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Von H. voy KéLegr, Leverkusen.
(Eingeg. 19./1. 1915.)

Schwefel.

Neuerungen in der Konstruktion von Ofen zur Gewin-
nung von Schwefel durch Ausschmelzen des Rohschwefels
sind nicht bekannt geworden.

W. A, Hall?) gewinnt Schwefel aus Pyriten. Ein Ge-
misch derselben mit etwas Kalk wird in einem mechanischen
Ofen unter Riithren bei 700° einer Reduktionsflamme aus-
esetzt.

8 Interessant sind die Schwefelgewinnungsverfahren von
Walter Feld, Linz a. Rh.

Feld? hat gefunden, daB Schwefelwasserstoff und
schweflige Siure sich in Gegenwart eines Thiosulfates, ohne
daB vorher ein Sulfid entsteht, umsetzen. Um die Reak-
tion quantitativ verlaufen zu lassen, ist es nétig, dal auf
zwei Molekille Schwefelwasserstoff mindestens 1 Molekiil
schweflige Saure oder auf 1 Gewichtsteil Schwefelwasser-
stoff mindestens 1 Gewichtsteil schweflige Siure angewen-
det werden. Dabei ist ein UberschuB8 von schwefliger Siure
ohne Schaden, da dieser durch das Thiosulfat vollstindig,
‘und zwar hauptsichlich unter Bildung von Polythionat und
etwas Sulfat gebunden wird. Die Anwesenheit von Ammo-
niak neben Schwefelwasserstoff ist ohne EinfluB auf die
Vollstindigkeit der Reaktion. Natiirlich mufl dann die
Menge der schwefligen Siure dem Ammoniakgehalt ent-
sprechend gréBer genommen werden, und zwar um minde-
stens 2 Gewichtsteile schweflige Siure auf 1 Gewichtsteil
Ammoniak.

Ferner gewinnt Walter Feld ?) Schwefel und schwe-
felsaure Salze aus Polythionatlésungen durch abwechselnde
Behandlung derselben mit ammoniak- und schwefelwasser-
stoffhaltigen Gasen. Er fiihrt eine Menge schwefliger Saure
zu, die zur vollstindigen Oxydation des vorhandenen Thio-
sulfats zu Polythionat nicht geniigt. Es ist also wahrend der
Aufnahme der Reduktionsmittel und der Bildung von Thio-
sulfaten, als auch wahrend der Zuriickbildung der Thio-
sulfate in Polythionat unverindertes Thiosulfat vorhanden.

Aus schwefeligsiurehaltigen Gasen gewinnen H. K.
Moore und R. B. Wol{f, Berlin, Newhampshire %) reine
schweflige Siure. Die Gase werden nicht in Wasser, son-
dern in einer abgekiihlten Chlorcalciumlésung absorbiert.
Durch Vakuumeinwirkung gewinnt man daraus die schwef-
lige Sdure in reiner Form.

Der Vorteil gegeniiber der Verwendung von Wasser als
Absorptionsmittel liegt darin, da die Chlorcalciumlésung
stark abgekiihlt werden kann, ohne daB sie fest wird.
AuBerdem ist der Siedepunkt der Chlorcalciumlésung hoher
als der des Wassers, so daf8 beim Austreiben der schwefligen
Siure weniger Wasser mitgerissen wird, als aus einer wasse-
rigen Ldsung.

Schwetelsiurefabrikation.
1. Réstdfenfiir Schwefelkiles.

Neuerungen in der Konstruktion der gewdhnlichen
Handkiesdfen sind nicht zu verzeichnen. Dagegen ist man
fortwithrend bemiiht, an den mechanischen Rostdfen, die

1) Franz. Pat. 458 028 vom 26./7. 1912.

2) D.R. P. 272474 vom 31./12. 1911; Angew. Chem. 26, II,
476 [1913].

3) D. R. P. 272475 vom 8./3. 1912; Angew. Chem. 26, II, 267
{1913].

4) V. St.A. Pat. 1091 689 vom 31./3. 1914.
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fiir Abréstung des Feinkieses immer mehr in Anwendung
kommen, Ves)esserungen anzubringen.

Dr. Jakob Liitjens und Dr. Ing. Wilhelm
Ludewig, Hannover %), bauen einen Rostofen mit was-
sergekiihiten Hohlarmen.
Die Hohlwelle 4 (Fig.1)
besitzt ein besonderes
Einsatzrohr 6, durch wel-
ches das Kihlwasser
der Hohlwelle und den
Hohlarmen 3 zugefithrt
wird. Durch einen Ring-
raum zwischen Welle und
Armen wird das Kiihl-
wasser in einen Sammel-
behilter 5 geleitet. Wird
die normale Kiihlwasser-
zufithrung unterbrochen,
so tritt der Inhalt dieses
Sammelbehilters in die
Hohlwelle und Hohlarme
zuriick. AuBerdem ist der
Sammelbehidlter  durch
einebesondere, verschlie3-
bare Leitung 8, 9 mit dem
Einsatzrohr 6 so verbun-
den, da das Kiihlwasser
in derselben Richtung
durch Hohlwelle und -arme flieBen kann, wie bei ordnungs-
mifigem Betriebe. Hohlwelle und -arme sind in besondere
Zu- und AbfluBriume geteilt, und zwar die ersteren durch
Kreuzrippen, und die letzteren durch sich anschlieBende
Langsrippen.

Der mechanische Ofen von Emil Bousse, Berlin-
Schmargendorf®), arbeitet mit durchgehenden gekiihiten Riihr-
armen. Das Lager der Rithrarme in der Riiirwelle und die
Rithrarme besitzen an der Lagerstelle einen keilformigen
Querschnitt. An den Enden der Rithrarme sind mit Schiebe-
verschliissen versehene Offnungen angebracht. Die Ver-
schliisse kénnen von auflen und wihrend des Betriebes be-
dient . werden. Desgleichen besitzt die Rithrwelle ein von
auBen bedienbares Liiftungsventil. Schieberverschltisse und
Liiftungsventil kénnen auch automatisch und mechanisch
bedient werden. '

Nichols Copper Company, New York?), be-

Fig. 1.

‘nutzen einen Rostofen mit innen gekiihlten Riithrarmen an

einer senkrecht umlaufenden Hohlwelle und gegen die
schidliche Ofenhitze geschiitzten Anschlufiverbindungen
fiir die umlaufenden Ofenteile. '

Um diesen Schutz zu erreichen, sind die Anschliisse 6,
14, 22, 23 (Fig. 2) zwischen den umlaufenden Ofenteilen,
und insbesondere ihre Verbindungsbolzen 8 von auBen
leicht zugénglich in Einsenkungen 4, 5 der Hohlwelle ge-
legt. Da die Einsenkungen, die allein schon schiitzen, rings
um die Anschliisse einen freien Raum bilden, erméglichen
gie die Ablagerung von Ofenstaub, der einen weiteren Schutz
bietet. Man kann auch in diesem freien Raume eine beson-
dere Wirmeschutzpackung anbringen. Die von dem Kiibl-
mittel der Rithrarme umspiilten Einsenkungen 4, und die in
den Einsenkungen liegenden Verbindungsstellen 8, 6, 14
werden so vor Uberhitzung geschlitzt. Damit der Ofenstaub
die Bolzen 8 und ihre Muttern bedecken kann, sind die
Bolzenlécher der AnschluBflanschen 6, 14 nach oben offen.

5) D.R.P. 275 464 vom 20./3. 1913; Angew. Chem. 27, II, 441
(1914].

6) D.R. P. 280 523; Angew. Chem. 23, II, 553 [1914].

7} D. R. P. 276 570 vom 6./3. 1913; Angew. Chem. 27, II, 553
[1914].
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Diese Flansche wird beim Umlauf des hohlen Riithrarmes 13
durch den Arbeitswiderstand an der Stelle 11, 17 fest gegen
den Befestigungsflansch 6, wo das Kiihlmittel wieder ab-
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Fig. 2.

geleitet wird, gepreBt. Durch die innige Berithrung der Me-
tallmassen wird die Wirksamkeit des Kiihlmittels, diefan

dieser Stelle geringer ist, erginzt. | G R
Einen Riihrarm mit Wasser- und Luftkiihlung hat
John Harris, Sheffield, Z¥England8), konstruiert.

Die Riihrwelle a (Fig. 3) besitzt oben und unten rechen-
artige, wassergekithlte Rithrarme B. B,. Diese arbeiten in
den hoheren, #uBeren Ofenkammern. Im mittleren Teil
besitzt die Welle scharartig konstruierte luftgekiihlte Arme
D, D,. Diese arbeiten groBtenteils im Rostgut in den mitt-
leren Ofenkammern. Die Luftzuleitung zu den mittleren
Rithrarmen ist in der Rithrwelle angeordnet, und zwar wer-
den diese Leitung sowie die in die Riihrwelle eingesetzten
Enden der mittelsten Riihrer von den Kiihlwasserleitun-
gen C (fiir die oberen Riithrer) umgeben. Es kénnen auch
besondere Kihlwasserkanile L vorgesehen sein.

Nach P. Truchot? soll sich in der Praxis der me -
chanische Kiesr6stofen der Erzrostge-
sellschaft Koéln ,,Type N ein abgeinderter
Kauffmannofen, gut bewéhren.

Die rotierende Achse und die Rithrarme sind durch Luft
unter Zuhilfenahme eines Ventilators gekiihit. Das Rostgut
gleitet iiber seitlich geneigte Gufeisenplatten von Ktage
zu Etage, wodurch die Staubentwicklung wesentlich ein-

8) D. R. P. 273 045 vom 17./11. 1911; Angew. Chem. 2%, II, 334
[1914].
9) Rev. gén. chim. pure et appl. 17, 169 (1914).

geschrinkt wird; die Zghne an den Rithrarmen sind aus-
wechselbar.

Mehrere Vorschlige sind zur Erzielung einer guten und
einfachen Rihrarmbefesti-
gung, resp. -lagerung gemacht worden.

So von der Erzrostgesell-
schaft m.b. H. und M. van Marke
de Lumen, Kéln a. Rhein19), 8

Die hohle doppelwandige Welle hat &5===
Durchbrechungen, durch welche die
Riithrarme mit ihren hinteren Enden ge-
schoben werden. Diese Enden besitzen
eine kleinere und eine groflere Dich-
tungsflaiche. Werden die Rithrarme ein-
geschoben, so legen sich diese Dichtungs-
flachen gegen eine dullere Dichtungsfliche

und eine innere der Hohlwelle. Ks wird B

damit durch den inneren Kanal der J
Hohlwelle, die XKiihlkanile der Riihr- z
arme und den &ufleren Kanal der Hohl- ol »

welle eine unterbrochene Leitung fiir die
Kiihlung gebildet. In der Hohlwelle ist z
noch eine durchgehende Stange ange-
brachit. Diese tragt mehrere zur Befesti-
gung zweler gegeniiberliegender Riihr-
arme dienende Biigel. Die Biigel sind
keilférmig gebildet, nach abwirts gebogen
und legen sich mit ihren Enden in dafiir
vorgesehene Offnungen der Rithrarme.
Ein Gewicht prefit die Stange nach ab-
wirts und driickt dadurch die Rithrarme
fest gegen ihren Sitz.

Eine gasdichte und leicht losliche Be-
festigung der Riithrarme ist der Me tall-
bank und Metallurgischen Gesellschaft,
Frankfurt a. M.11) geinerzeit patentiert worden.

An Stelle der dort benutzten Zugstange wird jetzt ein
kurzer Bolzen verwendet!?). Dieser wird mittels einer
Mutter gegen einen Anschlag im hinteren Armende ange-
zogen, so dafBl der Arm gegen seine Sitzflichen in der Wellen-
aussparung festgepreB3t i
wird. Der Bolzen kann
auchindie Wellenwand
eingeschraubt werden.
Er ist dann!3) mit sei-
nem Bund 7 (Fig. 4)
in der Ausparrung d
desrohrenférmigen An-
satzes e im Inneren
des Armes eingelassen.
BeimHerausschrauben
des Bolzens lehnt sich
der Bund ¢ an die Ge-
genfliche der Ausspar-
rung d und treibt so
den Arm aus seinem |
Sitz. {
J. D. Merton -
und H. M. Ridge,
London!%), benutzen
eine Rithrvorrichtung,
bei der jeder Rithrarm
um seinen Befesti-
gungspunkt an der
Riihrwelle schwenkbar
und nach Bedarfschrag
einstellbar ist. Da-
durch, daB8 auBer der
schrigen Einstellbarkeit der Arme diese auch noch einzeln
im ganzen gehoben und gesenkt werden kénnen, wird nicht

10) D. R. P. 268 649 vom 21./11. 1911; Angew. Chen. 2%, II, 40
[1914).

11) D. R. P. 263 939; Angew. Chem. 26, II, 605 [1913].

12) D.R. P.268602 vom 4./1.1913; Angew. Chem. 27, IT, 40[1914].

13) D. R. P. 273 942 vom 8./4. 1913; Angew. Chem. 27, II, 420
[1914].

1¢) D. R. P. 268 583; Angew. Chem. 2%, II, 40 [1914].

Fig. 3.

Fig. 4.
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nur die Abnutzung der #uBeren, sondern aller Rithrzapfen
beriicksichtigt.

Die Arme haben demnach nicht wie die sonst iblichen
eine bestimmte, unverinderliche Lage, sondern sie sind
auch mit der Riithrwelle so verbunden, daf3 sie parallel zu
sich selbst verstellt werden konnen. AuBerdem benutzen
Merton und Ridge besonders ausgebildete, in die
Riihrzapfen einzuhingende Halter. Letztere besitzen Aus-
sparrungen, in denen die Rithrzapfen so hingen, daf sie sich
bei jeder Bewegung des Armes fest gegen die schriagen
Flachen des Halters stiitzen.

Bei der Rithrarmbefestigung von Gervais Duron,
Wiesbaden5), erfolgt die Verbindung des Riithrarmes mit
der Riihrwelle vom 4ufleren Ende des Riithrarmes her. An
dem der Riihrhohlwelle zuliegenden Ende jedes Riihrarmes
ist ein Befestigungsmechanismus fiir Rithrarm mit Welle
angeordnet. Durch das Innere des Rithrarmes reicht ein
Schliissel, ‘mit dem der Befestigungsmechanismus festge-
stellt oder gelost werden kann.

Eine Néuerung in der Beschickungsvorrichtung
bringt Alphonse Gervais Duron, Wiesbaden$).

Um die schneckenartige Verlingerung 6 (Fig. 5) einer
Hohlwelle ¢ baut sich zur Kiesaufnahme der Trichter a auf.

Die Verlangerung der
W\, Welle nimmt den Kies

19
‘-‘é ihn durch diese Bewe-
P gung auf. HeiBe Luft,
2y die in das Innere der
Schnecke geblasen wird,
3 bewirkt eine Trocknung
des Kieses. Hierauf
kommt derselbe in eine
oder mehrere Offnungen
eder feststehenden Plat-
te f und wird auf seinem

Wege dahin durch den
\] Abstreicherd am Stauen

verhindert. Dreht sich

die Hohlwelle ¢, so dreht

sich auch der Schleusen-

kdrper g, wobei der Kies

von e nach der Kam-
mer k und von hier durch eine der Offnungen 7 in den
Raum k gelangt. SchlieBlich sammelt er sich im Trichter [,
wobei wieder eine Stauung durch die Rippe m verhindert
wird, und gleitet in die Mitte der obersten Ofenetage. Der
erste GasabschluB wird durch die Ansammlung des Kieses
im Trichter I errcicht. Ein zweiter GasabschluB entsteht
durch die Schleusenvorrichtung. Diese besitzt eine gleiche
Zahl Offnungen ¢ und ¢, die so versetzt sind, dal die Kammer
k entweder nur mit e oder nur mit ¢ verbunden ist. AuBer-
dem besitzt der Schleusenkorper mehrere, unter sich ver-
schieden groBe Kammern &, die durch einen Drehschicber n
verschlossen werdon konnen. Desgleichen sind auch die
Offnungen e durch Deckel ¢ verschlieBbar.

0. Bataillc, Besécles, Belgien, und P. Pipe-
reaut, Paris!?), wollen die Bedicnung ‘der Maletrasfen
mechanisch ausgestalten, so daB sie moglichst rasch erfolgt.
Ihre Vorrichtung besteht aus zwei Teilen, die auf einem
fahrbaren Gestell iibereinander aufgebaut sind. Der obere
Teil besorgt durch einen*Fiilltrichter und zwei rotierende
Scheiben die mechanische Beschickung der obersten Ofen-
platte, der untere Teil durch ein vor- und rickwirts ver-
stellbares Gestinge mit auswechselbaren Schiirstangen eine
Weiterbeforderung des Kieses iiber dic Oberflache.

nach oben und lockert
f

a

s
- S5,
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Fig. 5.

2. Kammersysteme.

Eine Verbesscrung der Bleikammerarbeit will Dr.
Zsigmond Littmann, Szabadka, Ungarn!®), errei-

o 15—)]5 R. P.-Anm. D. 27 612, Kl. 40a, vom 25./9. 1912; Angew.
Chem. 27, 11, 441 [1914)].

16) D. R. P. 275751 vom 18.,/3. 1913; Angew. Chem. 27, IT, 478
[1914].

17) V. St. A. 1089 304 vom 3./3. 1914.

