellan kommen; aoch ist dafiir Sorge m 
;ragen. da0 keine Unreinlichkeikn ILUS der um- 

*) Handbuch der Sodaindustrie. 3. Ad., 
Bd. 1. Schwefelsiiure. S. 709. 
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gebenden Atmosphiire in dime Siiure hineingelangn 
kiinncn. 

Fur die erste Konzentration bis zu 58 -80" BB. 
verwendet man vorteilhaft einen kleinen Platin- 
kessel in der Form, wie sie jetzt fast uberall gemiiI3 
Angabe von D e p 1 a c e verwendet werden. Ebenso 
wie as bei der Konzentration gewohnlicher Kammer- 
siiure in Pfannm mit Unterfeuerung gelingt, Siiure 
von 80" RB. herzustellen, ohne daB merklicbe 
Mengen von Sehwefelsiure mit den Wasserdimpfen 
zusammcn fortgchcn, cbcnso kann man in gleicher 
Weise in einem solrhen klcinercn Platinkessel die 
Destillatsaurc von ca. 20 bis 80" HB. konzentrieren, 
ohncdall fiihlbareMcnqenvon LSchwefelsiureausdem 
Helme dieses Kessels entweichen; man kann also 
dieses Wasser nach qeeigneter Kondensation ohne 
woitcres fortlaufcn Iasscn. Rringt man einen Rohr- 
anaetz an den Helm an und kiihlt diesen durch Hin- 
einlegen in eine Rinne, die bestindig von gewohn- 
lichem Wasser durchflossen wird, so kann das durch 
die Konzentration dor Siiure entstendene Wasser 
alsbald in irgend cinen Kana1 abgefuhrt werden. 

Der Platinkmscl wird durch eine Feuerung er- 
hitzt, die mit Steinkohlen beschickt wird, und die 
in ihrer Konqtruktion dicjenigen VorsichbmaB- 
regeln enthalten InuB, die bci Einmauerungen von 
Pletinkesseln stets beobachtet. werden miissen, da- 
mit kcine Beschdigung am Boden des Kessela 
eintritta). 

An diesen Platinkessel schlieI3t sich unmittel- 
bar der zweite Teil der Apparatur an, und zwar 
mit demselben in folgender Weise verhunden. An 
den AusfluDstutzen des Platinkessels wird ein Rohr 
BUS Pletin quer angeflantscht, das je an dem einen 
Ende einen Hahn aus Platin besitzt, durch welchs 
die bis auf 60' B6. vorkonzentrierte Siiure zur wei- 
teren Verarbeitung in den nunmehr folgenden Teil 
der ganzen Anlege untcr Zuhilfenahme von Por- 
zellanrshren gelengen kann; in diesern gewhieht 
alsdann die Konz-ntration bia zu 66' BB. Es muB 
diese in tinem Materiale vor sich gehen, das von 
heil3er stiirkerer Schwefelsiiure in keiner Weise an- 
gegriffcn wird. Ila hochprozentige Schwefelsiiure 
sowohl Platin wic auch Gold in geringer Menge l k t ,  
konnen selbat diese Metalle dafiir nicht in Frage 
kommen. Man brancht deahalb ptes Porzellan, 
daa allerdings den Nachteil beaitzt, daB die noch 
niiher zu beschreibcnden und in Anwendunq stehen- 
den Schalen leicht springen, wodurch der ganze 
Betrieb still gelegt werden muD, und die Reparatur- 
kosten arg steigen. Heutzutage ist man iibrigena 
in der angenehmen Lage, anstatt Schalen aus Por- 
zellan solche von geschmolzenem @am in der er- 
forderlichen GroDc verwenden zu konnen. cin Ma- 
terial, an dem mit Ikzug auf die Haltbarkeit selbst 
bei stark wechselnden Temperaturen geradezu er- 
stminliche Anforderungen gestellt werden konnen. 
Zwar diirfte vorliiufig noch der Kostenpunkt der- 
artiger Schalen eine gewichtige Rolle spielen; dem- 
gegeniiber mu8 aber betont werden, daD der Scha- 
lenverbrauch selbst bei einem so guten Materiel, 
wie dem der Kgl. Porzellanmanufaktur zu Berlin, 
ziemlich groB iat. Ein Springen dieaer Schalen 
riihrt fur gewohnlich von mangelhaftem Feuern 