18) D. R. P. 271 077 vom 30./3. 1913; Angew. Chem. 27, 11, 225
(1914].

chen. Das System
besteht aus einer
Hauptkammer H )
(Fig. 6) Mittelkam- l
mer M und End- I

l

[:_

kammer E. Die
Haupt- und Mittel- /
kammer werden von
vorn nach hinten
durch Abstufungen
niedriger gestaltet.
Es wird also in dem-
selben MaBe, in dem
die Aktivitit der
Kammergase ab-
nimmt, der Quer-
schnittverjingtund
dadurch einer zu
groBen Entmisch-
ung der Gase ent-
gegengearbeitet. AuBlerdem findet durch Anprall der
Gase an die Abstufungen, durch Oberflichenkondensa-
tion eine Reaktionsbeschleunigung statt. Bei der Haupt-
kammer wird diese Wirkung noch durch die Rohre R
vergroflert. Dic Endkammer £ wird durch diagonal an-
gebrachte Zwischenwinde in mehrere, miteinander kom-
munizierende, sich gegen den Gaseintritt verjiingende Ab-
teilungen zerlegt. Der Gaseintritt erfolgt an der hsheren
Stirnwand. Eine Nebengasleitung N gestattet, die Kammer-
gase direkt vom Boden der Hauptkammer H in die Mittel-
kammer von oben einzufiihren.

F. A. Neumann, Eschweiler??), baut ein Kammer-
system, bei dem die dichte Anlagerung der Bleikammer-
winde an die Stiele oder Stutzen ver-
mieden und die Dachkenstruktion zi'm
Tragen der Bleikaminerwinde ausge-
schaltet ist. Die iBleikammer ist so ',
konstruiert, daB ihre;Winde an wage-
rechten Aufhingeeisen 13 (Fig. 7)
aufgehdangt sind; dabei ist die An-

IFig. G.

ordnung getroffen, dal3 die wagerechten /! ,
Aufhingeeisen an senkrechten Ankern * 1,-'/?},'1 At H

" 15 befestigt sind, die von auBerhalb | VY
und zwischen den Bleikammern an- “{2_ — | ft*
geordneten Kammerstielen: oder -stut- > =+ N
zen 6, 7 unter Zwischenschaltung von L I ! !
Hingeeisen 8, 20 unter Ausschaltung —— — L EE—
der Dachkonstruktion getragen werden. Fig. 7

Zur Erhohung der Widerstandsfahig-
keit sind die einander gegeniiberstchenden senkrechten
Anker noch durch Traversen miteinander verbunden. : - :

Eine ncue Befestigungsart der Bleitafeln
ist E. Hartmann (vorm. E. Hartmann & Ben-
k er), Frankfurt a. M.2%), patentiert worden.

Die Konstruktion ist unabbingig vom Dach ausgefiihrt,
d. h. die Aufhangevorrichtungen werden nicht vom Dach
getragen. Gitterférmig ausgefihrte eiserne Bocke, die an
ihren oberen Enden durch Versteifungen in der richtigen
Stelle gehalten werden, bilden das Kammergebdude. Das
Dach ¢ (Fig. 8) ruht dann auf den Bocken. Ks ;kann
tibrigens auch ganz in Fortfall kommen. Die Bleiwdnde 2
sind mittels Zugstangen f,, f, an die Kammergebiaudekon-
struktion unabhingig von der Form und der Gegenwart
des Daches aufgehingt.

DieKonzentration der in den Bleikammern er-
zeugten Schwefelsdure regelt selbsttatig eine Vorrichtung
von Luigi Santa, Turin, Italien?).

Diese besteht der Hauptsache nach aus einer Wage
(Fig. 9), die von der an den Winden herabrieselnden
Kammersgure beschickt wird. Diese Wage schwingt bei
zu hober oder niedriger Dichtigkeit der Saure aus und setzt

'19) D. R. P.-Anm. N. 14 024, K1 124, vom 31./1. 1913: Angew.
Chem. 2%, 11, 134 [19141.

20) D.R. P. 271 926 vom 31./7. 1912; Angew. Chem. 2%, 11, 270
[1914].

21) D. R. P. 273 665 vom 3./8. 1913; Angew. Chem. 27, II, 367
[1914].
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dabei ein Laufwerk, durch das ein den Wasserzuflu3 re-

gelndes Ventil eingestelit wird, in Tatigkeit. ,
Einen neuen Wasserzer-
stiduber haben die Har-
kortschen Bergwerke
und chemischen Fabri-
kenzuSchwelmundHar-
korten, A.-G., Gotha, Abt.
Chemische Fabrik Has-

| pe i. Westf. 22), konstruiert.
Er besteht aus Hartblei und
Glas, das sehr hohe Temperatur-
schwankungen aushalten kann.
Der Oberteil a (Fig. 10) be-
sitzt eine Bohrung e, durch die
bei Offnung der Wasserleitung
Wasser nach dem Unterteil &
stromt, cdaktei die Kugel 7 auf
f2 das Glasgefal k driickend. Letz-
teres besitzt Dralirillen, die von
fi oben nach unten in gekriimmten
i Bahnen verlaufen, und deren
Querschnitt sich iach der Aus-
trittsoffnung hin verjingt. Das
Wasser prelit sich in die Drall-
rilen und gelangt nach der fei-
nen Bohrung /. Es erhilt dabei
einen starken Drall und stromt
aus der Bohrung ! als feiner
Wasserstaub avs. Sollten sich dic

o O

XX XX

|
- tl)

Fig. 8.

Rillen des Glasgelilles & zusetzen, so wird der Druck auf |

die Kugel ¢ aufgehoben.
Eine Vorrichtung zum Heben von Schwe-
felsaure haben Christian und Peter Na-

Fig. .

gelschmidt konstruiert?3). Dic Hebevorrichtung ver-
meidet die bei Anwendung von Emulsoren ngtigen Gruben-
bauten, indem oberhalb des Sammelbehalters ein Heberohr,
dessen Hohe der Forderhohe entspricht, vorgesehen ist.
Man schlieBt den Siaurekasten b (Fig. 11) mittels des
Ventiles a und fillt das Heberohr ¢ durch die Offnung d
mit Schwefelsiure. Durch die Rohren ¢, ¢,, g, steigt diesc
bis zu dem Saurekasten f. Wird nun Druckluft durch das
Venti} ¢ und die Diisen A, &, &, eingeblasen, und das Ventil ¢
gedffnet, so wird die Saure aus dem Kasten a in den Kasten f
gedriickt. Der zwischen Steigerohr und Siurckasten f ein-
gebaute Apparat (Fig. 11, links) beseitigt ein stoBweises Sprit-
zen und Entleeren der Siure. Die Schwefelsaure, die hier
hineingeschleudert wird, sammelt sich im Behalter I, wobei
die mitgerissene Luft durch den Heber o und das Heberohr n
entweicht. Steigt die Siure bis an den leber o, so wird sic
in das Syphonrohr n gesaugt, und es kann dic mitstrémende
Luft nicht mehr entweichen. Der sich dadurch iiber der
Saure bildende Gegendruck driickt sie durch das Rohr m
in den Kasten /. Sinkt die Saure bis an die Offnung des
Rohres m, so kann die im Behilter [ angesammelte Luft
entweichen, und es wird die noch im Rohr m und dem Sy-
phonrohr n befindliche Siure in den Kasten f gerissen, wor-
auf sich das Spiel wiederholt.

" 22) D, R. P. 275 388 vom 16,/11. 1913; Angew. Chem. 21, 11, 433
(1914].

23) D. R. P.-Anm. N. 14 790, Kl 127, vom 24./10. 1913; Angew.
Chem. 21, 11, 462 [1914).

24) D. R. P.-Anm. C. 23029, Kl. 12/, vom 11./3. 1913; Angew.
Chem. 21, II, 304 [1914).

3. Turmsysteme

Curtius & Co., Duisburg?4), wollen in Turmsystemen
eine wesentliche Erhéhung der Leistungsfahigkeit erzielen.
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Fig. 10.

Fig. 11.

Wihrend man bisher die Verwendung heiler Gase von min-
destens 250—300° fur notwendig hielt, beruht die neuc Ar-
beitsweise darauf, daB die Gase mit wesentlicht nicderer
Temperatur, ev. sogar in kaltem Zustande in das Turm-
system geleitet werden. Man erhalt trotz dieser niedrigen
Temperatur der Gase eine vollkommen nitrosefreie Schwe-
felsiure von 50—60° Bé. Dic Vorteile dieser Arbeitsweise
treten besonders hervor, wenn man] mit gereinigten, also
kalt gewordenen Rostgasen arbeitet. Man beriesclt den
ersten Turm des Systems, dem die gesamte produzierte
Siure entnommen wird, mit einer im Vergleich zu seiner
GroéBc geringen Menge Salpetersaure oder Nitrose. AlsiNi-
trose benutzt man nur die von den anderen Tirmen erhaltene
nitrosearme konz. Sdure, nicht aber die nitrosc Sidure,
welche den als Gay-Lussac wirkenden Tirmen entstammt.

Ein neues Turmsystem hat Georg
Schliebs, Koéln?5), zusammenge-
stellt. Die Tirme sind in bekannter
Weise hintercinander geschaltet. Hin-
ter drei Tirmen a (Fig. 12) ist je
ein besonderer Saureabscheider & als
Ausgleicher angecordnet. Dieser Aus-
gleicher ist mit dem zugehorigen Turm
aufler durch den normalen Gasweg noch
durch eine besondere Umlaufleitung ¢
verbunden, in welche ein Zugerzeuger d
eingebaut ist. Beim normalen Betriebe
sind dic Ausgleicher b ebenso wie die
Tirme a in den gewohnlichen Gas-

Fig. 12,

25) D. R. P.-Anm. Sch. 44 189, K. 127, vom 20./6. 1913; Angew.
Chem. 27, II, 62 [1914).
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weg eingeschaltet; die Gase passieren also die Aus-
gleicher b einmalig, ebenso wie sie die Tirme, Rohrleitun-
gen usw. passieren. Die Ausgleicher dienen daher normal
als Saurebildner und die Abscheider gegebenenfalls gleich-
zeitig als Gaskithler von einer bestimmten Produktivitat.

Eugen Hofling, Berlin-Halensee?®), versieht die
Reaktionstirme innen mit wendeltreppenartigen Ausset-
zungen (Fig. 13), wodurch die Gase gezwungen werden,
einen langen Reibungs- und Mischungsweg zu durchstrs-
men. Die flissigen Bestandteile kommen dabei zur Ab-
scheidung.

4. Konzentrationund Reinigung.

Die Galizische Karpathen-Petroleum-
A-G. vorm. Bergheim und Mac Garrey und
Adalbert Gellen, Glinik, Maryampolski??’), konzen-
trieren Schwefelsdure in gufleisernen Apparaten unter Vor-
konzentration der einlaufenden schwachen Siure durch die
bei der weiteren Konzentration sich bildenden Sauredampfe.
Der gufBeiserne Apparat besteht aus einem mit direkter
Feuerung zu beheizenden, linglichen Konzentrationskessel a
(Fig. 14). Der Kessel besitzt einen Deckel b und einen
Helm ¢, die zum Schutze gegen den Angriff der schwachen
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Fig. 14.

Destillate durch Feuergase von auBlen bestrichen sind. Die
Destillationsdimpfe ziehen durch das Rohr d ab, die konz.
Saure flielt bei ¢ aus. In dem von dem Helm e umschlosse-
nen Raum sind Schalen f ibereinander angeordnet. Die
unterste besitzt eine zentrale Offnung, deren Rand niedriger
ist, als der auferste Schalenrand. Es muB also die iiber das
ganze Schalensystem vorkonzentrierte Sdure aus der Mitte
der untersten Schale ablaufen. Die zu konzentrierende
Saure fliet durch k auf die oberste der Schalen /. Zur Er-
hohung der Leistungsfahigkeit des Apparates kann ein
heifler Luftstrom durchgeblasen werden.

Bei dem Konzentrationsapparat von Willi Hof,
Frankfurt a. M.28) wird die zu konzentrierende Saure durch
ein geneigtes Quarz- oder Zirkonglasrohr flieBen gelassen.
Das obere Ende wird geheizt, das untere gekiihlt. Zwischen
Heiz- und Kithlzone ist ein Ablanf fiir die nicht verdampfte
Saure vorgesehen. Das Rohr kann durch jeden Brennstoff,
aber auch elektrisch beheizt werden.

W. Strzoda, Schoppnitz, Osterr.-Schlesien2?) be-
nutzt . zur Konzentration geeignete guBeiserne Rohre, die
mit Rohrstiicken aus Neutraleisen ausgekleidet sind. Der
Raum zwischen Mantel- und Futterrohr wird mit Baryt-
Asbestpulver, Kieselgur usw. ausgefiillt. .'Wahrend des Be-
triebes wird durch den geringen Angriff der Saure auf das
Eisen des Mantelrohres wasserfreies Eisensulfat gebildet.
Dieses gibt mit dem kittartigen Fillmaterial bei der herr-
schenden Temperatur einen hitzebestindigen, siurefesten,
steinharten Kitt, der jedes weitere Eindringen von Saure
zum Mantelrohr verhindert. Man soll in solchen Rohren

Tze) D. R. P. 272 608 vom 29./7. 1913; Angew. Chem. 2%, II, 305
““23%']). R. P. 271 625 vom 13./6. 1912; Angew. Chem. 21, I1, 261
[1912%]). D.R.P. 279131 vom 21./9. 1912; Angew. Chem. 27, II, 481
f[ ll;lii])]D R. P. 272 158 vom 24./3. 1911; Angew. Chem. 27, I, 455

klare, reine Schwefelsiure bis zu 989, Stirke herstellen
konnen, auch kann man die Rohre mit Vorteil als Leitungen
fiir heifle Siéure benutzen.

Fir die Reinigung der Schwefelsaure
von Arsen sind Neuerungen bekannt geworden.

D a vis 3% verwendet bei der Reinigung mittels Schwe-
felwasserstoff anstatt der iiblichen Tiirme liegende Wascher.
Diese bestehen aus mehreren, innen emaillierten Eisenringen.
Im Innern derselben rotiert eine emaillierte, mit Fliigeln
besetzte Welle mit 50—60 Touren. Die Schwefelsiure flieBt
im Gegenstrom durch die einzelnen Abteilungen und pas-
siert beim Austritt ein Filter.

Die Vorrichtung zur Arsenreinigung von R. Bithell
und J. A. Beck, Belfast31), besteht aus einem in mehrere
Kammern zerlegten Bleiturm. Die Sdure tritt in die oberste
Kammer und fliet durch Verbindungsrohre in die ndchsten
Kammern herab. Schwefelwasserstoff wird in die unterste
Kammer eingeblasen und steigt von dieser durch schlangen-
artige Verbindungsrohre von Kammer zu Kammer.

Die iibliche Reinigung von Abfallschwefelsiu-
renderBenzolfabrikation hat auler dem Nach-
teil einer starken Verdinnung und deshalb spiter notwen-
diger Konzentration der gereinigten Saure vor allem den
Fehler, dal ein Teil der Verunreinigungen sich tiberhaupt
so nicht entfernen laft.

Dr. August Gasser, Wieshaden3?) reinigt deshalb
durch Einblasen trockener, erhitzter Luft unter Druck. Die
Saure gerat in heftige Wallung, die Verunreinigungen ballen
sich zusammen und kénnen an der Oberfliche abgeschopft
werden.

Dr. Fritz Braunlich, Meuselbach i. Thiir.33), rei-
nigt organische Substanzen enthaltende Abfallsduren, in-
dem er sie tiber geschmolzene, tiber den Siedepunkt der
Schwefelsdure erhitzte saure Sulfate des Ammoniums, Ka-
liums, Natriums flieBen 1i8t. Die zuflieBende Siure ver-
dampft sofort und destilliert glatt ither. Die organischen
Verbindungen, die in den Abfallsduren (Petroleum-, Schmier-
6l-, Paraffinfabrikation) enthalten sind, werden rasch und
vollstindig zersetzt. Kine Zugabe eines Oxydationsmittels
ist nicht notig. Die Anwendung der sauren Sulfate hat den
groBen Vorteil, dafl man jede beliebige, tiber dem Siedepunkt
der Schwefelsiure liegende Temperatur einhalten kann,
ohne dal} eine Zersetzung der sauren Sulfate eintritt.

Zu erwahnen ist hier noch eine Reinigungsmethode fiir
Abfallsiuren von Gustav Kroupa, Wien3?). Die verd.
oder konz. Schwefelsiure wird in fein verteiltem Zustande
gleichzeitig mit Luft iihber erhitzte, feuer- und saurefeste
Kérper, wie Steine, Kiesabbrande, mit Kupferoxyd imprag-
nierte Bimssteinstiicke usw. geleitet. Dadurch werden die
in der Siure enthaltenen organischen Verbindungen ver-
brannt.

5. Kiesabbrandverwertung.

Bruck,Kretschel & Co.35 brikettieren Abbrande.
Sie vermischen dieselben mit trockenem Hochofenstaub,
pressen das Gemisch zu Ziegeln und hirten diese im Auto-
klaven bei 6—8 Atm.

G.Polysius,EisengieBereiund Maschi-
nenfabrik, Dessau®t) agglomerieren Massen, z. B. Ab-
briande, mittels Oberflichenfeuerung. Ein rotierender Teller
oder eine rotierende Walze dienen als Triger der Ober-
flachenverbrennung. Von unten wird diesem aus einer po-
rosen Masse bestehenden Teller @ (Fig. 15) ein unter
Druck stehendes Gas- und Luftgemisch zugefithrt. Dieses
brennt an dem Teil der Oberfliche des Tellers, welcher den
Pfeilen in der Skizze abgewandt ist, flammenlos. Infolge
der entstehenden Hitze agglomeriert oder sintert die auf den

30) Metallurg. Chem. Eng. 12, 354 [1914].

31) Engl. Pat. 1500/1913 vom 18./1. 1913.

32) D. R. P. 272 130 vom 24./10. 1912; Angew. Chem. 2%, 11, 62
[1914].

33) D. R. P. 267 873 vom 28./2. 1913; Angew. Chem. 27, II, 50
[1914].

34) Osterr. Pat.-Anm. 8257/1913 vom 26./9. 1913.

35) Franz. Pat. 457 425 vom 29./3. 1913.