8) Niiheres in L u n g e , Sodaindustrie. Bd. 1. 
Schwefelsiiure. S. 768ff. 

her; wird eine Schale alsdann defekt, so flieI3t 
ein Teil Siiure in die Feuerung, und die .Wage 
mu13 zur Reparatur vollig stillgelegt werden, waa 
einerseits einen Ausfall an Produktion ergibt 
und andererseits die Betriebskosten wesentlich 
steigert. - 

Im AnschluD an den beschriebencn Auslauf 
aus dem Plntinkesael werden fur gewohnlich zwei 
Reihen von Schalen aufgestellt, und zwar so, daB 
durch die Schnauze der einen die Fliissigkeit be- 
quem in die nilchstfolgcnde einfliehn kann, a m  
welchem Grunde dieue alsdann etwaa tiefer gestellt 
wird. Die Porm der Schalcn ist nmd, nur der Aus- 
&wB - die Schnauze - ist bedeutend langer als 
sonst. und so gebogcn, daR sie cirlige Zentimeter in 
die nbhstfolgendc Schale hincinragt. Die GroBe 
dcr Schalen, d. h. ihr Tnhalt und ihrc Anzahl richten 
sich naturgcmid nach der GriiBe der ganzcm .4dage 
und der Hiihe dcr Produktion, welch lctztere wieder 
dnvon a.bhiingig ist, wieviel Destillatsiiure i o 
24 Stunden zur Verfiigung steht,. Wichtig ist bei 
diesom Teile der Anlagc ebenfalls die Reschaffen- 
heit dcr Feuerung. Die Schalen stehen in kreis- 
runden Formen, hergestellt aus feuerfestem Ma- 
terial, und zwar so, daB ein Tcil ihrcs Rodens der 
Erwarmung ausgesetzt. wird, wahrend der obere 
Teil von der Rundung der genlnuerten Form selbst 
gehalten wird. Bei Porzellanschalen empfiehlt ea 
sich, den Boden nicht direkt der Wiirme des Feuera 
auszusetzen, sondern ihn zu schiitzen, z. 13. dadwch, 
daR man erst ein starkes Drahtgeflecht in die kreis- 
runde Offnung legt, hierauf ein Stuck Asbest und 
auf dieses erst die hetreffende Schale aufsetzt. Ib 
mul3 bei dieser Feuerung mit schr guhm Zuge ge- 
arbeitet werdcn, damit nicht etwa Kohlenstoff- 
partikelchen durch feine Offnungen i: den Inhalt 
der Schalen gelangen, die sofort die darin befind- 
liche S i k e  schwarz fiirben wiirden. lfbrigens sei 
an dieser Stelle bemerkt, daB bei Inbetriebnahme 
einer solchen ganzen Anlage s t e b  die zuerst. gewon- 
nene Siiure dunkel gefiirbt ist, da sich cine geringe 
Menge nrganischer Substanz stets in deiu lnnern 
der Schalen noch vorfindct, dic die zu Anfang ge- 
wonnene Saure unbrauchbar macht. Nach Verlauf 
einer kurmn Periode wird die herausfliel3ende S u r e  
alsdann allmiihlich wasserhell. 

Wiihrend der Platinkessel mit Kohle beheizt 
werden kann, tu t  man gut., die Schalenbatterie r n i t  
K o b  zu erhitzen, wodurch cine sehr gleichmiihige 
Wiirme erzielt werden kann. Die Ausgiisse der 
beiden am tiefsten stehenden Schalen ragrn aus der 
Vorderwand des Gemiiuers hcrvor und sind durch 
Abdeckung gegen Staub mw. sorgfialtig gemhiitit. 
Die aus denselhen ahlaufende warme s u r e  flieot 
zuerst durch ein Platinrohr, das in eine grolkre Rinne 
gelagert ist. durch welchc nach dem Gegenstrom- 
prinzip Kiihlwasser fliellt. Von liesem Platinrohr 
flieBt die 68er Siiure zuerst durch das kommuni- 
zierende Rohr eines Glaszylinders, des oben trichter- 
formig erweitart ist, steigt alsdann in dem Zylinder- 
gefiiB empor und flieDt durch ein oberhalb ange- 
braahtes seitliches Glaarohrchen direkt. in den Glas- 
ballon, in dem sie versandt wird, ab. In  dem Zy- 
linder schwimmt bestiindig ein Ariiothermometer. 
An diesem kann bequem jederzeit die geforderte 
Konzentration kontrolliert werden; iat die &ure 
zu stark, so liiI3t man in den Platinkeasel etwas mehr 
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Schwefeltrioxyd entstehen. das die SalzsLure ver- 

Ch. 1911. 