38) D. R. P. 277 854 vom 18./2. 1913; Angew. Chem. 2%, II, 586
[1914].
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Teller gebrachte Masse.| Zu ihrer Aufnahme dient ein iiber
dem Teller angeordnetes Silo . Die Masse entleert sich lang-
sam, indem das verbrannte
Material langsam durch einen
Abstreifer vom rotierenden
Teller @ entfernt wird. Zweck-
maBig leitet man die Heiz-
gase durch das Silo und ord-
¥ net in diesem zur Locker-
haltung der Masse schmiede-
eiserne Rohre ¢ an. Die Ab-
gase streichen dann durch
diese Rohre und wirmen die
Masse vor.

Ausden Laugen der
"Kiesabbrandlauge-
rei gewinnt eisenfreie Zink-
laugen Dr. Wilhelm
Buddeus, Charlotten-
burg 37). Die Laugen, in de-
nen das Kupfer durch Eisen gefallt wurde, werden mit so-
viel Basen oder Carbonaten versetzt, daf} alles Eisenoxydul
und Zinkoxyd ausgefillt ist. Man trocknet die Fallung bei
Luftzutritt und 16st aus dem aus Eisenoxyd, Zinkoxyd,
CaS0, bestehenden Produkt das Zinkoxyd. als allein léslich,
mit Sauren heraus.

6fKontaktverfahren.

Fr. Curtius & Co., Duisburg?®), reinigen die Rost-
gase, indem sie diese zunichst waschen und dann filtrieren.
Vor dem Filtrieren wird den Gasen Wasser zugefithrt, und
die Temperatur im Waschturm so geregelt, dafl dort eine
geniigende Menge Wasser verdampft, um die Verunreini-
gungen zu losen oder zu suspendieren. Die Gase gelangen
dann mit diesem Dampf beladen in das Trockenfilter. Dieses
ist mit einem beliebigen Filllmaterial, wie Zylindern, Rhom-
boedern, Kugeln oder auch mit Koks, Kies, Schlacken ge-
fillt. Es kann auch ganz leer sein und braucht nicht be-
rieselt zu werden.

fDie Metallbank und Metallurgische Ge-
sellschaft, Frankfurt a. M.3°), benutzt zur Filtration
der Rostgase ein Material, das durch allmihliches Erhitzen
von Pflanzenfaserstoffen, z. B. Baumwolle, in geschlossenen
GefaBlen auf 300—350° gewonnen wird.

Amaury de Montlaur, Paris4%), verwendet als
Kontaktkorper Glimmer in Blatt-, Band- oder Plattenform,
der mit einem auf chemischem Wege erzeugten glanzenden
und fest anhaftenden Uberzug von Edelmetall, z. B. Platin,
Gold, Silber, versehen ist. Glimmer erfordert fir seine Pla
tinierung viel wemger Platinsalz als z. B. Porzellan.

Dr. A. Classen, Aachen?l), benutzt als Kontaktsub-
stanz Chrom in fein verteiltem Zustand oder Chromeisen,
Vanadineisen, Molybdineisen, Siliciummanganeisen, Sili
cium-Aluminiummanganeisen oder Legierungen dieser Me-
talle miteinander. Diese Katalysatoren sollen gegen Kon-
taktgifte unempfindlich sein.

Einen wirksamen Ersatz fiir Platin haben die Farben-
fabriken vorm. Friedr. Bayer & Co., Leverkusen4?),
in dem vanadinsauren Silber gefunden.

Wichtige Neuerungen in der Apparatur sind nicht be-
kannt geworden.

Salzsiure und Sulfat.
DieChemischeFabrik Rhenania, Aachen,
Dr.-Ing. Carl Thelen und Franz Wolf, St;olberg,
Rheinl.48), bauen einen Sulfatofen, bei welchem das in der
Pfanne vorbehandelte Gut mechanisch in den Calcinierraum
beférdert wird. Der Apparat besteht aus einer halbbirnen-

37) D. R. P. 273 064 vom 12./12. 1912; Angew. Chem. 2%, IT, 358
[1914].

38) D. R. P.-Anm. C. 23 027, KI. 127, vom 11./3. 1913; Angew.
Chem. 2%, II, 132 [1914].

89) Franz. Pat. 456 524 vom 10./4. 1913.

49) D. R. P. 267 868 vom 13./8. 1912; Angew. Chem. 2%, II, 61
[1914].

41) D.R.P.274345vom 14./2.1913; Angew. Chem. 27,11, 397[1914].

42) D.R.P.280960 vom24./7. 1912; Angew. Chem. 28, II,21[1915].

43) D. R.P.279997 vom 4./6. 1914 ; Angew. Chem. 2%, IT, 709[1914].

formigen, durch einen Deckel verschlieBbaren eisernen Pfanne
(Fig. 16). Durch ein Rithrwerk wird in dieser bei einer
Drehung im Sinne des
Ubrzeigers das Gut (Bi-
sulfat und Kochsalz) ge-
mischt, und bei einer
Drehung im entgegenge- -
setzten Sinne durch eine
Entleerungsoffnung und
einen Schacht nach dem
darunter liegenden Cal-
cinierherd beférdert. Hier
wird es durch ein Riihr-
werk erfaft und in spiral-
formigem Wege langsam
zum Ausgang bewegt. Die
salzsauren Gase ziehen in
der Pfanne durch eine
Deckeléffnung und im Calcinierherd durch seitliche Off-
nungen ab. Die Feuergase umspiilen zuerst die Muffel und
dann die Pfanne.

Die Metallbank und Metallurgische Ge-
sellschaft A-G. und Dipl-Ing. Hans Klencke,
Frankfurt a. M.44), gewinnen neutrales Sulfat und Schwefel-
sdure aus Bisulfat durch Erhitzen. Die Zersetzung des§Bi-
sulfates und die Verflassigung des entstehenden neutralen Sul-
fates erfolgen in einem und demselben Ofenraum kontinuier-
lich durch direkte Beheizung mit Feuergasen im Gegenstrom.

Der Zersetzungapparat besteht aus einer guBeiser-
nen, auf einem Schamottemauerwerk ruhenden Wanne a
(Fig. 17) und eirer isolierten Decke d. Dle Feuergase treten
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Fig. 17.

senkrecht bei g in den Ofen und verlassen ihn bei A. Durch
die Offnung 7 wird Bisulfat mechanisch und kontinuierlich
zugefithrt; das neutrale Sulfat wird durch k& entleert. Um
nun die guBleiserne Wanne gegen den zerstorenden Angriff
des geschmolzenen Bisulfates zu schiitzen, sind unter der
Wanne Luftkiihlkanile ¢ angeordnet. Die darin streichende
Luft bewirkt eine Abkithlung und erzeugt zwischen der gul3-
eisernen Wanne und der feuerfliissigen Masse m eine zdh-
flissige Schicht I. Diese flieBt also nicht und liefert fiir das
neutrale Sulfat eine Art Bett. Um die Feuergase méglichst
von den Seitenwinden abzuhalten und nach der Mitte zu
lenken, sind an der Decke Rippen e angebracht. Dadurch
wird_einem vorzeitigen Verschlei! der Wanne vorgebeugt.
—_— (Fortsetzung folgt.)

AN

Id

‘\\\\

A

3
4

\
N

\\\\\\\\\‘

N

Leitsiitze
zur Herstellung eines rationellen Farbatlas.

Von W. OstwaLp.
(Eingeg. 4./3. 1915.)

1. Der Atlas soll aus einer Sammlung samtlicher zu de-
finierenden Farben in Gestalt von matten Farbaufstrichen
auf Papier bestehen. Fir die Zukunft ist die Darstellung
des gleichen Systems in Gestalt von verwendungsbereiten
Korperfarben, insbesondere Pastellstiften und matten o1:
farben in Aussicht zu nehmen.

2. Die Systematik des Atlas soll rein und ausschlieBlich
auf der Ordnung der Farbempfindungen, d. h. also auf
psychophysischerd Grundlage beruhen. Physikalische De-
finitionen, wie Wellenléngen, spektrale Analyse usw. kom-
men nur in sekundirer Weise als Hilfsmittel zur Verwendung.

" 44) D.R. P.-Anm. P. 274 873, K. 12/, vom 20./8. 1912; Angew.
Chem. 2%, II, 398 [1914].
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Bei dem Ernst der Lage ist es aber unbedingt nétig, dag
wir uns in Deutschland wiahrend der Kriegszeit der gréBten
Sparsamkeit im Verbrauch von Nahrungs- und Futtermit-
teln befleifigen, und dafl wir mehr als je darauf bedacht
gind, alle Abfalle, die sich irgend fiir Viefutter eignen, zu
konservieren und verlustlos zu verwenden. Bedeutsame
Mafnahmen in dieser Richtung sind bereits im Gange. Auch
schiitzt unser ausgedehnter Kartoffelanbau vor der Gefahr,
daB wir aus Mangel an Nahrungsmitteln den Krieg beenden
miissen, ehe wir einen Frieden schlieBen koénnen, wie er
notig ist, um den Deutschen die Stellung unter den Vélkern
der Erde zu sichern, die ihnen nach ihrer Kultur, ihrem
Flei und ihrer Intelligenz zukommt,.

Daf3 wir aber imstande sind, uns trotz der groBen Be-
volkerungsdichte von den Ertrignissen unseres eigenen
Ackers zu erndhren, verdanken wir der unermiidlichen Arbeit
unserer Landwirte, der durch JustusLiebig begriinde-
ten Anwendung der kiinstlichen Diingemittel und der von
Bismarck durchgesetzten Schutzzollpolitik. Ohne diese
soviel angefeindete MaBregel des groBten Deutschen wiren
wir in die gleiche Abhéngigkeit von der ausldndischen Land-
wirtschaft geraten wie England, das nur ein Drittel seines
Bedarfes an Nahrungs- und Futtermitteln im eigenen Lande
erzeugt. Wenn wir mit Bestimmtheit hoffen diurfen, den
Weltkrieg mit Ehren und Erfolg zu bestehen, so schulden
wir Liebig, Bismarck und unseren zielbewuBten
fortschrittlichen Landwirten fiir die Sicherstellung der Er-
nihrung unseres Volkes unausldschlichen Dank.

Die wichtigsten Fortschritte auf dem Gebiet
der anorganischen GroBindustrie im Jahre 1914.

Voo H. vov KiLer, Leverkusen.
(Fortsetzung von S. 182.)

Eine neue Absorptionsanlage fir Salzsiure
baut die Deutsche Steinzeugwarenfabrik
fiir Kanalisation und chemische Industrie
Friedrichsfeld
i. Baden %), Die
Vorrichtung besteht:

1.auseiner Anzahl

Gefalle 4 (Fig. 18)

aus Steinzeug, Metall
oder irgendeinem an-
deren, je nach der
Natur desin Betracht
kommenden Gases,

p  tauglickem Material,

(o 2. aus je einem
Deckel B mit vor-
springendem Rand
zur Aufnahme des
Kiihlwassers fiir jedes
Gefall 4,

3. aus den Rin-
gen C, welche an der
einen Seite der Linge

\ nach aufgeschlitzt
sind und im Innern
der Gefille 4 exzen-

4 trisch aufgestellt wer-

‘*",E-_:' -, M| den,

atandiand) 5.5 G =58 =3 = 4. aus Erweite-

Fi rungen D in den Ver-

ig. 18. . -

bindungsrohren mit

Einrichtung zur Aufnahme des Fiillmaterials.

Die Kondensationsgefi8e stehen iiber- und nicht neben-
einander, so daB das Gas gezwungen ist, beim Ubergang von
einem zum anderen Gefa$ jedesmal die bauchartige Erwei-
terung, die mit Fillmaterial ausgefiillt ist, zu passieren.
Diese Erweiterung wird von dem dariiber liegenden Tourill
berieselt. Hierbei tritt eine stufenweise und abwechselnde

45) D. R. P. 275700 vom 3./7. 1913; Angew. Chem. 27, 1I, 481
[1914].
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Wirkung von reiner Oberflichenkondensation im Tourill
mit berieseltem Turm ein. Das Gas sattigt sich jedesmal von
neuem mit Feuchtigkeit. Die Gasfithrung geschieht im
Gegenstrom, so daf die auf dem obersten Tourill aufgegebene
Absorptionsfliissigkeit stufenweise von Tourill zu Tourill
lsuft, wihrend die Gase von unten nach oben ziehen.

Um den Gasweg moglichst zu verlangsamen, haben die
Tourille eine besondere Konstruktion erhalten. Innerhalb
eines jeden Tourills sind exzentrisch gestellte Ringe mit ver-
setzten Lingsschlitzen so angeordnet, dafl das Gas gezwun-
gen wird, in jedem Tourill sich mehrfach in zwei Stréinge
zu teilen und dann wieder zu vereinigen, um dann durch
das berieselte Ubergangsrohr nach dem dariiber stehenden
Tourill gefitlhrt zu werden.

Reine, hochkonzentrierte Salzsdure
und schwefelsaures Kali gewinnt die Gewerkschaft
Amelie, Wittelshausen, Oberelsaf34%). Es wird zunachst
Natriumbisulfat im Gemisch mit iiberschiissigem Chlorka-
lium geréstet. Es entsteht neben Salzsdure ein Kalium-
Natriumsulfat. Dieses Produkt wird ausgelaugt, am besten
mit bereits vorhandenen diinnen Laugen der Fabrikation,
und mit Chlorkalium zum Kaliumsulfat umgesetzt.

Arsenfreie Salzsdure gewinnt Dr. Ernst
Schiitz, Kéln a. Rh.4?), indem er das Salzsduregas durch
einen Turm leitet, der an verschiedenen Stellen einen ver-
schieden groBen Querschnitt besitzt und mit poréser Holz-
kohle gefilllt ist. Das zu reinigende Gas muf} vorher ge-
kiihlt sein.

Die Erzeugung von Salzsiure aus Chlormagne-
sium hat Verbesserungen zu verzeichnen.

KarlHepke, Dorndorf, Rhén 48), gewinnt aus Chlor-
magnesium kontinuierlich Salzsiure, indem ein unschmelz-
bares Gemenge von Magnesiumchlorid oder Oxychlorid
mit Magnesia durch einen unmittelbar befeuerten Drehofen
geschickt wird, Der Ofen ist mit einer entsprechenden, halt-
baren Ausfiitterung versehen.

Wilhelm Schwarzenauer, Helmstedt4®), hat
die Siuregewinnung aus Chlormagnesium durch Einwirkung
von iiberhitztem Wasserdampf verbessert. Er arbeitet nicht,
wie meistens iiblich, in wagerechten Retorten, sondern be-
nutzt stehende Apparate. Der iiberhitzte Wasserdampf
wird von oben eingefiihrt, so da8 die entstehende Salzsaure
unten ausstrémen muf. Durch diese Anordnung vermeidet
man, daB bei einem Zusammensintern der Masse sich Ka-
nile bilden, durch die Wasserdampf unbenutzt entweichen
kann. Auch bleibt hier das schwere Salzsiuregas nicht
unten stehen, weil der von oben streichende Wasserdampf
simtliches Gas gleichmifBig nach unten driickt.

Aus den Endlaugen der Kalifabriken ge-
winnt Dr. Eugen Dietz, Eisleben®), Magnesiumoxyd
und Salzsdure. Die Endlauge wird elektrolysiert. Das an
der Kathode entstehende Magnesiumhydroxyd sammelt sich
am Boden der Zelle und geht in Oxychlorid iiber. Letzteres
wird aus den Elektrolytem entfernt und durch starkes Er-
hitzen in Magnesiumoxyd und Salzsiure zerlegt.

I7 Atzalkalien und Chlor.

Edg Arth. Ashcroft, London®!), gewinnt nach
einem neuen Verfahren reine und wasserfreie kaustische Al-
kalien. Zunichst wird ein Salz eines Alkalimetalles oder ein
Gemisch von Alkalisalzen in geschmolzenem Zustande in
einer ersten Zelle iiber einer Kathode aus Blei elektroly-
siert. Die entstehende Legierung, die Alkalimetall und Blei
enthilt, wird darauf als Ausgangsmaterial fiir die Herstel-
lung von kaustischen Alkalien benutzt. Man hat verschie-

46) D. R. P.-Anm. G. 40 002, Kl. 12¢, vom 18./9. 1913; Angew.
Chem. 27, 1I, 368 [1914].

47) D. R. P.-Anm. Sch. 43 644, KI. 12¢, vom 18./4. 1912; Angew.
Chem. 27, II, 127 [1914].

48) D. R. P. 278 106 vom 27./2. 1913; Angew. Chem. 2%, I, 621,
sowie I, 660 [1914].

49) D. R. P. 279 008 vom 20./2. 1914; Angew. Chem. 2%, II, 621
[1914].

50) D. R. P. 275 617 vom 5./7. 1913; Angew. Chem.
[1914].

51 D. R. P. 268 826 vom 27./2. 1912; Angew. Chem. 27, II, 124
[1914].

27, 11, 480
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dentlich vorgeschlagen, diese Legierungen direkt mit Wasser
oder Dampf zu behandeln, Dabei tritt aber infolge der
schwer zu regulierenden Zufuhr dieser Agenzien leicht ein
Angriff des Bleies und der ReaktionsgefiBe ein. Es resul-
tiert ein unreines Atznatron. AuBerdem verlaufen die Re-
aktionen besonders bei zu geringer Dampfzufubhr auBer-
ordentlich langsam. Diese Nachteile treten bei dem Ashrost-
schen Verfahren nicht auf. Das erzeugto Alkalimetall wird
zundchst durch eine Bebandlung mit Ammoniak in Alkali-
amid verwandelt und darauf durch Einwirkung von Wasser-
dampf unter Riickbildung von Ammoniak in wasserfreies
kaustisches Alkali ibergefiihrt. Eine Anordnung der Ap-
paraturzeigt nachfolgen-
des Schema (Fig. 19):
gHier ist:

1. eine Zelle zur elek-
trolytischen Herstellung
der Alkalimetall - Blei-
legierung;

2. eine Zelle, in der
die Legierung in ge-

r_.fll

0 schmolzenem Zustande
durch Einwirkung von
Ammoniak in Amid iiber-
gefithrt wird;

3. und 4. sind Appa-
rate, in denen das Amid
durch Wasscrdampf un-
ter Rickbildung von
Ammonisk zersetztwird ;

5. ist ein Absorptions-
apparat fir das ent-
stehende Ammoniakgas;

6. ein Apparat zur
Austreibung des in den
Prozef} zurtickkehrenden
Ammoniaks.

Die eingezeichneten
Pfeile geben die Strs-
mungsrichtung.

Aus Alkalicar-
bonaten gewinnt Dr.
Ernst Schiitz, Kéln
a. Rh.52), kaustische Al-
kalien, indem er sie mit
Atzkalk in trockenem Zustande mischt und nur so viel
Wasser zusetzt, als zur Loschung des Kalkes notwendig
ist. Die Kaustifizierung beginnt sofort beim Zusetzen des
Wassers, ist aber natiirlich keine vollstindige. Es werden
ungefihr 509%, des Carbonats kaustifiziert. Der Rest des
Carbonates wird hierauf in iblicher Weise, also in verd.
Losung unter Zufithrung von Dampf, in das kaustische Al-
kali iibergefiihrt. Das Verfahren spart durch Ausnutzung
der Reaktions- und Hydratationswirme bedeutend an
‘Wirme und Zeit.

Von den Neuerungen auf dem Gebiete der

Alkalichloridelektrolyse

wiren folgende zu erwihnen:

Die bisher tiblichen Asbestdiaphragmen leiden
beim Sauerwerden des Elektrolyten stark und werden bald
zerfressen: Dr. Adolf Cle m m, Mannheim®3), verwen-
det, deshalb als Diaphragma ein weder von Chlor, noch von
Salzsaure angreifbares Pulver, z. B. Schwerspat. Der Elek-
trolyt durchstrémt es in der Richtung von der Anode zur
Kathode. Auf der Kathodenseite wird dieses Pulver durch
ein alkalibestindiges Material ¢ (Fig. 20), z. B. Asbest-
gewebe, auf der Anodenseite durch eine gegen Chlor und
Salzsiure bestandige, jalousieshnliche Einrichtung ¢ (Glas,
Ebonit, Steinzeug) gehalten.

Die A-G. fiirchemische Industrie, Basel?d),
benutzt zur Elektrolyse von Salzlésungen folgende An-
ordnung. An einer oder beiden Elektroden werden Gase

s2) D. R. P. 272 790 vom 19./4. 1913; Angew. Chem. 27, II, 124
[1914).

53) D. R. P. 273 270 vom 4./12. 1913; Angew. Chem. 27, IT, 336
[1914].

N K20 Pampf)

Fig. 19.

entwickelt und in einem Elektrodenraum, der in der
Hanptsache ans fliissigkeitsdurchlassigen Stoffen hergestellt
ist, zusammengehalten. Von hier werden die mitgerissenen
und durch den Filterstoff nachdringenden Mengen des Elek-
trolyten in eine Auffangvorrichtung
geleitet. In elektrolytische, mit Koch-
salz]lésung kontinuierlich gespeiste Bé-
der werden die Kathodenzellen neben
beliebigen Anodenzellen eingesetzt.
Das Chlor entsteht an den Anoden,
die Natronlésung und der Wasser-
stoff in den Kathodenzellen. Zu-
sammen bilden diese auf der Ober-
fliche des Elektrolyten in den Katho-
denriumen einen Schaum, der in
den Oberteilen in die Héhe steigt und
in die Auffangvorrichtung 6 (Fig. 21)
tberflie3t.

Um den hydrostatischen
Druck auf beiden Seiten des Dia-
phragmas bei der Elektrolyse der

Fig. 21.

Fig. 20.

Alkalichloridlésungen mit Quecksilberkathode gleich zuhalten,
verwendet die Firma Hosch & Co, Sulfiteellulose-
fabrik, Pirna a. Elbe®%), nur einen Fliissigkeitsstrom, in-
dem sie den Elektrolyten durch den Kathodenraum und
hierauf durch den Anodenraum strémen 148t. Der Verlust
an Ausbeute durch mitgefiihrtes Chlor soll nur sehr gering
sein.

Man kann auch den Elektrolyten in umgekehrter Rich-
tung, also vom Anoden- in den Kathodenraum und von da
nach dem S#ttiger stromen lassen®®). Von letzterem kehrt
er wieder in den Anodenraum zuriick. Dadurch wird eine
Schonung der Kohlenanoden erzielt, weil der Anodenraum
mit frischer, konz. Salzlésung beschickt und dadurch eine
Herabsetzung der Entladung von sauerstoffhaltigen Ionen
auf ein Minimum bewirkt wird

Salpetersdure.

FirdieZersctzung des Natriumsalpeters
sind keine Neuerungen bekannt geworden.

Zur Gewinnung von Salpetersiure aus Kalksalpe-
ter mischen Traine & Hellmers, Koéln a. Rh.,
Dr. H. Wever, Dellbriick, und Dipl.-Ing. Fr. Brand en-
burg, Lendersdorf bei Diiren®7?), diesen mit einem indiffe-
renten, schwer schmelzbaren Stoff und erhitzen das Gemisch
in einem Calcinierapparat. Die Menge des beizumischenden
Stoffes ist dabei so gewdhlt, daB das schmelzende Nitrat
nicht in unmittelbare Berithrung mit der Heizfliche kommt,
sondern von dem zugesetzten Stoff aufgesaugt wird. Ein
Schmieren, Zusammenbacken und Ansetzen der Masse wird
dadurch vermieden. Durch passende Bewegung der Masse

54) D. R. P. 277 433 vom 10./12. 1912; Angew. Chem. 2%, II, 620
1914].

: 55} D. R. P. 279 998 vom 15./4. 1913; Angew. Chem. 27, 1I, 708
1914].
{ xss]) D. R. P. 280056 vom 6./9. 1813.

57) D. R. P. 269 656 vom 22./10. 1912; Angow. Chem. 27, II, 134

[1914].
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wird ein Zerfallen der entstehenden Ballen bewirkt. Als Zu-
satz verwendet man am besten den Calcinierriickstand
selbst. Man kann mit ununterbrochenem Betriebe in mecha-
nischen Calcinierapparaten arbeiten.

Albert Louis Camille, Nodon, Bordeaux 58),
will Salpetersiure unmittelbar aus dem Moorboden gewin-
nen. Er leitet iiber Kathoden, die unmittelbar in den Boden
-eingelassen sind und von Anoden, die vom Boden durch

c At kalkhaltige Isolation getrennt

( sind, einen elektrischen Strom.

Unter der Wirkung des Stro-

mes entsteht an der Anode

Salpetersiure, an der Kathode

Kalk. Die Salpetersiure wird

in Sammelbehaltern mit Cal-

cium-, Kalium- oder Natrium-
carbonat abgestumpft.

Zur Ausfithrung des Ver-
fahrens werden in den Boden
pordse Behilter a (Fig. 22), die
eine Anode aus Graphit und Koks enthalten, in bestimmten
Abstinden eingesetzt. ¢ ist ein WassereinlaBrohr, d das
Saureabzugsrohr. Durch ein kalkhaltiges Bett f sind die
Behilter von dem Moorboden abgeschlossen. Die Kathoden
werden unmittelbar in den Moorboden versenkt.

Hochkonzentrierte Salpetersdure ge-
winnt nach dem D. R. P. 257 809 aus verd. Salpetersdure
Dipl.-Ing. Harry Pauling, Kéln a. Rh. dadurch, dafl
er sie mit Schwefelsiure oder anderen wasserentziehenden
Mitteln mischt und im Gegenstrom mit einem Heizmittel
‘behandelt. Als Heizmittel kommen Wasserdampf oder stark
wasserdampfhaltige Gase in Betracht. Pauling hat das
Verfahren weiter ausgebildet und konzentriert selbst sehr
verd. Salpetersdure in einem Arbeitsgange mit einer Schwe-
felsdure von nur 80%, H,S0,%). Zu diesem Zwecke gibt er
der Mischung von Schwefelsiure und verd. Salpetersidure
einen Teil der hochkonzentrierten Salpetersiure zu und
kondensiert die aus der Konzentrationsapparatur ent-
weichenden Salpetersauredimpfe nicht auf einmal, sondern
in mehreren Stufen hintereinander. Die erste Fraktion wird
ganz oder teilweise in den Konzentrationsapparat zuriick-
genommen, die zweite und die folgenden liefern die fertige,
konz. Saure. Die Apparatur arbeitet nach dem Gegenstrom-
prinzip.

Die Norsk Hydro Elektrisk Kvaelstof
Aktieselskab, Kristiania®%), konzentriert verd. Sal-
petersdure durch Destillation und Trocknen der hierbei ent-
stehenden Dimpfe mittels eines Trockenmittels in einem Be-
rieselungsapparate. Eine Konzentrationskolonne wird mit
kalter Schwefelsdure berieselt und die aus dem Salpeter-
siuredestillationsgefi kommenden Dimpfe am Boden des
Apparates eingeleitet. Wahrend des Trocknungsvorganges
werden nun an Stellen der Apparatur, wo die gréBte Tem-
peratur herrscht, bestimmte Mengen von Schwefelsiure
eingefithrt. Diese Stellen liegen dort, wo der Apparat mit
dem Destillationsgefal verbunden ist, und dort, wo die
konz. Dampfe austreten. Durch richtige Abmessung der
Menge und der Temperatur der an diesen Stellen ein-
gefithrten Siure kann die Temperatur im Trockenappa-
rat leicht innerhalb jeder gewiinschten Grenze gehalten
werden.

Der Verein chemischer Fabriken in Mann-
h eim 81) erhitzt zwecks Konzentration von Salpetersdure
ein Gemisch der verd. Saure mit Schwefelsiure bis zur Tem-
peratur des Destillierens, bewegt dieses Gemisch konti-
nuierlich in diinner Schicht vorwérts und 1aBt gleichzeitig
einen Luftstrom iiber diese Mischung streichen. Die Sal-
petersaure, wird in konz. Form ausgetrieben, die Schwefel-
sdure flieBt kontinujerlich aus dem Apparat ab.

58) D. R. P. 274 346 vom 13,/7. 1913; Angew. Chem. 27, II, 397
[1915%;' D. R. P. 274 165 vom 25.,8. 1912; Angew. Chem. 27, II, 307
[1916%%' D. R. P. 278 867 vom 26./3. 1913; Angew. Chem. 27, II, 622
[191‘3%- Franz. Pat. 462 200 vom 8,9. 1913.

Stickoxyde aus Luft.

Fiir die Luftstickstoffoxydation sind einige neue Ofen-
typen bekannt gegeben.

Dr.Ing. Karl Fabian Ko ch ¢2) hat sein Verfahren
des D. R. P. 261 102 dahingehend verbessert, dafl er die
hocherhitzten Reaktionsgase zusammen mit der Entladung
in einen Raum streichen 1a8t, in dem der Druck bedeutend
niedriger als Atmospharendruck ist®3). Der Flammenbogen
brennt zwischen der Elektrode 2
(Fig. 23) im Ofenraum 1 und der
als Elektrode dienenden Innen-
wandung des Kiihlers 7. Die
Luft tritt durch die Offnung 6
ein, durchzieht den Ofenraum
und gelangt durch die schmale
Offnung 6 im Kihlerinnern in
den Raum 7. Hier wird der Druck
durch einen an das Robr 8 an-
geschlossenen Exhaustor auf ca.
100 mm Quecksilbersdule gehal-
ten.

In dem Ofen von Franz
Henrik Aubert Wielgo-
las ki, Kristiania®4), erfolgt die
Ziindung des Lichtbogens zwi-
schen den Elektroden nach dem
Prinzip der Hémerblitzableiter.
Der Lichtbogen brennt in seinem
ausgezogenen Zustand dauernd;
seine Langsrichtung verliuft zu .
dem Gasstrom und beiden Elek- <
troden parallel. Um diesen Zustand zu erreichen, werden die
hoérnerartigen Elektroden verlingert. Jede Verlangerung ist
an besonderen Ofenkanilen, die an der Ziindungsstelle mitein-
ander in Verbindung steben, angebracht. Die beiden Enden
deszwischendiesen Elektroden gebildeten Lichtbogens werden
von dem an der Ziindungsstelle eintretenden Gas durch die
entsprechenden Kanile hindurchbewegt, so dafl ein langer

—A

S Eo

Lichtbogen entstebht, der nach verschiedenen Richtungen
hin verlauft, und der seiner ganzen Liénge nach von den zu
behandelnden Gasen bestrichen wird.

Der Ofen von Antonius Foss, XKristianias®%),
besitzt zwei ringférmige Elektroden E, E, (Fig. 24). Bei
der einen wird durch Kanale B, die tangential am Umfang
des Apparates verteilt sind, Luft YRR
oder ein anderes Gas eingeblasen. .

In diese Elektrode reicht auch ein L ¢ H

Rohr B, hinein, durch dessen ring-

formige Austrittséfinung ebenfalls T:F\g

Luft geblasen werden kann. Wird ‘ :

nun zwischen beiden Elektroden ein i

Lichtbogen erzeugt, so sucht sich

dieser in der Mitte der Gaswirbel

einzustellen. Wenn nun gleichzeitig

noch durch das Innenrohr der einen g

Elektrode Luft geblasen wird, so _{B!

treibt diese den Lichtbogen nach i &h

aulen. Der Lichtbogen spielt dann B

infolge der rotierenden Gasbewegung Fig. 24

aufder Oberflicheeines Umdrehungs- -
korpers, dessen Gestalt von der Stiarke des Gasstromes
und der Form der Elektrode abhingig ist.

James Simpson Island, Toronto, Ontario ¢¢),
ordnet in seinem Ofen eine positive hohle, ringformige Elek-
trode und eine negative drehbare Elektrode an. Letztere
ist zentral zu der ringférmigen Elektrode angeordnet. Die
positive Elektrode besitzt AuslaBoffnungen, die an ihrem
Innenumfang verteilt sind und geeignete, mit einer Licht-

62) D. R. P. 261 102; Angew. Chem. 26, II, 412 [1913].

63) D. R. P. 276 841 vom 21./10. 1911; Angew. Chem. 27, II, 565
1914].

[ 04]) D. R. P. 270 758 vom 30./3. 1913; Angew. Chem. 27, 11, 224
1914}.
t 65]) D. R. P. 279 461 vom 16./9. 1913; Angew. Chem. 27, II, 711
1914].
[ 66% D. R. P. 267 871 vom 24./5. 1912; Angew. Chem. 27, II, 49
[1914).
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leitung verbundene EinlaB6ffnungen. Die drehbare Elektrode
dreht sich in einer Ebene, auf der auch die AuslaBoffnungen
der ringférmigen Elektrode liegen. _

Eine Vorrichtung zur Kiihlung der Ziindelek-
troden bei Einrichtungen zur Ausfiihrung von Gasreak-
tionen mittels Hochspannungsflamme ist der Salpe-
tersidureindustrie-Gesellschaft m. b. H.,
Koiln a. Rh.%7), patentiert worden. Die Ziindelektroden @
(Fig. 25) werden leicht
zu stark erhitzt, verlie-
ren ihre Steifigkeit und
verbiegen sich. Um die-
sen Ubelstand zu ver-
meiden, legt man sie in
zwei konzentrisch ange-
ordnete, mit Wasser
kiihtbare Rohrend und c.
Die Hauptelektroden d
' werden ebenfalls mit
Wasser gekithlt. Die
ganze Anordnung ist
zweckmafig so getroffen, daBl die Ziindelektrode in das
Wasserzufithrungsrobr der Hauptelektrode gelegt ist. Da
fur einen regelmifBlig verlaufenden Betrieb eine Senk-
rechtstellung der Zindelektroden notwendig ist, werden
diese am besten messerartig geformt, so dafl sie die Fih
rungsrohre nicht ganz ausfiillen. Letztere erhalten dann
am Ende ein abschraubbares, also auszuwechselndes, zylin-
drisches Abschluflstiick e. Die Ziindelektrode kann durch
einen Schlitz in diesem Stiick vortreten und durch Drehen
des AbschluBlstiickes um seine Achse genau senkrecht ge-
stellt werden.

Francis Irene du Pont, Wilmington-New-Castle €8),
gewinnt Stickoxyde aus Mischungen von Sauerstoff und
Stickstoff, wobei bestimmte Mengen des Gasgemisches
komprimiert, durch einen Lichtbogen erhitzt und zur Ex-
pansion gebracht werden. Die zur Ausfiihrung des Ver-
fahrens dienende Maschine besitzt 6 Zylinder, die im Vier-
takt und gegeneinander um eine Drittelumdrehung ver-
schoben arbeiten. In jedem Zylinder wird der Lichtbogen
um etwa zwei Drittel der dem Ex-
pansionshub entsprechenden hal-
ben Umdrehung ausgezogen. In
Figur 26 sind in der Maschine d
und e die in die Klemmen einer
Dynamomaschine eingeschlossenen
Elektroden, ¢ das EinlaB- und A
das Auslaliventil, ¢ der Zylinder,
b der Kolben. Der Strom wird bei f
eingefithrt. Die Elektroden sind
bei héchster Kolbenlage miteinan-
der in Verbindung. Durch die Be-
wegung des Kolbens schliefit die
Kammscheibe o das EinlaBven-
til ¢.- Jetzt wird die Luft kompri-
miert, der Strom eingeschaltet, so
daB, pachdem die Elektroden d
und e sich kurz beriibhrt haben,
bei ihrem Wiederauseinandergehen
beim nichsten Abwértshub ein
Lichtbogen entuateht. Dieser dauert wihrend eines Teiles
des Hubes an. Die stark erhitzte angesaugte Luft expan-
diert und treibt den Kolben nach unten. Es entsteht
Stickstoffoxyd. Nachdem der Lichtbogen unterbrochen ist,
geht der Kolben nach abwirts, die erhitzte Luft expan-
diert weiter und fithrt einen Teil ihrer Warme in mechani-
sche Energie um. Beim Riickwirtshub der zweiten Um-
drebung wird durch die Kammscheibe g das AuslaBventil 4
gedtfnet, und das Stickoxyd ausstromen gelassen. Der Ar-
beitsgang beginnt von neuem.