Dedtillatsaure einlaufen; ist sie zu schwach, so ver 
mindert man natiirlich den Einlauf um ein wenig 

Was nun die Kosten dieser doppelten Konzen 
tration anbclangt, SO sctzen sich diesclben zusam 
nicii aus deni Gcstehungsn-erte der diinnen Destillat 
siiure, den Kohlen und dcm Koks wie den Lohnen 
ahgcsehen von den Aniortisationskosten und der 
Gcnrralunkosten. Dcr Preis fur die Destillations 
saurr  diirfte von den einzclnen Fabriken sehl 
scliw~nkend angesctzt werden; fur 100 kg chemisck 
reiw Schwefelsaure von 1,84 spez. Gew. gebrauchtc 
man ;in Kohlen ca. 100 kg, :in Koks ca. 148-152 kg 
dic Liilinc betrugcn pro 100 kg Saure ca. 1 , iO  M 
u o l k  allerdings zu beachten ist, da13 die betreffen 
den .\rbeitcr i n  der Tag- und Nachtschicht auck 
noch zwci I'latinkonzcntratioiien fur yeuohnlichc 
Mivr Siiurc niit zii rersrhcn hatten, wofiir sic eben. 
falls norli bcsonders bczahlt wurdcn. - 

IIt I ) i e  1 ~ n . r s t e l l u n g  c h e m i s c h  r e i n e r  
S a 1 z s L u re .  

IViiIirend bei der chrmisrh rcinen Schwefel- 
aiirirc t l i i s  Auspanpsniaterial srlbst in reiner Form 
vot.liisgt, niuW bei der Fabrikation der chcmisch 
rtiiion Salzsiiure auf spczielle Rohniateriulien ge- 
se1ii:n werdcn. Als solche konimen bei der zuniichst 
zu brsclircibenden Mrthode in Betracht: Reines 
Chlornatrium und gereinigte Schwefelsaure. Als 
Salz client das sog. ,,WeiUsalz" der Salinen. ein 
l'rcdiikt, dasdem Speisesalzsogutwiegleichkoninit; 
voii Imondcrer Wichtigkeit. ist, da13 nur minirnale 
hleiigen yon Eisen in diesem Salze vorhanden sind, 
da dic heini ZersetzungYprozeB entstehenden Eisen- 
Cliloi\erbindungen nur schwer zu kondensieren 
sind, in die Saure aber natiirlich nicht gelangen 
diirfen. Unangcnehm storend konnen auch Jod 
untl Amnioniak nirkrn, falls diesc in dern anzuwen- 
denclen Salze vorhanden sein sollten: es ist. also 
ganz speziell auf diese Verunreinigungen zu prufen. 

Die Schwefelsaure, die man zur Zersetzung des 
C'lilornatriunis gebraucht, muU vor der Anwendung 
einum Rcinigungsproze13 untcrworfen werden. Als 
Verunreinigungen kommen zur Geltung geringe 
Mengen von Salpetersaureverbindungen und ganz 
besonders cin Gehalt an Arsen. Man gebraucht die 
Schuefelsaure in einer Starke, wie sie als Kammer- 
sanre produziert wird, am besten solche, die noch 
etwas SOrl enthalt, da  solche Saure frei von Stick- 
stoffsanrcn ist. Zur Entfernungdes Anens muD diese 
Saure, die gew6hnlich 50-53" BB. stark ist, bis 
auf 30" UB. inittels Wasser verdunnt werden. Das 
Arsen wird in dieser Konzentration alsdann dureh 
Schwefelwasserstoff cntfernt. Die Ajiparatur dazu 
ist in L u 11 g e s Handbuch der Schwefelsaurefabri- 
kation Seitc 695 und folgende ausfuhrlich beschrie- 
ben. Nach der Ausfallung des Arsens und Filtration 
wird diese Saure in Bleipfannen mit Unterfeuerung 
bis auf 60" UB. konzentriert. 