Bei der Oxydation des Luftstickstoffes findet auch eine
Oxydation der Metallelektroden statt. s entstehen Metall-

67) D. R. P. 269 238 vom 27./2. 1911; Angew. Chem. %7, II, 126
[19141.

68) D. R. P. 279 309 vom 20./7. 1912; Angew. Chem. 27, 11, 711
19143

Fig 26

oxyde, und diese wirken, besonders bei der Abkiihlung der
Gase, katalytisch, zerstérend auf das Stickstoffgas. C.
R ossi%) verwendet deshalb als Elektroden Legierungen
von Aluminium, Silicilum mit Alkali und Erdalkalimetallen,
oder mit Thorium. Dieses Oxyde wirken nicht zertérend
auf das Stickstoffgas, sondern eber als Katalysatoren im
ginstigen Sinne.

Aus Brenngasen erzeugen C. KrauBund P. Stache-
lin 79) Stickoxyde, indem sie diese mit Luft unter Druck
in eine Mischkammer einfithren und von hier in eine Reak-
tionskammer leiten, die mit porésem oder kornartigem,
feuerfestern Material gefillt und auf 2000° erhitzt ist. In
der Reaktionskammer findet eine flammenlose Verbrennung
statt. Die pordse Masse enthilt Zusitze von Oxyden sel-
tener Erden oder von Chrom-, Titan-, Uranoxyd. Nach-
dem die Gase die Reaktionskammer passiert haben, laft
man. sie in einem Kiihlraum expandieren. _

Oscar Bender, Potsdam?!), filhrt zwecks Gewin-
nung von Stickoxyden den porésen Wianden eines herme-
tisch abgeschlossenen Generators ununterbrochen Wasser
zu. Dasselbe gelangt durch die Hitze des Ofens zur Ver-
dampfung und streicht durch die poréssen Wandungen nach
dem Innern des Generators. Werden nun die Diampfe ver-
mischt mit dem Generatorgas plétzlich abgekiihlt, am besten
in der hintersten Zone des Ofens, so erhalt man Stickoxyd,
Ammoniumnitrit und -nitrat. Die Ausbeute an Stickoxyden
soll noch steigen, wenn man die Verbrennungsluft unter
héherem Druck in den Generator leitet. An Stelle der Luft
kann dem Generator auch ein anderes geeignetes Stickstoff-
Sauerstoffgemisch zugefithrt werden.

Charles Torley, Briissel, und Dipl.-Ing. Oscar
Ma tter, Troisdorf’?), gewinnen Stickoxydul aus Ammo-
niumnitrat, und zwar wird festes Ammoniumnitrat ununter-
brochen in ein Reaktionsgefall gebracht, das mit Salzen ge-
filllt ist, die durch ein Riihrwerk in Bewegung gehalten und
tiber die Zersetzungstemperatur des Ammoniumnitrates er-
hitzt werden. Es soll durch diese Anordnung die Gefahr
einer schnellen Temperatursteigerung beim Kinsetzen der
Reaktion und damit zusammenhéngend eine Explosion ver-
mieden werden. .

SchlieBlich wire hier noch ein Verfahren zur Gewinnung
von Stickoxydendurchkatalytische Oxy-
dationdes Ammoniaks zu erwihnen. Diese
Oxydation mit Hilfe von Platin als Katalysator versagt bei
der Anwendung von aus Kalkstickstoff gewonnenem Am-
moniak. Das Platin tiberzieht sich mit einer staubartigen
grauen Schicht und verliert seine Wirkung. Der Grund finn
diese Erscheinung liegt in einem (Gehalt des Ammoniaks an
Siliciumwasserstoff, Phosphorwasserstoff und Acetylen.
Diese Gase, die sich bei der Abspaltung des Ammoniaks aus
Kalkstickstoff als Nebenprodukte bilden, wirken als Kon-
taktgifte. Der Osterreichische Verein fur
chemische und metallurgische Produk-
tion, Aussig?3), behebt diesen Ubelstand durch chemische
Reinigung des Ammoniaks, und zwar speziell durch Behand-
lung mit kaustischen Alkalien oder Erdalkalien.

Die Badische Anilin-und Sodafabrik 7
hat festgestellt, daB beim Durchleiten des Ammoniakluft-
gemisches durch Leitungen von Kupfer oder Eisen leicht
eine Verunreinigung des Gasgemisches, welche die Wirkung
der Kontaktstoffe schiidlich beeinflult, eintritt. Sie filtriert
daher die Gase vor dem Eintritt in die Kontaktmasse, oder
verwendet Leitungen aus Nickel oder Nickellegierungen.

Ammoniak.

Um beider Destillation von Ammoniak-
w a s 8 e I die entstehenden iibelriechenden Gase und Dimpfe
zu entfernen, verbrennt Dr. Julius Becker, Frank-

69) Franz. Pat. 463 821 vom 20./10. 1913.

70) Franz. Pat. 465045 vom 18./11. 1913.

“1y D. R. P. 277 435 vom 26./1. 1913; Angew. Chem. 27, II, 358
[1914].

72} D. R. P. 276 069 vom 24./5. 1913; Angew. Chem. 27, II, 526
[19141.

73) D. R. P. 276 720 vom 8./11. 1913; Angew. Chem. 27, II, 565
[1914].

74) Franz. Pat. 464 285 vom 25,/10. 1913,
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furt a. M.?%), die Gase iiber einer Kontaktmasse zu schwef-
liger Sdure und bringt diese in cinem Rieselturm mit dem
Kondenswasser in Wechselwirkung. Die schweflige Saure
setzt sich dabei im Turme mit dem Schwefelwasserstoff
unter Schwefelabscheidung um. Durch Filtrieren und
Waschen kann letzterer in gebrauchsfahiger Form gewonnen
werden.

HermannRotermundund A-G.firKohle-
destillation, Disseldorf?¢), leiten Destillationsgase
der Kohle zwecks Ammoniakgewinnung in einen besonders
konstruierten Sattiger. Derselbe ist durch eine senkrechte,
nicht ganz bis zum Boden reichende Scheidewand in zwei
Halften geteilt. Das abgekiihlte und von Teer befreite De-
stillationsgas tritt in die eine Halfte, wahrend in die andere
der ammoniakhaltige Dampf zieht, der aus dem bei der
Kihlung abfallenden Gaswasser in ublicher Weise ausge-
trieben wurde. Um in dieser Hilfte das sich niederschla-
gende Wasser auszutreiben, werden hier noch heille Feuer-
gase oder Luft eingeblasen.

Um aus Kalkstickstoff alles Ammoniak zu

ewinnen, zersetzt Johann Hjalmar Lidholm,

Alby (Schweden)??), den Kalkstickstoff nicht, wie iiblich,
durch Kochen mit Wasser unter Druck (wobei eine voll-
stindige Austreibung des Ammoniaks in kurzer Zeit nicht
moglich ist), sondern zersetzt ihn in Gegenwart von Hy-
draten oder Carbonaten der Alkalien. Durch das Alkali
wird der Reaktionsverlauf

CN.NH, + 2 H,0 = C0, -+ 2 NH,

an und fiir sich nicht gedndert, sondern nur die Reaktions-
geschwindigkeit bedeutend erhsht. Natiirlich wird bei Ver-
wendung des Hydrates die Kohlensiure von diesem auf-
genonimen.

Die Gewinnung des Ammoniaks aus den
Elementen steht heute iin Vordergrund des Interesses.
Die Badische Anilin- und Sodafabrik, die
auf diesem Gebiete bahnbrechend vorgegangen ist, hat ihre
Verfahren verschiedentlich verbessert. Nach dem Haupt-
patente 223 408 wird bekanntlich Osmium als Katalysator
verwendet. Man kann dieses zweckmiflig in Form seiner
Sauerstoffverbindungen benutzen und geht am besten von
der Losung eines Osmates aus?). So wird z. B. Asbest,
Meerschaum, Bimsstein, Schamotte, Kieselgur usw. mit
einer Osmatlosung getrankt, getrocknet und reduziert. Es
verbleibt ein Metall mit sehr grofler Oberflichenwirkung.
Am besten schligt man 5—109, Osmium auf dem Kontakt-
triager nieder.

Bei der Verwendung von unedlen Metallen als Kataly-
sator ist ein Schwefelgehalt des Wasserstoffgases sehr schid-
lich. Um jeden Schwefel zu entfernen, behandelt die B. A.
S. F.7%) den Wasserstoff mit Alkali in der Wirme unter
Druck.

Bei der Ausfithrung der Ammoniaksynthese arbeitet die
B. A, 8. F.89) so0, daf} sie die Temperatur der drucktragenden
Winde der eissrnen Apparate durch Abstrablung oder Ab-
kithlung, gegebenenfalls auch durch innere Isolierung auf
450° erniedrigt. Man kann dann jede, eine geniigende Festig-
keit besitzende Eisensorte verwenden, gleichgiiltig, ob sie
koblenstoffreich, -arm oder -frei ist. Auch kann man zur
Kithlung der Kontaktmasse in dieser spiralférmige Rohre
mit kreisenden, gepreliten Kiihlgasen anordnens?).

Sind Fremdstoffe vorhanden, welche die Reaktion un-
gunstig beeinflussen, also Kontaktgifte, so arbeitet man im
allgemeinen bei tunlichst niedriger Temperatur 82).

78) D. R. P. 278 776 vom 21./6. 1913; Angew. Chem. 27, 11, 710
[1914].

76) V. St.A. Pat. 1067 843 vom 22./8. 1913.

77) D. R. P. 277 525 vom 17./9. 1910; Angew. Chem. 27, II, 564
[1914].

78) D. R. P. 272 637; Angew. Chem. 27, II, 303 [1914].

79) D. R. P. 279 954 vom 3./1. 1914; Angew. Chem. 27, II, 710
[1914].

80) D. R. P. 275156 vom 27./7. 1911; Angew. Chem. 27, II, 429
[1914].

81} Franz. Pat. 466 303 vom 5./12. 1913.

82) D. R. P. 276 133 vom 30./11. 1912; Angew. Chem. 2%, II, 526
[1914].

Das synthetisch hergestellte Ammoniak scheidet die
B. A. S. F.83) aus den unter Druck stehenden Gasgemischen
mit Hilfe fliissiger Absorptionsmittel ab. Hierzu dient vor
allem Wasser, das man gemeinsam mit den unter Druck
stehenden Gasgemischen durch Rohre hindurch fihrt.

Es ist bekannt, daB sich Ammoniak bildet, wenn man
Stickstoff und Wasserstoff bei hohen Drucken und Tempe-
raturen iiber Gemische von Natronkalk und Me-
tallen der Eisengruppe leitet. Dr. Nicodem
Caro, Berlin8), ersetzt vorteilhaft die Metalle der Eisen-
gruppe durch Titan und Vanadium. Es ist dann méglich,
auch mit technischem Wasserstoff, wie er z. B. durch Spal-
tung der Kohlenwasserstoffe gewonnen wird, zu arbeiten.

Die Farbenfabrikenvorm. Friedr. Bayer
& Co., Leverkusen?®?), leiten zur Gewinnung von Ammo-
niak ein Gemisch von Stickstoff und Wasserstoff zuerst
unter sehr starkem Druck auf die ammoniakbildenden Kata-
lysatoren und lassen es sich dann ausdehmnen.

Kunheim & Co., Berlin®), verwenden als Kataly-
sator Cernitrid mit mindestens 209, Cer. Der Katalysator
hat den Vorteil, daf infolge der Gasabsorption eine Volum-
anderung eintritt, welche ein Zerspringen der gréferen
Stiicke und damit zusammenhingend eine Oberflichenver-
groBerung zur Folge hat.

Wolfram oder eine Legierung desselben verwendet
A. Matignon, Paris®?). Stickstoff und Wasserstoff
werden bei Drucken von 40—50 Atm. iiber das auf 300° er-
hitzte, fein verteilte Metall geleitet.

Faustin Hlavatin, Wien®8), benutzt als Kon-
taktsubstanz ein Gemisch von Metallen der Platingruppe
und solchen Metallen, die Stickstoff zu binden vermogen.
So trankt man pordse Korper mit einer Losung eines Titan-
salzes und mit der Losung eines Salzes der Platingruppe,
trocknet und reduziert im Strom eines reduzierenden Gases.
Das Gasgemisch wird zweckmiBig vor dem Uberleiten iiber
die Kontaktsubstanz ionisiert8%). Ferner liit man zur Er-
héhung der Wirksamkeit der Katalysatoren die Temperatur
in der Weise wechseln, daf jeweils fiir die Aufnahme des
Wasserstoffes durch das Metall der Platingruppe, dann fir
die Bindung des Stickstoffes an das Titan und schlie8lich
fiir die Austreibung der Gase aus den Metallen in aktiver
Form stets die giinstige Temperatur gewshlt wird. Diese
darf 500° nicht iberschreiten. Durch Erhohung des Druckes
bei der Absorption und Erniedrigung bei der Gasaustreibung
kann eine weitere Reaktionsbeschleunigung erzielt werden.

Die Gewinnung des AmmoniaksausNitriden
und die Herstellung der letzteren hat auch einige Neuerun-
gen zu verzeichnen.

Zur Fabrikation von Aluminiumnitrid erhitzen
O.Serpekund Sociétégénéraledes Nitru -
res de Paris®°) das Gemenge von Bauxit und Kohle
nicht, wie tblich, in einem Strom von reinem Stickstoff,
sondern in einem Gemenge von 70 Teilen Stickstoff und
30 Teilen Wasserstoff. Man soll dann bei bedeutend niedri-
geren Temperaturen arbeiten kénnen.

Zur Ammoniakgewinnung zersetzt Dr. O. Serpek 1)
das Nitrid mit einer beschrankten Menge von Aluminat, so
daB das Alkali zur Umwandlung des im Nitrid enthaltenen
Aluminiums in AlO.OK nicht ausreicht. Es lassen sich hier-
zu auch im Betrieb entstehende schwiichere Aluminatldsun-
gen verwenden.

83) D. R. P. 270 192 vom 7./8. 1912; Angew. Chem. 2%, 11, 189
[1914].

84) D. R. P. 272 638 vom 14./10. 1910; Angew. Chem. 2%, II, 303
[1914].

85) Franz. Pat. 460 859 vom 29./7. 1913.

86) ‘D. R. P. 276 986 vom 20./6. 1913; Angew. Chem. 27, 11, 564
[1914).

87) V. St. A. Pat. 1089241 vom 3./3. 1914.

83) D. R. P. 275 663 vom 15./3. 1910; Angew. Chem. 27, II, 480
[1914].

89) D. R. P. 275 343, 277 054; Angew. Chem. 27, II, 431, 564
[1914].

90) V. 8t. A. Pat. 1078 314 vom 11./11. 1913.

91) D. R. P. 272 764 vom 16./3. 1914; Angew. Chem. 27, II, 303
[1914].
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C.E1lis, Montclair, N. J.92), gewinnt Aluminiumnitrid
durch Einblasen brennbarer, reduzierender Gase in einen
mit Tonerde oder dgl. beschickten Ofen und Einleiten der
Oberflichenverbrennung.

W. Zinker 2 benutzt einen nur im Mittelteil elek-
trisch geheizten Tunnelofen. Das Reaktionsmaterial wird
auf Rollwagen stickstoffhaltigen Gasen entgegenbewegt, so
daB die eintretenden Gase durch das heifle, aus der Reak-
tionszone kommende Material vorgewirmt werden, anderer-
seits eine Vorheizung des Materials durch die abstreichenden,
heiBen Gase erfolgt.

G.Coutagne ) crhitzt ein Gemisch von Metalloxyd
und Kohle im Stickstoffstrom in elektrischen Ofen, und
zwar wird der Flammenbogen von der Zufiibrungselektrode
durch den Stickstoff an die zweite ringférmige Kohlenelek-
trode geworfen. Die gesamte Hitze des Bogens wird von
dieser Elektrode und dem Gasstrom aufgenommen und dem
vorbeiziehenden Metalloxydkohlengemische durch Leitung
und Strahlung tibertragen.

Eisennitrid und Metallnitride im all-
gemeinengewinnt J. Margoles ?5) aus Metalloxyden
durch Erhitzen mit Stickstoff auf 1200° in einer Atmosphére
von Wasserstoff, Wassergas, Generatorgas.

Th. B. Allen und The Carborundum Com -
pany, Niagarafalls, N. Y.%), mischen geschmolzenes
Eisen mit Siliciumcarbid (Carborundum) und blasen Stick-
stoff durch. Die an der Oberflache sich ansammelnde Stick-
stoffverbindung wird mechanisch abgezogen. Sio stellt ein
graues, amorphes Produkt dar, aus dem durch Alkali Am-
moniak abgespalten werden kann.

Zinknitrid gewinnt Dr. Karl Kaiser, Char-
lottenburg?®?). Ein Gemisch von Wasserstoff und Stick-
stoff wird bei 400—700° auf Zinkoxyd, das z. B. auf Asbest
oder Bimsstcin niedergeschlagen ist, geleitet. Die Reaktion
kann durch héheren Druck beschleunigt werden. Nach be-
endeter Reaktion 148t man bei 300° auf das entstandene
Nitrid Wasserdampf einwirken und erhilt Ammoniak. Das
zuriickbleibende Zinkoxyd wird von neuem durch Stickstoff
und Wasserstoff in Nitrid iibergefiihrt.

Titannitrid erbdlt man nach A. Sinding-Lar-
sen, und I. Storm?*8), indem man zunichst Titanoxyd
mit Chlor oder Schwefel bei Anwesenheit reduzierender Sub-
stanzen behandelt und auf die Reaktionsprodukte Stickstoff
bei hoherer Temperatur einwirken laBt.