Der l'roze13 der Herstellung chemisch reiner 
Salzsaure ist nun genau derselbe wie er fur gewohn- 
liclie Salzsaure angewandt wird, d. h., Schwefel- 
saure zersetzt Chlornatrium unter Bildung von 
Chlorwasserstoff, der in wasseriger Losung alsdann 
gewonnen wird, wahrend als Ruckstand in diesem 
Falle nur saures Sulfat gewonnen wird, damit keine 
nrijUeren Meneen von schwer kondensierbarem 

,nd 

unreinigen wiirde. Die ZersetzuljgsgefaDe bestehen 
aus verbleiten Eisenpfannen, fur gewohnlich von 
rechteckigern Querschnitte, oben gesrhlossen durch 
einc schwnche Wiilbung. Unter jedem Zenetzungs- 
gcfal? bcfindet sich einc kleine Feuerung, die den 
ganzen Verlauf des Prozesses unterstutzt,. In der 
Mitte des rbenfalls verbleiten Gewolbes befindet 
sich cine Offnunp m m  Abzug des Chlorwasserstoffs, 
nnd zn-ar wird dieser 7.unachst durch ein Tonrohr 
abgcfiihrt, uni alsdann durch cin zylindrisches Glas- 
gefa13 gefiihrt zu nerdi-n. Lctzteres ist mit Glas- 
pcrlen oder auch Glnssrherhen gefiillt, uni hier dcin 
Case eiiic reclit grol3e Oberflache zu bieten; in diesem 
GlasgefaDe niiissen sich dic iioch entstandcnen ge- 
rinpen hlengen von Chloriden nie auch ctwa mit- 
gefiihrte Schucfelsaure absclicidcn. Vorteilhaft ist 
es, dies Glasgefa13 noch niit Wasserkuhlung zu vcr- 
sehcn. Von hier aus tritt das Salzsiiuregrts durch 
cin T-Rohr in zuci Reilien von Glasballons, die je  
in eincr Reihe untcreinander verbunden Find und 
als AbsorptionsgefaDe dienen. Zu diesem Zwecke 
ist jcder Glasballon mit einem doppelt durchlohr- 
trn Guniniistopfcn, durch welche rerhtalnklig ge- 
bogene Clasr6hren gcstcckt nerden, von dcnen der 
eine Schenkel bis auf den Rodcn reicht, wahrend 
der andere so kurz ist, daU er die Plussigkeit in dem 
einzelnen Uallon nicht beriihrt und zur Ableitung des 
Restgases in einen neiteren Glasballon dient. Die 
Glasballons werden ca. bis zu Drciviertel niit dest. 
Wasser gcfiillt, in dcm sich das Salzsaiiregas nicder- 
schlagt. Da die Absorption unter IVarmeentwick- 
Inng vor sich gcht, mu13 das Material des Glasballons 
gleichnia13ig und gut sein, und die AGfstellung so 
~ fo lgen ,  da13 durcli Luftkuhlung dies, Warnie so 
yt als angangig abgefuhrt werden kann. Nan ar- 
beitct nun so, daD am Ende der letzten GlasCallons 
lie nicht absorbierbaren Gasreste durch eine kleine 
Sauppunipe abgrsaugt werden, aodurch iibcrhaupt 
:in Zug durch das ganze Systeni erziclt uiud. J e  
mehr die Absorption in den Ballons nus wei13em 
Glase vor sich geht, um so mehr nimmt die ent- 
;tehende Reaktionsuarnie in den crstcn Ballons 
Lb und teilt sich den n.eiteren mit. Von Zeit zu Zeit 
hird alsdann eine Probe gezogen; die Sattigung ist 
tls beendet anzusehcn, uenn einzelne Ballons 24" 
B6. zcigen. Die fertige Saure nird aofort in mit 
:ingesrhliffcnen Slopfen vsrsehene Flaschen ab- 
iefullt. in denen auch der Versand erfolgt. Die 
loch nicht fertige Saure nird in die ersteren Glas- 
)allons ubergehebwt, die geleerten niit dest. Wasser 
ieu beschickt und durch Ansetzen der Pumpe die 
ibsorption von neuem cingeleitet, bis das Zerset- 
mgsgefal3 kein Snlzsauregas mehr nbgibt; das in 
lemselhen enthaltene flussige Risulfat wird in 
Pormen abgelassen und nach der Erstarrung zur 
Yeiterverarbeitung an die eigentliche Sulfatfabri- 
:ation abgegeben. 