Die Comp. frang. pour 1’expl. des Prod.
Thomson, Houston?) gewinnt Bornitrid durch Erhit-
zen von Borsidureanhydrid mit Cyaniden oder Ferrocyaniden
im elektrischen Ofen auf 2000° und R. Heyden, New
York, und General Electric Co.199) erzeugen
Bornitrid aus Borsiure, indem sie ein feingemahlenes Ge-
misch von 2 Teilen Borsédure und 1 Teil Magnesiapulver und
3 Teilen Chlorammonium in einer Muffel auf Rotglut erhit-
zen. Im Verlaufe der Reaktion steigt die Temperatur auf
800°. Das aus Bornitrid, Magnesia, Magnesiumborat und
Chlormagnesium bestehende Glithprodukt wird zur Isolie-
rung des Bornitrides mit verd. Schwefelsiure ausgewaschen
und im Vakuum getrocknet.

R.W.Wallace und E. Wassnerlf) erzeugen aus
Magnesium und Stickstoff Magnesiumnitrid. Einen Teil des
Nitrides fithren sie mittels Schwefelwasserstoffes in Schwe-
felmagnesium und Schwefelammonium iiber, einen anderen
mit Wasserdampf in Magnesiumhydroxyd und Ammoniak
oder mit Salzsiduregas in Chlormagnesium und Chlorammo-
nium. Das Sulfid und das Chlorid werden gemeinsam
elektrolysiert, so daB einerseits das Mectall, andererseits

92) Engl. Pat. 25630 vom 8./11. 1912.

93) D. R. P. 280 686 vom 30./5. 1912 ; Angew. Chem. 28, II, 81
[1915].

84) Franz. Pat. 457 992 vom 25./7. 1912.

95) Franz. Pat. 465265 vom 29./11. 1913.

98) V, St. A. Pat. 1093813 vom 21./4. 1914.

97) D. R. P.-Anm. K. 53 861, Kl. 127, vom 3./2. 1913; Angew.
Chem. 27, II, 481 [1914].

98) Norweg. Pat. 24 423 vom 4./12. 1911,

99) Zusatz-Pat. 17 669 vom 4./4. 1913; zum franz. Pat. 377 683.

100) V, St. A. Pat. 1077 712 vom 4./11. 1913.

101) Franz. Pat. 464 692 vom 10./11. 1913.

Chlorschwefelverbindungen entstehen, die zwecks Gewin-
nung von Schwefelwasserstoff und Salzsaure firr den Kreis--
lauf benutzt werden.

G. T o fanil%) bindet den Luftstickstoff mittels Ferro-
silicium, indem er ein solches von mindestens 50%, Silicium
erhitzt und Luft dariiber leitet. Der Luftstickstoff wird
vom Silicium aufgenommen, und es bilden sich Silicium-
Stickstoffverbindungen von der Zusammensetzung NigSi,.
Das Produkt ist hart, schwer schmelzbar und soll als Schleif--
mittel und zur Herstellung von GuBtiegeln Verwendung
finden.

Schwefelsaures Ammonium.

Zwecks Gewinnung von schwefelsaurem Am -
monium aus Gasen der trockenen Destil -
lation befreit Ernst Chur, Koéln-Rodenkirchen®3),
die Gase zunichst von Teer und bringt sie dann mit warmem
konz. Ammoniakwasser zusammen, so da8 sie sich erwarmen
und mit Ammoniak anreichern. Das warme, konz. Ammo-
moniakwasser wird dadurch gewonnen, dafl man Gaswasser
durch einen mit RiickfluBkithler versehenen Xocher f
(Fig. 27) und dann durch einen Abtreibeapparat k fithrt. Die:

Fig. 27.

aus letzterem entweichenden Ammoniakdémpfe treten in den
Kocher zurtick und gehen von hier in ein Zulaufgefal3 ¢. Der
Inhalt dieses GefiBes gelangt in stindigem Kreislauf mit
den Destillationsgasen zur Mischung. Die nicht ausgenutz-
ten Gas- und Dampfmengen werden so durch Herstellung von
konz. Ammoniakwasser indirekt zur Erwirmung des von
Teer befreiten und deshalb kalten Destillationsgases heran-
gezogen. Die zum Sittigungsapparat gehenden Gase sind
dann so warm, daB eine Nachheizung nicht erforderlich ist.

Einen neuen Sattigungskasten zur Herstel-
lung von schwefelsaurem Ammonium aus den Gasen der
trockenen Destillation von Brennstoffen baut die Ba m a g*®).
Das von den Ofen kommende gekiihlte und von Teer befreite
Gas tritt durch die Leitungen 1 (Fig. 28) unter die Tauch-
haube 2 des Sattigers 3. Die Hauben sind in der Léngs-
richtung des Sattigers parallel zueinander angeordnet und
besitzen dicht oberhalb ihrer unteren Seitenrinder Schlitze 4,

{ e Y N S‘ ]
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Fig. 29.

durch die Gas in die Siure dringt. Nach der Absorption
sammelt sich das Gas unterhalb des Deckels 5 und wird von
bier durch die Leitung 6 zwecks weiterer Verwendung ab-
geleitet. Das entstchende schwefelsaure Ammonium sam-
melt gich in Salzform in den Bodentrichtern 7. Um ein Her-
abmindern der zeitlich eintretenden Druckverédnderungen

i —1°K_R_cvue Electrique 1913, 430.

108) D, R. P. 277 379 vom 19./11. 1912; Angew. Chem. 27, II, 599
[1914].

103) D, R. P. 279 134 vom 16./1. 1914; Angew. Chem. 27, II, 622
[1914].
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zu erzielen, sind zwischen den Hauben 2 und den Seiten-
winden des Sittigers Winde 8 angeordnet. Dadurch wer-
den die Schwankungen des Sdurebades auf einen kleinen
Raum beschrinkt. Da die Querwiinde 8 oben die Boden-
trichter 7 voneinander trennen, wird gleichzeitig eine Unter-
teilung der Salzablagerungsstellen erreicht.

Heinrich Koppers, Essen!%), hat eine Appa-
ratur konstruiert, in der Ammoniak oder Ammoniumsulfat
durch Zersetzung von Kalkstickstoff mittels Wasser unter
steter Zufithrung des mit Wasser angeriihrten Kalkstick-
stoffes gewonnen werden. Die Temperatur wird in dem
Apparat so hoch gehalten, daBl der nach Abscheidung des
Ammoniaks abziehende Wasserdampf immer wieder be-
nutzt werden kann. Man mischt den Kalkstickstoff in
den Riihrgefifen o und b (Fig. 29) mit Wasser zu einem
Brei. Dabei entweichen bereits Ammoniakdimpfe, die ab-
gefiihrt und in einem Sittiger ¢ gebunden werden. Eine
Pumpe d driickt das Gemisch auf die Abtreibvorrichtung e.
Diese erhilt den nétigen Dampf durch die Pumpe f zu-
geftihrt. Die entweichenden Ammoniak- und Wasser-
dédmpfe gelangen von dem Abtreiber zu den zu einem Kreise
zusammengeschalteten Sittigern g, h, 5. Dabei ist es nétig,
Abtreiber und Sittiger unter dem gleichen Druck zu halten.
Der Sittigerbetrieb stellt insofern einen Kreisproze8 dar,
als das immer ein Sittiger zur vollkommenen Neutralisa-
tion und einer zum Nachwaschen dient, wahrend der dritte
zwecks Entleerung und Wiederfertigstellung ausgeschaltet
ist. Die aus den Sattigern entweichenden, von Ammoniak
befreiten Didmpfe werden durch die Pumpe f in die Abtreib-
vorrichtung e geschafft. Es findet also ein Kreislauf des als
Ammonijaktriger dienenden Dampfes statt. Ein Filtrier-
apparat k trennt die ammoniakfreien Endlaugen der Ab-
treibvorrichtung von dem ausgeschiedenen Schlamm. Das
Filtrat geht wieder in das Anriihrgefi8 zuriick.

Zur Absorption der Destillationsgase
leitet Heinrich Koppers, Essen/Ruhr®), nur

=)
|

Fig. 80.

einen Teil der Dimpfe in den oberen Teil der Siure, den
anderen am Boden des Sittigers unmittelbar neben der Salz-
entnahmestelle ein (Fig. 30). Dadurch wird eine zwei-
stufige Absittigung der Schwefelsiure in einem einheitlichen

105) D. R. P. 268 185 vom 7./5. 1911; Angew. Chem. 27, II, 49
{1914).

108) D. R. P. 272 601 vom 11./4. 1911; Angew. Chem. 2%, II, 303
[1914].

Sattiger erzielt. Durch das Einfithren des Ammoniaks in
der Nihe der Salzentnahme (man verwendet hierzu das durch
Abtreiben des Ammoniakwassers erzeugte Ammoniak) wird,
weil das Ammoniak das Bad im Gegenstrom durchdringt,
die Entstehung eines neutralen Salzes ohne Ammoniakver-
luste gesichert. Das unten uiberschiissig eintretende Am-
moniak sattigt die von oben kommende saure Lauge voll-
standig ab, wihrend die von oben zukommende frische Saure
die letzten Reste Ammoniak bindet. Die im Bad herrschen-
den Stréomungserscheinungen beseitigen alle UngleichmiBig-
keiten im freien Sduregehalt, ein Umstand, der bisher nur
durch Mischvorrichtungen erzielt werden konnte.

Die B. A. S. F.10%) fabriziert Ammoniumsulfat aus A m -
moniumsulfit bzw. Bisulfit. So wird eine konz.
Losung von Ammoniumbisulfit durch ein Rohrsystem, das
auf 150° geheizt ist, hindurchgepumpt. Wéhrend des Durch-
flieBens erfolgt die Umwandlung des Bisulfites in Sulfat.
Man kann auch Gemische der Bildungskomponenten von
Ammoniumsulfit und -bisulfit erhitzen1°8). Oder Ammo-
niumbisulfit gemischt mit Ammoniumsulfit wird in Gegen-
wart von Katalysatoren in geschlossenen Gefaflen auf 90°
erhitzt19%), Als Katalysator dient vor allem Schwefel,
weil dabel keine Fremdsubstanzen zugefilhrt werden, dann
Selen, Tellur oder dessen Verbindungen, Eisensalze usw.
Man zersetzt zunichst eine kleine Menge Ammonium-
bisulfitlésung in Gegenwart von Schwefel und 148t alsdann
langsam bei Einhaltung der Temperatur von 90° weitere
Mengen Bisulfitlosung zuflieen, gestaltet das Verfahren
also zu einem kontinuierlichen.

Auch durch Oxydation von Ammonium-
sulfit mit Sauerstoff unter Druck gewinnt
die B. A. S. F.119) Ammoniumsulfat. In ein oder mehrere
Druckgefifie, welche pordse, mit Manganhydroxyd tber-
zogene Tonstiicke enthalten, wird die ammoniakalische
Sulfitlésung gefiillt und unter einem Druck von 20 Atm.
Luft einwirken gelassen. Es gelingt so, eine konzentrierte,
selbst {ibersittigte Ammoniumsulfatlésung herzustellen.
Erzeugung der Ammoniumsulfitlésung und Oxydation der-
selben fithrt man in einem und demselben Apparate aus.

Bambach & Co.,ChemischeGesellschaft
m. b. H, K $1n111) gewinnen Ammoniumsulfat durch Um-
setzung von Erdalkalisulfat und neutralem oder saurem
Ammoniumsulfit bzw. dessen Bildungskomponenten. Das
ausfallende Erdalkalisulfit wird mit Natriumbisulfat in
Gips, der in den Kreislauf zuriickgeht, verwandelt. Die
entstehende schweflige Sdure wird wieder benutzt. Man
arbeitet so, daBl man in eine wisserige Aufschlimmung von
Gips Ammoniak und schweflige Saure einleitet. Es wird
nach vollendeter Umsetzung vom ausgeschiedenen Sulfit
filtriert und dieses durch Bisulfat wieder in Gips ver-
wandelt. Die Ammoniumsulfatlauge ist fast gesattigt.

Die Société Industrielle de Produits
Chimiques Cuise-Lamotte, Frankreich!!?), er-
zeugt Ammoniumsulfat durch Umsetzung von kohlensaurem
Ammon mit Gips. Sie leitet in eine gesittigte Losung
von Ammoniumsulfat Ammoniak und Kohlensdure in
iquimolekularem Verhiltnis ein und setzt das gebildete
kohlensaure Ammon mit Calciumsulfat um. Die Flissig-
keit wird erhitzt, wobei das durch die Umsetzung ent-
standene Ammoniumsulfat in Lésung geht und vom kohlen-
sauren Kalk durch Filtration getrennt werden kann.

SchlieBlich sei hier noch ein Verfahren zur Herstellung
von schwefelsaurem Ammon von Dr. Emil Collet und
Dr. Moritz Eckardt!3) beschrieben. Es wurde ge-

107) D. R. P. 270 379 vom 30./1. 1912; Angew. Chem. 2%, IT, 189:
[1914].

108) D, R. P. 270 574 vom 12./6. 1912; Angew. Chem. 27, II, 189
[1914].

109) D. R. P. 273 306 vom 28./1. 1912; Angew. Chem. 2%, II, 337
[1914].

i10) D, R. P. 273 315 vom 10./12. 1912; D. R. P. 276 490 vom
5./3. 1913; Angew. Chem. 27, II, 337 [1914].

i11) D. R. P. 279 953 vom 23./4. 1914; Angew. Chem. 27, II, 710
[1914).

1i2) D, R. P. 270 532 vom 3./1. 1913; Angew. Chem. 2%, II, 224
[1914].

113) D. R. P. 268 497 vom 19./2. 1911; Angew. Chem. 27, II, 50-
[1914].
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funden, da8 auBer den bekannten Verbindungen zwischen
Ammoniak und schwefliger Siure eine Verbindung besteht,
deren Losung vollkommen neutral ist, und die bei der Be-
handlung mit einem indifferenten Gasstrom weder Am-
moniak, noch schweflige Siure abgibt. Diese Verbindung
nennen die Erfinder Neutramsulfit und kennzeichnen ihre
Zusammensetzung durch die angeniherte Formel

(NH,);H(SOq),.

Die Eigenschaften der Verbindung verwenden sie nun in
der Art, daf zunichst durch die Reaktion zwischen schwel-
liger Saure, Ammoniak und Sauerstoff bei Gegenwart von
Wasscr eine Losung dieser Verbindung hergestellt wird.
Diese Losung oxydieren sie mit Sauerstoff bezw. Luft unter
gleichzeitigem Kinleiten von Ammoniak, um das bei der
Oxydation des Neutramsulfites sich bildende Schweflig-
sduregas zu neutralisieren. Der Verlauf der Reaktion zwi-
schen Neutramsulfit, Sauerstoff und Ammoniak kann durch
die Gleichung :

2 (NH,),H(SO,); + 4 O + 2 NH; = 4 (NH,),S0,
ausgedriickt werden. Man fithrt die Oxydation in Tirmen
aus, berieselt diese mit der neutralen Sulfitlésung und laBt
vorgewarmte Luft entgegenstromen. An einer oder meh-
reren Stellen wird Ammoniak zugefithrt und dessen Menge
so geregelt, daf die wihrend der Oxydation frei werdende
schweflige Sdure neutralisiert wird, die Lésung also neutral
bleibt. ZweckmiBig erzeugt man die neutrale Sulfitlosung
in besonderen Apparaten, und zwar durch Einwirkung von
Réostgasen der Schwefelkieséfen auf Ammoniak bei Gegen-
wart von Wasser.

Ammoniumnitrat.

Franzis Arthur Freeth-Great Crosby
und Herbert Edwin Cocksedge, London¥),
erzeugen Ammonumnitrat durch Umsetzung von Natrium-
salpeter mit Ammoniumbicarbonat. Man erzielt bei dieser
Umsetzung dann die grofite Ausbeute an Ammoniumnitrat,
wenn man diec reagicrenden Substanzen in solchen Mengen
anwendet und die Wassermenge so regelt, daBl beim Schluf}
der Reaktion kein ungelostes Natriumnitrat zuriickbleibt.
Ferner muf} die entstehende Losung nach Entfernung des
sich ausscheidenden Natriumbicarbonates mit Ammonium-
nitrat gesittigt sein. Man arbeitet bei Temperaturen
unter 35°.

Glithriickstandfreies Ammoniumnitrat gewinnt J. Plantz,
Koln11%) aus Kalksalpeter und schwefelsaurem Ammon.
Die Hauptschwierigkeit bei der Herstellung eines glithriick-
standfreien Ammonumnitrates aus Kalksalpeter liegt in
der volligen Entfernung der Magnesia. Plantz lost den
Kalksalpeter auf, fallt die Magnesia durch Calciumhydroxyd,
neutralisiert dic Lauge und setzt in dqnimolekularem Ver-
hiltnis mit schwefelsaurem Ammon um. Die erhaltene
Ammoniumnitratlauge wird bei 75° durch Ammonium-
carbonat von den letzten Resten Magnesia befreit.

Gebr. Hinselmann, Essen/Ruhri!®), gewinnen
aus gefarbten Rohsalzen reine, auch beim Lagern unge-
farbt bleibende Ammonsalze (Ammoniumnitrat und -chlo-
rid), indem sie die Salze erhitzen, ohne daf sich Ammoniak
verfliichtigt. Die wasserléslichen Verunreinigungen werden
dadurch unldslich gemacht, so dafl eine Reinigung des
Salzes durch Krystallisation nunmehr moglich jst. Haupt-
sichlich gelingt es auf diesc Weise, die Ammoniumsalze
von Rhodanammonium zu befreien. Dieses wird durch
das Erhitzen in unlésliches Persulfocyan umgewandelt.

Cyan und Cyanverbindungen. L

Das Konsortium fiir elektrochemische
Industrie G. m. b. H,, Nirmberg, leitet nach seinem
Hauptpatente 263692:17) bei der Fabrikation des Cyans
oder cyanwasserstoffhaltiger Gase aus Wasserstoff, Stick-

114) D, R. P. 271 518 vom 3./6. 1911; Angew. Chem. 27, II, 260
1914].