Diese soeben beschriebene Methode ist zwar 
t,was umstandlich und nicht ganz billig, ergibt aber 
lei sorgfaltiger Betriebsfuhrung ein gutes, einwand- 
reies Produkt. Durchschnittlich gebrauchta man 
uf einer Fabrik fur 100 kg chemisch reine Salzsaure 
on 23-24' BB. an Salz 153 kg, an Schwefelsaure 
0" BB. 72 kg, an Kohlen 47 kg, oder man erhielt 
ndererseita fur 100 kg Schwefelsaure von 60' 138. 
38 kg chemisch reine Salzsaure von 23-24' BB. 

von 100 kg Salz HCI chemisch 

61 

rein, 



wiihrend 100 kg Salzsiiure chemisch rein 0,80 M an 
Lijhnen erforderten. 

Es soll nun noch eine zweite Methode hier an- 
gegeben werden, bei der es dem Vf. gelang, eine 
chemisch reine Salzsiiure auf weit billigerem Wege 
herzustellen. Als Ausgangamaterial diente daa un- 
reine Salzsiiuregas, wie cs bei der Fabrikation des 
gewohnlichen Sulfates entsteht, und zwar wurde 
daa L'fannenpas dazu benutzt, da as in stiirkerer 
Konzentxation an Chlorwasserstoff zu erhalten ist. 

Ans solchcm unreinen Gas iniissen zur Her- 
stellung reiner Siiurc folgende Unreinheitcn entfernt 
werden: die Schwefelslurc bzm. daa Anhydrid. daa 
Eisenchlorid und Eiscnchloriir wie das Arsenchlo- 
riir. Etwa vorhandencs freies Chlor ist schon im 
Sulfatofen selbst durch Zugabe von ein n-enig Holz- 
kohlenpi~lvcr zu entfernen. Die oben erwiihnten 
Beimcngungen in dem Salzslurestrom lassen sich 
nun je nach ihrcr mehr oder weniger schwierigen 
Kondensierbarkei t in folgender Weise bcseitigen. 
Die Schwefclsaure und auch die geringe Menge von 
auftretendem Anhydrid mittels eines Tonturmes, 
gefiillt mit z. B. L u n g e - R o h r m a n n s c h e n  
Platten oder sonst mit dem heutzutage in so grol3er 
Menge vorhandenen anderen Fiillkorpern. Der Turm 
kann atiindig mit Schwefelsiiure von 92-93% H,SOk 
berieselt werden, die immer von neuem benutzt wird. 
I n  einem zweiten sich an dieaen anschlieknden Turm 
wird einerseits der noch nieht vollig absorbierte Rest 
der Schwefelsiiuregebunden und wedendie Eisenver- 
bindungen abgeschieden. Zu diesem Zwecke ist der 
Turni mit recht portisem K o h  vonWaUnuBgroksorg- 
fiiltigst vollgepackt. In  einem dritten Turme endlich, 
der nrltiirlich in geeigneter Weise mit dem zweiten 
Turme verbunden ist, erfolgt sodann die Abschei- 
dung des Arsenchloriirs, das allcrdings wepen seiner 
so groBen Fliichtigkeit die grol3te Schwicrigkeit be- 
reitet. Aus diesem Grunde mul3te auch seine Fiil- 
lung mit eineln Materiale erfolgen, welches sehr 
grab Kondensationsfiihigkei~ besitxt. Sie wurde 
in Form von nicht zu klein gekornter beater Holz- 

' kohle gefunden. Diese besitzt infolge ihrer groBen 
Yorositat eine auflerordentlich grofle Obefliiche 
und darnit eine ausgezeichnete Fiihigkeit, gaafor- 
mige Produktc in fester oder fliissiger Form suriick- 
zuhalten. 