: 1‘%) D. R. P.-Anm. P. 30 765, KL. 12k, vom 25./4. 1913; Angew.
Chem. 2%, II, 396 [1914].

116) D. R. P.-Anm. H. 63772, Kl. 12¢, vom 3./8. 1913; Angew.
Chem. 27, II, 367 [1914].

117) D. R. P. 263 692; Angew. Chem. 26, 11, 630 [1913].

stoff und Kohle im Lichtbogen zur Erziclung eines langen,
ruhig brennenden Lichtbogens in die Entladezone leitende
Dimpfe von Metallen oder Mctallverbindungen. Es hat
gich nun gezeigt, daB gewisse Metalle, wenn sie durch den
Lichtbogen verdampft werden, das Ausbringen an Blau-
saure besonders steigern. Solche Metalle sind Kupfer und
Eisen'18). So z. B. fordert das Einblasen von Kupfer-
chloriirdimpfen die Cyanwasserstoffbildung ganz besonders.

Alkalimetallcyanide ecrzeugt in kontinuier-
lichem Betriebe die Nitrogen Company Ossi-
ning, New York!19) aus kohlenstoff- und stickstoffliefern-
den Substanzen unter Anwendung eines Reduktionsmetalles.
Als solehes wird Barium, Lithium, Calcium, Strontium,
Mangan und Aluminium benutzt. Das Reaktionsmectall
wird im Laufe des Verfahrens auf elektrolytischem Wege in
Freiheit gesetzt. Als Elcktrolyt dient ein schmelzfliissiges
Gemisch von Alkalicyanid oder Cyanamid mit Reaktions-
metallcyanid, als Kathode eine geschmolzene Legierung
von Alkalimetall, Reaktionsmetall und einem inerten
Metall, z. B. Blei. Dem elektrolytisch freigemachten
Rcaktionsmetall wird ein kohlenstoffhaltiges Material zu-
gefiihrt, und wahrend der Elcktrolyse zwecks Umwandlung
des Reaktionsmetallcarbides in das Reaktionsmetallcyanid
in den Elektrolyten Stickstoff gelcitet. Hierbei vollziehen
sich folgende Prozesse:

Ba + 2 C = BaC,
BaC, 4+ N, = Ba(CN), .
Ba(CN), -+ 2 Na = Ba (metallisch) + 2 NaCN.

Die Fabrikation des Calciumcyanamides hat
mehrere Neuerungen zu verzeichnen.

Johann Hjalmar Lidholm und Detti-
foss Power Company, Ltd., London!??, bauen
einen .neuen Gewinnungsofen. Er besteht der Hauptsache
nach aus einer drehbaren
Trommel (Fig. 31). Diese
besitzt auller dem Haupt-
kanal einen oder mehrere
lingsgehende Kanile, die
zusammen ein geschlosse-
nes  Zirkulationssystem
bilden. Durch Injektoren.
die in diesem System an-
gebracht sind, wird Stick-
stoff unter Druck einge-
blasen, so daf3 der in dem
Ofen eingeschlossene Stickstoff, der Vorwirtsbewegung des
Carbides cntgegenstrémend, in Zirkulation gesetzt wird.
Es wird also der eingeblasene Stickstoff als Treibkraft fiir
das Ofengas benutzt, die Reaktionswirme wird gegen die
Einfithrungsstelle des Carbides gefithrt und so das neu ein-
tretende Carbid auf die Reaktionstemperatur gebracht.

Bei einem anderen Apparat der Dettifoss Power
Company Ltd. und J. H . Lidholm, London!?)
wird ecine Heizkammer auf hohe Temperatur erhitzt und
mit Caleiumcarbid teilweise gefiillt. Hierauf werden unter
Einleiten von Stickstoffgas allmihlich geringe Mengen
von Calciumcarbid in der Weise eingetragen, daf3 das friseh
zukommende Carbid auf schon in Recaktion befindliches
fallt und durch scine eigene Reaktionswirme angeheizt
wird. Das fertige Cyanamid wird dann in Form eines
Klumpens aus dem Ofen entfernt.

Zwecks Beseitigung sehiddlicher Beimen-
gungen reinigt F. W. Mahon'??) das kiufliche Cal-
ciumeyanamid durch Behandlung mit Wasser in der Kilte.
Er kornt es nachher durch Siebe und trocknct es. Bei der
Bchandlung mit Wasser verlaufen die Reaktionen:

CaC, + 2 H,0 = Ca(OH), + C,H,,
Ca0 + H,0 = Ca(OH), .
Es werden also beigemengtes Carbid und Kalk zerstort.

118) D, R. P. 268 291 vom 14./7. 1911; Angew. Chem. 27, II, 49
[1911‘99‘) D. R. P. 270 662 vom 8./10. 1910; Angew. Chem. 27, 11, 223
[191121.) D. R. P. 274 472 vom 19./3. 1913; Angew. Chem. 217, II, 336
[1911111.) Engl. Pat. 28 524/1913 vom 10./12. 1913.

122) Franz. Pat. 456 765 vom 16./4. 1813.  (Fortsetzung folgt)
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verwenden, da die hierdurch erzielten sehr bedeutenden Er-
sparnisse lediglich den stadtischen Steuerzahlern zugute
kommen, und noch weniger darf wohl aus der derzeit durch
den Krieg geschaffenen Unmoglichkeit des Bezuges eng-
lischer Kohle der zum Glick nur von einzelnen Seiten
erhobene Anspruch gefolgert werden, daf die stadtischen
Verwaltungen nicht nur fir die jetzige Kriegszeit sehr
hohe Preise fiir neu zu tiatigende Abschliisse zahlen, son-
dern sich auch verpflichten sollten, diese Abschliisse gleich
auf mehrere Jahre zu machen, denn dadurch wiirde den
ohnedies durch den Krieg, selbst bei sicher erhoffter giin-
stigster Beendigung desselben auch fir die Folgezeit schwer
belasteten stidtischen Finanzen weitere Opfer auferlegt
werden. Dabei soll es noch ganz auBer Betracht bleiben,
daf} die jetzt wahrend der Kriegszeit angelieferten deutschen
Kohlen in bezug auf Aschengehalt vielfach das gewohnte
Maf iibersteigen.

Wenn gegen solche Bedenken zugunsten des deutschen
Kohlenbergbaues geltend gemacht wird, daB derselbe durch
den zurzeit zwecks Gewinnung der Nebenprodukte von
Ammoniak und Benzol, sowie dessen Homologe (Toluol usw.)
unter Opfern aufrecht erhaltenen Kokereibetrieb auch seinen
Anteil an den Kriegslasten trage, so darf wohl darauf hin-
gewiesen werden, daf in betreff der Ammoniakgewinnung
die in den Gasanstalten vergasten Kohlen mindestens das
gleiche Ergebnis liefern, wie die Kokereien der Steinkohlen-
zechen, und dasselbe gilt von der im einen oder anderen
Falle etwa 59, betragenden Ausbeute an Teer.

Was die Gewinnung des fiir Kriegs- und Friedenszwecke
sehr wichtigen Benzols und seiner Homologe betrifft, so
ist bierbei zwar die prozentuale Ausbeute im Kokerei-
betrieb eine hohere als bei den Gasanstalten, da letztere
zwecks Erzielung eines leucht- und heizkriaftigen Gases
das Benzol nicht aus dem Gase herauswaschen, wie dies
bei dem Kokereibetriebe moglich ist. Infolgedessen konnte
die Ausbeute von Benzol und Homologe bei den west-
deutschen Kokereien im Jahre 1912 auf 72 000 tons und
im Jahre 1913 auf 95 000 tons gebracht werden, wozu dann
noch die im Verhaltnis der produzierten Koksmenge relativ
hohere Ausbeute der oberschlesischen Kokereien kam, wih-
rend aus der etwa 1/, Mill. tons betragenden Teerproduktion
der Gasanstalten nur eine verhiltnismaBlig geringe Menge
von Benzol zu erzielen war.

Wihrend es aber den Zechenkokereien auch heute noch
moglich ist, ihren Betrieb den jeweiligen Verhaltnissen und
Anforderungen entsprechend zu gestalten, sind die Gas-
werke, und namentlich die der GroBstadte in der Zwangs-
lage, den an sie von der Einwohnerschaft gestellten An-
forderungen zu gentigen, andererseits aber ganz aulerstande,
eine den gesteigerten Preisen der Kohle entsprechende Er-
héhung der Gaspreise durchzufiihren, letzteres um so mehr,
als der hohe Preis anderer Leuchtstoffe, namentlich des
Petroleums, die Zahl der Gaskonsumenten gerade in den
minder bemittelten Kreisen der Bevélkerung stetig und
wesentlich vergroBert.

Es mufl dabei ferner darauf hingewiesen werden, dafl
bei Verwendung des (ases fiir Beleuchtungszwecke auch
die bei Verbrennung desselbenentwickelte Warme,
welche pro Kubikmeter Gas praktisch mindestens dem
Heizeffekt von 1 kg Steinkohle gleichzustellen ist, den Kon-
sumenten zugute kommt. Diese Erzeugung von &“uBlerer
Wirme ergibt aber eine Ersparnis an dem far
Erzeugung innerer Warme notigen Be-
darf an Lebensmitteln, was bei der jetzt doch
auch in Betracht gezogenen Erndhrungsfrage mit in Rech-
nung gestellt werden diirfte.

Erwihnt mag schlieBlich noch werden, daf3 der Trans-
port von Koks von den Zechen wegen des nahezu doppelt
so groBen Volumens, welches derselbe fiir gleiches Gewicht
gegenilber Steinkohle einnimmt, auch den jetzt durch den
Krieg schon so stark in Anspruch genommenen Fahrpark
unserer Eisenbahnen extra belasten wiirde, wiahrend der
Bezug des in den Gasanstalten als Nebenprodukt gewon-
nenen Kokses sich fiir die Konsumenten besonders in biirger-
lichen Haushaltungen wesentlich billiger und einfacher stellt.

Wir wollen wiinschen und hoffen, dafl es durch gemein-

sames Vorgehen der Gaswerke gelingen moge, mit den deut-
schen Steinkohlenwerken zu einer allen Interessen gerecht
werdenden Verstindigung zu gelangen. [A.3L]

Die wichtigsten Fortschritte auf dem Gebiete
der anorganischen Grofindustrie im Jahre 1914.

Von H. voxn KiLer, Leverkusen.
(Fortsetzung und Schlug von S. 208.)

Barzanound Zanardo!?) erzeugen ein pulver-
formiges, nicht stiickiges Calciumcyanamid, indem sie das
Carbid in einer gegen Wirmeausstrahlung isolierten, rotie-
renden Kammer mit solchen Mengen von fertigem, glithen-
dem Cyanamid vermischen, daBl die Temperatur in der
Kammer stets unterhalb der Schmelztemperatur des Car-
bides bleibt. An Stelle des Cyanamides kann man andere,
unschmelzbare Stoffe, wie Kohle, Kalk, verwenden.

Aus Kalkstickstoff gewinnen Otto Ungna -
d e, Bodenweiler a. d. Weser, und Dr. Ernst Nolte,
Neul a. Rh.124), ein Stickstoff und Phosphorsiure in
wasserloslicher Form enthaltendes Diingemittel. Sie be-
handeln Kalkstickstoff mit einem Gemisch von Phosphor-
sdure und Schwefelsdure:

5Ca0 42 H,PO, +-4H,S0, = CaH,P,0,+4CaS0,+ 5 H,0.
Das resultierende Produkt soll von gleichma8iger Zu-

sammensetzung, gut lager- und streubar sein. Es enthilt
69, Stickstoff und 129, Phosphorsiure in 15slicher Form.

Wasserstoffsuperoxyd und Persalze.

Die Fabrikation des Wasserstoffsuperoxydes aus Ba -
riumsuperoxyd wird langsam durch andere Darstel-
lungsmethoden verdringt. Immerhin wurden weitere Ver-
suche gemacht, die Erzeugung eines pordsen Bariumoxydes
und die Fabrikation des Bariumsuperoxydes zu verbessern.

Charles Rollin und The Hedworth Ba-
rium Co. Ltd., Newcastle-on-Tyne, England%5), er-
zeugen ein wasserfreies, reines Bariumhydrat, das leicht
in Bariumoxyd und Bariumsuperoxyd umgewandelt werden
kann. Sie erhitzen ein technisch reines, krystallisiertes
Bariumhydroxyd in verhiltnismifBig dimnen Schichten bei
160—200° und einem Vakuum von 457—508 mm Queck-
silber.

Sie gewinnen auch ein wasserfreies, amorphes Barium-
hydrat128), indem sie krystallisierten Atzbaryt mit 8 Teilen
Krystallwagsser  unter
vermindertem  Druck
und bei verhaltnismaBig
niedriger  'Temperatur
entwissern und dann
mit Bariumsuperoxyd ,~
oder salpetersaurem Ba-
ryt mischen und glithen.
Durch die dabei ent-
weichenden Gase findet
eine Auflockerung der
Masse statt.

Einen praktischen
Apparat fir die Her-
stellung von Na trium-
superoxyd hat Er-
nest Marguet, Pa-

ris 127), konstruiert. Das p-== P11/ ,% i
Natrium wird in die , // /
Pfanne 3 (Fig. 32) ge //é
bracht, die Tur 40 ge- ~
schlossen und ein we

123) Franz. Pat. 456 826 vom 18./4. 1913.

124) D. R. P. 268 882 vom 25./7. 1912; Angew. Chem. 2%, 1I, 105
[1914].

125) D. R. P. 268 532 vom 6./6. 1909; Angew. Chem. 27, II, 48
[1914y.

126) D, R. P. 269 239; Angew. Chem. 27, IL, 125 [1914].

127) D. R. P. 273 666 vom 8./5. 1913; Angew. Chem. 21, II, 366
[1914].

Fig. 32.
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nig Luft durch das Ventil 33 eingelassen. Der Ofen 1
wird mittels elektrischen Widerstandes auf die gewiinschte
Temperatur gebracht; das Natrium schmilzt und entziindet
sich. Von nun an geniigt die Reaktionstemperatur zur
Aufrechterhaltung des Prozesses. Das Natrium oxydiert
sich, und es bildet sich langsam eine gelbe Kruste. Es wird
nun durch Verstellung der Hebel 20 und 15 die Kruste
durch die Zihne 26 und 31 der gezahnten Platten 24 und 30
in zahlreiche kleine Stiicke zerbrochen. Man vergréBert
die Luftzufuhr, schaltet die Heizvorrichtung wieder ein
und setzt das Rithrwerk in Gang. Ist die Reaktion beendet,
so wird die Masse vom Boden der Pfanne abgeschabt,
durcheinandergerithrt und der Apparat entleert. Letzteres
geschieht durch Zuriickziehen des Schieberstiickes 6 und
Sammeln des Peroxydes in einem Transportgefill. Die
Lage der Entleerungsoffnungen 5 der Pfanne 3 ist derart,
daBl der Schaber auf dem Boden der Pfanne eine Schicht
des Produktes von 1-—2 mm Dicke 148t, die den Boden der
Pfanne gegen eventuellen Angriff des Peroxydes schiitzt.

Bei diesem Apparat bleibt das Peroxyd in allen Phasen
der Herstellung vor der dufleren Luft geschiitzt.

Reines, stark konzentriertes Wasser-
stoffsuperoxyd gewinnt die Bariumoxyd-
Gesellschaft m. b. H.128) durch Zersetzen von Ba-
riumsuperoxyd mit konz. Phosphorsiure. Es werden dabei,
im Gegensatz zur Gewinnung mit verdinnter Phosphor-
sdure, die Verunreinigungen, wie Eisen, Magnesium, Kalk,
Tonerde, Kieselsaure, ausgefallt. Man kann einen Teil der
notwendigen Phosphorsiure durch Schwefelsiure ersetzen.

Wichtig sind die Verfahren geworden, die Wasserstoff-
superoxyd mit Umgehung des Bariumsuperoxydes bzw.
des Natriumsuperoxydes als Ausgangsmaterial technisch
herstellen wollen.

So wollen Henkel & Co., Disseldorf, Wasserstoff-
superoxyd elektrolytisch gewinnen. Nach ihrem D. R. P.
2665161%%) wird Wasserstoffsuperoxyd -elektrolytisch er-
zeugt, indem eine 19%ige Schwefelsdure unter Drucken von
100 Atm. mit Sauerstoff gesittigt und dann unter Tren-
nung von Anoden- und Kathodenraum und Benutzung
amalgamierter Goldkathoden elektrolysiert wird. Die Gold-
kathode besitzt nun den Nachteil, dad sie bei lingerer Ver-
wendung Ermudungserscheinungen aufweist. Dieser Nach-
teil wird durch Verwendung von Tantal, Niob, Wolfram,
Molybdian 189) behoben.

Auch die Metalle der Platingruppe wirken giinstig, des-
gleichen Quecksilber oder eine Legierung von Quecksilber
mit Silber oder Kupfer3!). Die Ausfithrung des Verfahrens
in groBem Mafstabe ist ziemlich schwierig. Bei den er-
forderlichen Drucken miifiten die Apparate Wandstirken
und Abmessungen annehmen, die unpraktisch und unhand-
lich sein wiirden.

Henkel & Co. und Dr. Walter Weber,
Disseldorf 132), haben eine zweckmiflige Apparatur kon-
struiert. Diese besteht aus einem langgestreckten, réhren-
formigen Hochdruckgefil und einem in diesem GefiaB an-
gebrachten Zylinder aus keramischer Masse zur Aufnahme
der Anode. Ein Tondiaphragma enthélt ein poréses Por-
zellanrohr, das die Kathode tragt. Das Tondiaphragma ist
hierbei derart ausgebildet, dafl es ein Strémen des Elektro-
lyten aus dem Anoden- in den Kathodenraum gestattet.
Der ganze Apparat ist also in Roéhrenform gebracht und
daher leicht fir hohe Drucke herzustellen. Weitere Vorteile
sind die leichte Einhaltung der Temperatur, die Moglich-
keit einer kontinuierlichen Arbeit, da Anoden- und Ka-
thodenraum des Diaphragmas in direkte Verbindung ge-
bracht sind. Der an der Anode entstehende fein verteilte
Sauerstoff wird fir das Verfahren zur Peroxydbildung
ausgenutzt.