Es ist nun erforderlich, daO der Salzsiiure- 
strom vor Eintritt in jeden Turin gut gekiihlt wird, 
wovon eine intensive Reinigung desselben wesent- 
lich abhiingt; bei dem letzten Turm w i d  daa Nie- 
derschlagen des Arsens noch besondera dadurch ge- 
steigert, wenn er in seiner Form so ausgebildet 
wird, da6 das durchstromende Gas gezwungen ist, 
seine Cxeschwindigkeit des ofteren zu wechseln. 
Auch ist zur Erziclung eines reinen Salzsiiurestro- 
mes eine genau regulierte Geschwindigkeit in dem 
gesamten Systcme von einschneidender Bedeutung. 
Die Absorption eines so gereinigten Gesee geschieht 
alsdann in iihnlicher Weise, wie vorhin beschrieben; 
der Zug wird in dem ganzen System durch einen 
am Ende d&lben aufgestellten Ventilator oder 
einer Vakuumpumpe eneugt. Bei dieser Methode 
kann nur ein bestimmter aliquoter Teil dea 8812- 
siiuregasquantums cines Sulfatofens benutzt warden, 
dessen Menge sich nach der Grol3e - Hiihe und 
Durchniesaer - der betreffenden Tiirme richtet. 
Je nwh der Menge der herzustellenden reinen Salz- 

aiiure miiBten ev. mehrere solcher Turmsyateme 
nebeneinander aufgeatcllt werden. Es moge nur 
noch zum SchluB bemerkt werden, dal3 eine solche 
Reinigung von Gasen, je nach der Natur deraelben 
in etwas veriinderter Form, sich auch fur eine Reihe 
von anderen Gasen verwenden la&. - 

Fur chemisch reine Salzsiiure rnussen cndlich 
noch m e i  patentierte Verfahren Eru iihnung finden. 
Das D. R. P. 109488/1900 der ,,Harkortmhen 
Bergwerke und Chemischen Fabrikcn zu Schwelm 
und Harkorten" stellt reinc Salzsiiure dadurch her, 
daD das Salzsiiuregw niit ciner Liisung von Zinn- 
chloriir in kriihrung gebracht wid,  wodurch aller- 
dings zunachst nur daa Arsen entfernt wird. Das 
Gas wird demgernab durch einc dcrartige L6sung 
hindurchgeleitet, oder man leitet das Salzsiiuregm 
in Waschtiirmc, die mit Zinnchloriirlosung be- 
rieselt werden. Das h e n  fiillt alsdann als briiun- 
licher Niederschlag aus als eine Zinnarsenverbin- 
dung, aus der allerdings daa teure Zinn wiederzu- 
gewinnen wiire. Auch ist hierdurch nur dieae eine 
Unreinlichkeit aus dern Salzsiiurestrom entfernt, 
und miiOten fur die anderen noch vorhandenen 
verunreinigenden Bestandteile weitere Vorkehrun- 
gen der baschriebenen Art getroffen werden. - 

Daa D. R. P. 121 886 der Chemischen Pabnk 
De Haen benutzt zur Darstellung reiner Siiure 
aUerdings schon eine solche Salzsiiure, die auf 
irgendwelche Art voni Amen vorher befrcit worden 
ist, und bringt diese auf reine dest. Siiure dadurch, 
daO sie in siedende Schwefelsiiure von einer solchen 
Verdunnung geleitet wird, dell ihr Siedepunkt nur 
etwa 10" iiber dem der Sallzsiiurt licgt. Alsdann 
deatilliert in ununterbrochener Weise reine Sdz-  
siiure von ciner Stiirke wie die in die Schaefelsiinre 
einfliel3ende. Ob allerdings m dieser Siure sich 
nicht doch geringe Mengen von Eisenverbindungen 
wie Schwefelsiiure selbst, finden werden, entzieht 
sich der Kenntnis des Vf. Prinzipiell ist dies Ver- 
fahrendemsehriihnlich, d a s H a s e n c l e v e r  a - 
wendet, um eimn gleichmiiDigen Stroni von S d - 
Biiuregaa fur den DeaconprozeB zu erxielen. h i m  
Hasencleververfahren fanden sich aber in dem 
Strome, abgesehen von Arsen, auch Eisen in scinen 
Chlorverbindungen und geringe Mengen Schwefel- 
Biiure vor, welche Verunreinigungen sich nach 
einiger Zeit in der Wirksamkeit der mit Kupferchlo- 
rid getrankten Tonkugeln irn Dewonzersetzer be- 
merkbar machten. - 

111. D a r s t e l l u n g  c h e m i s c h  r e i n e r  
S a 1  p e t e r  s iiu r e. 

Von den drei Minerabiiuren ist die Fabrikation 
2hemisch reiner Salpetersiiure am einfachaten. 
Steht zur Derstellung der Salpetersiiure allgemein 
sin Natronsdpeter von minimal 96% NaNOI und 
maximal 1% NaCl, wie auch z. R. eine Schwefel- 
liiure aus reiner Zinkblende zur Verfiigung, so ist 
manzwar schon imstande, selbst bei der gewohn- 
iichen Heratellung im GroDen in eisernen Zylindern 
- abgesehen von einer Nachbehandlung des er- 
ialtenen Produktes - eine chemisch mine Siiure 
ierzustellen, wenn man gewiseermalen in der Mitte 
ler Zeit beim DestillationsprozeB einer Charge dimen 
reil der Siiure fur sich besonders auffiingt. Man 
:rhalt in solchem Palle zwar eine Siiure, die nur 
loch eine geringe Menge von Chlor und Untersal- 



petersiure enthalt, die aber, was besonders wichtig 
ist, frei von Jod ist, welch letzteres Element sonst 
schwer aus der Saure entfernt werden kann. Es ist 
nun allerdings mit Schwierigkeiten verbunden, 
stets die richtigen Zeitpunkte innezuhalten, um ein 
Produkt von der gewiinschten Reinheit zu erhalten, 
besonden, was den Gehalt an  Jod anbelangt. Es 
wird daher auch in den meisten Fallen der folgende 
Weg vorgezogen, um chemisch reine Salpetersaure 
Z U  erhalten. Man unterwirft den oben erwahnten 
Teil der aus Zylindern erzeugbn Saure eincr noch- 
nialigen Destillation. Ein solches Destillat ent- 
spricht dann nach ciner einfachen Kachbehandlung 
allen gewiinschten Snforderungen. Diese zweite 
Destillation geschieht in einem kleinen Platinkessel, 
der die Form der schon erwahnten Deplncekessels 
besitzt. An dem einen Ende desselben befindet sich 
ein trichterformiger Einlauf, durch den die zu de- 
stillierende Saure in das Inuere des Kessels selbst 
gelangt. Unterhalb des Kessels befindet sich eine 
Feuerung, durch deren Wiirme ein Teil der im 
Innern durchflieBenden Saure dampfforniig wird. 
Diese tritt durch einen Dom in der Mitte des Kes- 
sels aus; in diesem Dome, ebenfalls aus Plntin, liegt 
ein Platinsieb und hierauf Glasperlen oder Glas- 
scherben, um cin Uberspritzen des Kessclinhaltes 
zu verhindern; die dampfformige Salpetersaure tritt 
dann durch ein weiteres Platinrohr, dtLs an dem 
Dome mittels eingeschliffenem Flansch befestigt ist 
und durch eine Gegenstroinkiihlung abgekiihlt wird, 
ein und schlagt sich tropfbar fliissig in delnselben 
nieder. Am Ende dieses Platinrohres flieBt rtlsdann 
die Saure durch ein kleines. senkrecht daran ange- 
lotetes Rohrchen und angesetzteni Glasrohr sofort 
in die Flasche, in der die Saure zum Versand ge- 
langt. Der Rest der nicht destillierten Saure flieBt 
unmittelbar aus dem Platinkessel selbst ab und 
enthalt noch die Verunreinigungen, die in dem Aus- 
gangsmaterial vorhanden sein sollten. Auch diese 
Saure wird in einem Platinrohr, wie vorhin be- 
schrieben, gekiihlt und niuB zu anderer Verwen- 
dung weiter gegeben werden. 

Wird durch die dest. Siiure nun noch filtrierte 
reine Luft geblasen, so entweichen hierdurch die 
letzbn Spuren von Chlor und Untenalpeteniiure. 
Man leitat nun den ganzen DestillationsprozeB so, 
daB eine Deatillatsaure von 4 1 4 2 '  BB. resultiert,, 
in welcher Form sie in den Handel geht. Die aus 
dem Kessel auslaufende Saure hat fur gewohnlich 
eine Stiirke von ca. 43'BB. Was die Kostm an 
Kohle und Liihnen anbetrifft, so betrugen dieselben 
im Durchschnitt fur 100 kg chemisch reine Skure 
von 41' RB. an Kohle 18 kg und an  Lohnen 0,28 Pf, 
w e m  auch diese Arbeit zugleich mit anderen in der 
Salpetersaurefabrikation veraehen wurde. - Ein 
groBerer Teil dieser chemisch reinen Siiuren ge- 
l a n e  aus dem Auslande nach Deutschland, aber in 
letzter Zeit hat  sich auch die heimische chemische 
hdustrie in diesen Artikeln so entwickelt, daB sie 
vollig in der Lage ist, d e n  gefordertan Anspriichen 
an Reinheit und Qualitat, wie Quantitiit geniigen 
zu konnen. - [A. 37.1 

Mechanische Entleerung von Auf- 
schlieflkammern fiir Superphosphat. 
Von F. W. BAKEMA, Fahrikdirektor a. D. 

Amsterdam-Hilversum. 

(Eingeg. d. 6.12. 1911.1 

In dieser Z. 23,2126 (1910) hat Herr B e s k o w 
einen Artikel: ,,Entgegnung auf den Artikel des 
Herrn F. W. R a k e  m a : Uber mechanische Ent- 
leerung von AufschlieBkammern fiir Superphos- 
phat", veroffentlicht. Er sucht darin u. a. zu be- 
weisen, dcvO der von mir in dieser Z. 23;1398 (1910) 
bescliriehene Kamnierentleerungsapparat ,,System 
Svenska", insofern bedenklich ware, daR er viel- 
leicht einen schiidlichen EinfluO, resp. ein Zuriick- 
gehen des Superphosphats, ausiiben konnte. 

Auch erwahnt Herr B o s k o w den Streit zwi- 
schen S v e n s k R rind ihni wegen der sog. Verlet- 
zung yon seinen I'atenten. 

Ich mochte zuerst benierken, daO inzwischen 
samtliche Beschwerden iiber die Bewilligung der 
Patente ,,Svenska" endgiiltig zuriickgewieaen wur- 
den, wie dies bereits durch die Fachblatter be- 
kannt gegeben ist. Das Svenskaverfahren ist nun- 
mehr im Deutschen Reiche patentiert, und auch 
die von Herrn B e s k o w erwahnte ,,Abhangigkeit 
vom Osterreichischen Patente Nr. 34 912" existiert 
nicht mehr, weil daa K. K. Osterr. Patentamt das 
Patent Svenska neulich ohne irgendwelche Be- 
schrankung bewilligt hat. 

Bemerkenswert ist. daR das Beskowverfahren 
eben in Deutschland n i c h t patentiert m d e .  

Beide Entacheidungen (die deutache, sowie die 
osterreichische) sprechen durchaus zugunsten von 
,,Svenska", und weil ich glaube, daB jeder Fach- 
mann Interesse hat, die ,,Griinde" zu kennen, 
welche den beiden Patentamtern Veranlmung 
gaben, die Patente S v e n s k a zu bewilligen, er- 
laube ich mir, einen Teil davon hier bekannt zu 
geben. 

Das Kaixerliche Patentanit in Berlin schreibt 
wic folgt: 

,,G r ii n d e : Die Behauptung der Einsprechen- 
den und Beschwerdefiihrerin trifft zu, daB bereits 
Verfahren hekannt sind, nach welchen das Super- 
phosphat als Block, zu dem ea in der Reaktions- 
kammer erstarrt ist, von der Stelle seiner Bddung 
bewegt und dann zerkleinert wird. Bei dem einen 
fieser bekannten Verfahren (Patentschrift 193 916) 
wird daa Superphosphat mit dem ReaktionagefaS. 
von dem nur die beiden Deckel an den Enden ent- 
Eernt und die den Bodenschlitz verschlienende Platte 
hbgenommen ist, der Zerkleinerungsvorrichtung 
mtgegengefuhrt. Dieae Art des Transportes des 
Superphosphatblocks ist eine indirekte, weil die euf 
Riidern stehende Trommel, in der er sich befindet, 
Dewegt wird. und nicht er selbst ohne Anwendung 
h e s  BewegungsubertraLgungsmittels. DaB ein sol- 
:hes nach Pabntachrift 193 916 angewendet wird, 
ceht unzweifelhaft aus ihr hervor. Der etwaige 
bweifel, der daran wegen der Angabe der Bewepng 
lea Blockea ohne Hinzufiigung des Reaktionsge- 
'aBes in einigen Stellen der Beschreibung entstehen 
ronnte, wird sofort durch den Anspruch 2 der Pa- 
.entsclirift beseitigt, sowie durch die BeschFibung, 
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