Durch das Hindurchstromenlassen des Elektrolyten

128) Franz. Pat. 458 158 vom 30./4. 1913.

120) Angew. Chem. 26, II, 747 [1913].

130) D, R. P. 273 269 vom 5./4. 1913; Angew. Chem. 27, II, 336
[1914).

131) D, R. P. 279 073 vom 2./12. 1913; Angew. Chem. 27, II, 620
[1914).

132) D. R. P.-Anm. H. 62 137, KL 127, vom 16./4. 1913; Angew.
Chem. 27, II, 269 [1914].

durch den Anoden- in den Kathodenraum wird eine Konzen-
trationsverschiebung zwischen Kathoden- und Anoden-
flisssigkeit vermieden, die bei Elektrolyten mit getrenntem
Anoden- und Kathodenraum Stérungen verursacht. Die
Réhrenform des Apparates gestattet es auch, Diaphragma
und Elektrolyten so anzuordnen, daf im Kathodenraum
durch groBe Stréomungsgeschwindigkeit ein mechanisches
Rithren ersetzt wird.

Schliefllich gewinnen Henk el & C 0.13%) auch Wasser-
stoffsuperoxyd durch direkte Einwirkung von Wasserstoff
auf Sauerstoff. In einem unter Druck stehenden Sauer-
stoffbehilter ist unter Wasser eine mittels Palladium
katalytisch gemachte Tonrohre angeordnet. Ihr Inneres
wird von Wasserstoff durchstromt. '

A.Pietzschund G. Ado!lf, Héllriegelskreuth bei
Miinchen!34), gewinnen Wasserstoffsuperoxyd durch Uber-
blasen von Wasserdampf tiber eine Mischung von Kalium-
persulfat und verdiinnte Schwefelsaure. Die Dampfe wer-
den, nachdem sie die Oxydationsmasse durchstrémt haben,
direkt kondensiert. Man erhilt so eine Losung von Wasser-
stoffsuperoxyd.

Eine solche Losung gewinnt auch Dr. A. Lazar,
Berlin1?%), durch Einwirkung von Glycerin oder anderen
mehrwertigen Alkoholen auf eine wisserige Ldsung von
Perboraten. Will. man feste Produkfe herstellen, die mit
Wasser Wasserstoffsuperoxyd entwickeln, so mischt man
Perborate mit festen, mehrwertigen Alkoholen, wie Mannit,
Traubenzucker.

Feste, an der Luft nicht zerflieBende Salzgemische, die
mit Wasser Wasserstoffsuperoxyd liefern, stellt auch die
Saccharinfabrik A.-G. vorm. Fahlberg,
List & Co., Salbke-Westerhiisen’3¢), her. Es wird Na-
triumperborat zundchst mit calcinierter Soda oder mit
entwissertem Natriumphosphat gemischt und dann mit
fliissigen, konzentrierten, anorganischen Siuren, z. B.
Schwefelsdure, Phosphorsiure, zu einer zihen Masse an-
geteigt. Diese wird dann an der Luft oder im Vakuum
getrocknet,

E. Merck??) erhoht die Bestiandigkeit des
Wasserstoffsuperoxydes in neutralen, festen oder fliissigen
Trigern durch Beimischung eines neutral reagierenden,
geruchlosen, in Wasser loslichen Acylesters von Aminooxy-
carbonsduren. So wird z. B. reines, gemahlenes Ammonium-
sulfat mit reinem 30%igen Wasserstoffsuperoxyd vermischt
und abgekiiblt. Die Krystallmasse wird geschleudert, mit
a-Benzoyl-g-piperidopropionsiure bestdubt und im Vakuum
getrocknet (z. B. auf 75 g 30%iges Wasserstoffsuperoxyd,
60 ¢ Ammmoniumsulfat — 0,05 g des Acylesters). Das Pro-
dukt enthilt dann 20—20,29, Wasserstoffsuperoxyd.

Dr. Andreas Farago und Hugo Gonda,
Budapest 138), haben beobachtet, dal sich Wasserstoff-
superoxydlésungen beim Lagern nicht zersetzen, wenn sie
sich in geschlossenen Réumen, in denen Sauerstoff unter
Druck vorhanden ist, befinden. Es wird also Wasserstoff-
superoxyd mit Sauerstoff gesittigt und hierauf in voll-
kommen geschlossenen Gefiflen unter Sauerstoffdruck
aufbewahrt.

Von den Persalzen sind zunichst noch die Perborate
die wichtigsten.

Dr.GustavAlbert Hempel, Leipzig-Otzsch13?),
benutzt als Ausgangsmaterial fiir ihre Herstellung nicht
das teure Natriumsuperoxyd, Natriumpercarbonat, Per-
hydrol oder 3%ige Wasserstoffsuperoxyd, sondern gas-
formiges Wasserstoffsuperoxyd. Dieses wird auf Borat-
lésungen einwirken gelassen und das gebildete Perborat
auf iibliche Weise abgeschieden, Das gasformige Wasser-

133) Franz. Pat. 456 868 vom 19./4. 1913. o

134) V. 8t. A. Pat. 1083 888 vom 6./1. 1914. v

135) D. R. P.-Anm. L. 35 911, K1 123, vom 30./L. 1913; Angew.
Chem. 27, II, 479 [1914].

138) D. R. P. 272 077 vom 5./9. 1911; Angew. Chem. 27, II, 269
[1914].

133) D. R. P..275712 vom 22./5. 1913.

138) D. R. P. 275 440 vom 29./10. 1913; Angew. Chem. 2%, 1I, 429

[1914].
139) D. R. P. 274 347 vom 19./4. 1913; Angew. Chem. 27, II, 188

[1914).
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stoffsuperoxyd wird durch Destillation von Persiuren ge- -

wonnen, die Boratlosung durch Einwirkung von Alkali
auf Borax oder Borsiure. Man kann auch direkt die Mutter-
laugen der Borsaurefabrikation anwenden.
Elektrolytisch gewinnen Perborate die
Chemische Fabrik Griinau, Landshoff&
Meyer A.-G.1%), Es wird einyGemisch wisseriger Lo-
sungen von Borax und Soda bei gewohnlicher Temperatur
elektrolysiert. Das Perborat fallt bei Abkithlung heraus.
Um die schwer loslichen Natriumperborate leichter
16slich zu machen, vermischen die Ver-
einigten Fabriken fiir Laboratoriums-
bedarf G. m. b. H, Berlin, dieselben nach ihrem Haupt-
atente D. R. P. 261 633 141) mit neutralem, l6slichem Alkali,
rdalkali oder Erdmeétallsalzen der Essigsdure, Weinsiure,
Citronensaure.

Nach einem Zusatzpatente42) kénnen auch die ent-
sprechenden sauren Salze verwendet werden, wenn die durch
sie zugefiithrte Aciditdt nicht die Menge tiberschreitet, die
zur Abséttigung der Hilfte des in den Perboraten vor-
handenen Alkalis erforderlich ist. So kann man z. B.
1 Mol: Kaliumbioxalat mit 2 Mol. Natriumperborat mischen.

Die Perborate des Handels entsprechen gewdohnlich
der Zusammensetzung NaBO, . 4 H,0 und enthalten daher
10,4%, aktiven Sauverstoff. Die Chemisé¢he Fabrik
Dr. Heinr. Byk, Lehnitz, Nordbahn438), hat gefunden,
dafl man auch hochprozentige Perborate daraus herstellen
kann, indem man sie auf Temperaturen von 50° im Vakuum
erhitzt. Sorgt man durch das Vakuum nicht fiir sofortige
Entfernung des gebundenen Wassers, so findet eine Zer-
setzung des Perborates statt. Im Vakuum gelingt es da-
gegen, bei 50° leicht aus dem Natriumperborat ohne jede
Zersetzung 3 Mol. Wasser auszutreiben; es ist aber nicht
moglich, das Perborat ohne Zersetzung vollstindig zu ent-
wissern.

Magnesiumperborate gewinnen Henkel
& Co., Diisseldorf14%), durch Umsetzung eines Magnesium-
salzes mit Natrinmperborat. Man mischt 1 Mol. krystalli-
siertes Magnesiumsulfat mit 2 Mol. Handelsperborat und

schmilzt unter Rithren bei 65—70°. Die abgekiihlte Masse -
wird pulverisiert. Sie stellt eine haltbare Substanz von -

konstanter Zusammensetzung dar, die fiir pharmazeutische
und kosmetische Zwecke wegen ihrer Geschmacklosigkeit,
geringen Alkalitit und des hohen Sauerstoffgehaltes sehr
geeignet ist.

Pertetraborsiure und ihre Salze gewinnt Zdenek
Eulner, Pragl4’).” Tetraborsiure wird am besten bei
Temperaturen unter 0° mit Wasserstoffsuperoxyd oder
Wasserstoffsuperoxyd und aktiven Sauerstoff enthaltendem
Metallsuperoxyd in Reaktion gebracht.

Die Persulfate scheinen berufen zu sein, in Zu-
kunft das wichtigste Ausgangsmaterial fiir die Wasser-
stoffsuperoxydfabrikation zu liefern. Die bisherigen Ver-
fahren ihrer Gewinnung durch Elektrolyse von Sulfaten
oder Bisulfaten ohne Diaphragma leiden an dem Nachteil,
daB man Zusitze zum Elektrolyten, die das Persulfat ver-
unreinigen, anwenden oder mit Spannung bis zu 20 Volt
arbeiten muf. DieFarbenfabriken vorm. Friedr.
Bayer & Co. Leverkusenl4®), vermeiden diese Ubel-
stinde durch Anwendung von Zinn- oder Aluminium-
kathoden. Man kann auch Kathoden aus Legierungen des
Zinns und Aluminiums miteinander oder mit Magnesium,
Zink, Kadmium oder Silicium anwenden. Auch eignen sich
hierzu Legierungen, die einen geringen Gehalt an Schwer-
metallen, wie Mangan, Kupfer, besitzen. Da diese Le-

140) Franz. Pat. 458 550 vom 29./5. 1913.

141) Angew. Chem. 26, II, 476 [1913].

142) D, R. P. 271 194 vom 17./5. 1911; Angew. Chem. 27, II, 260
[1914].

[1914].

144) D, R. P. 278 868 vom 20./2. 1913; Angew. Chem. 27, II, 621
[1914].

145) (sterr. Pat.-Anm. 9230/1911 vom 18./11.1911; Chem.-Ztg. 38,
Rep. 177 [1914].

14¢) D. R. P. 271 642 vom 18./3. 1913; Angew. Chem. 27, II, 261
[1914].

gierungen eine groBe Widerstandsfihigkeit besitzen, ge-
statten sie den Bau beliebig groBer Apparate.

Das Konsortium fiir elektrochemische
Industrie G. m. b. H.,, Niirnberg!4?), hat ein neues
Verfahren zur Herstellung von Persiuren ausgearbeitet.
Aldehyde werden mit Sauerstoff oder sauerstoffhaltigen
Gasgemischen in der Kilte behandelt. Die Sauerstoff-
absorption wird durch Bestrablung mit einer Quarz- oder
Eisenbogenlampe unterstiitzt. Da das Aldehyd auf die ge-
bildete Persaure leicht reduzierend einwirkt, entfernt man
etwa noch vorhandenes aus dem Reaktionsprodukt durch
Abblasen oder Destillation bei méglichst niederer Tem-
peratur. Man kann auch die Persdure, z. B. durch!Calcium-
carbid, in das Kalksalz verwandeln und so vor Reduktion
schiitzen. Das Konsortium stellt auf diese Weise z. B.
Acetpersiure aus Acetaldehyd, Propionylpersdure aus Pro-
pionaldehyd dar. Die Produkte sind sehr energisch wirkende
Oxydationsmittel und sollen zu Bleich- und Desinfektions-
zwecken Verwendung finden oder zur Darstellung anderer,
aktiven Sauerstoff enthaltenden Verbindungen, z. B. des
Wasserstoffsuperoxydes, dienen.

Salze der Alkalien.

Steinsalz wird durch Lucas Wilhelm Dam-
m ann, Zwolle in Holland148), in Konsumsalz i{ibergefiihrt,
indem er es fein mahlt, hierauf in eine Beutelmiihle bringt,
mit Wasser mischt und beutelt. Er benutzt eine Beutel-
miihle, die im vorderen Teil abgedeckt ist. Das gemahlene
Salz wird durch den Schacht 8 (Fig. 33) zugefiibrt und
durch eine darunter befindliche Brause mitWasser befeuchtet.

Fig. 38.

Beim Eindampfen roher Salzsolen entstehen leicht
Salzklumpen, die Verunreinigungen einschlieen. Um diese
Klumpen zu reinigen, zerbrechen John Stauffer
und San Francisco Refinery!4®) die Klumpen
und riithren sie in eine gesittigte Salzlésung ein. Es gehen
nunmehr die Verunreinigungen in Lésung, aber kein]Chlor-
natrium, das in gereinigtem Zustande abgezogen werden
kann.

Gust. Bergen und Ludw. Stolz, Braun-
schweig15?), erzeugen Speisesalz, das dem leichten Siede-
salz sehr shnlich ist. In einem der Bessemer Birne &hn-

. lichen Apparat wird - Steinsalz geschmolzen und so lange

Luft durchgeblasen, bis die Krystallbildung vollendet ist.
Die Krystallmasse wird im Luftstrom abgekiithlt und ver-

- wandelt sich dabei in leichte Krystalle.

143) D, R. P. 268 814 vom 15./4. 1908; Angew. Chem. 27, I, 62

Interesse erregen noch immer die Bestrebungen, eine
leicht ausfithrbare, technische Methode zur Gewinnung
des Kalis aus natiirlichen Gesteinen zu
finden. Dr. Rudolf van der Leeden gewinnt
aus Doppelsilicaten nach dem D. R. P. 267 867 151) Halogen-
verbindungen der Alkalien, des Siliciums oder des Titans,
indem er die Gesteine mit Reduktionsmitteln gemischt bei
héherer Temperatur in einem Chlorstrom rostet. Man kann

147) D. R. P. 269 937 vom 7./9. 1912; Angew. Chem. 27, II, 195
[1914].

148) D, R. P. 276 344 vom 20./9. 1913; Angew. Chem. 27, II, 525
[1914].

149) V. St. A. Pat. 1091 252 vom 24./3. 1914.

180) D, R. P. 269 427 vom 10./12. 1912; Angew. Chem. 27, II, 124
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nun die Halogenverbindungen der Alkalien auch ohne die
lastigen Nebenprodukte aus den Gesteinen gewinnen, wenn
man der Reaktionsmasse nur so viel Halogen zusetzt, als
zur Bildung der Alkalihalogenide notig ist152), hierauf die
Zuleitung des Halogens unterbricht und unter Druck weiter
erhitzt. Es entstehen dabei wohl im Anfang auch die
Halogenide des Siliciums, Titans, Aluminiums, setzen sich
aber mit den noch unaufgeschlossenen Alkalien unter Bil-
dung von Alkalihalogeniden um, wihrend die Oxyde des
Siliciums, Titans zuriickbleiben.

H. P. Basset, Catonsville, und The Spar Che-
mical Co.1%%) gewinnen Pottasche aus Feldspat. Ein
Gemisch von Feldspat, Natriumsulfat, Kochsalz und Kohle
wird mehrere Stunden auf helle Rotglut erhitzt. Dabei
wird der Kohlezusatz so bemessen, daBl nur ein geringer
Teil des Sulfats zu Sulfid reduziert wird. Dieses oxydiert
sich beim zweiten Glithen wieder zu Sulfat. Das Gliih-
produkt wird mit Wasser ausgelaugt, von der ungel6sten
Kieselsiure und Tonerde abfiltriert und die im Filtrat
befindlichen Kali- und Natronsalze durch Krystallisation
getrennt. Nach einem weiteren Patente kann man den
Kohlezusatz auch weglassen.

Kalireiche Produkte aus kalihaltigen Gesteinen gewinnt
Dr. Philipp Schneider, Koln1%%), Es werden im
allgemeinen wihrend eines Schmelzprozesses mit kali-
haltigen Gesteinen Luft oder andere nicht reduzierende
Gase durch die Beschickung geleitet. Die fliichtigen Kali-
verbindungen werden in geeignete Vorlagen abgeschieden.
So kann man z. B. beim Hochofenprozefl kalireiche Ver-
bindungen als Nebenprodukte gewinnen, wenn man als Zu-
schlige zu den Eisenerzen kalihaltige Silicate verwendet
oder kalihaltige Eisenerze verhiittet. Durch den Wind wird
bei der herrschenden hohen Temperatur aus der weiBglithen-
den Schmelze das Kali herausgeblasen und kann in den
Entstaubungsanlagen abgeschieden werden. Dabei werden
auch die geringen Mengen Kali, die im Koks enthalten
sind, ausgenutzt.

E. W. Jungner?5%) gewinnt das Alkali aus alkali-

haltigen Gesteinen, indem er ein fein gepulvertes Gemisch
des %esteins und Kalk so stark gliht, dafl die Alkalien
ausgetrieben werden. Wird der GlithprozeB in einer Atmo-
sphire von Kohlensiure oder Wasserdampf vorgenommen,
so erhdlt man die Alkalien in Form ihrer Carbonate oder
Hydrate. -

Um die Riickstinde der Kaligewinnung
aus Silicaten fiir die Portlandzement-
fabrikation nutzbringend verwerten zu kdnnen, ver-
wenden die Chemische Fabrik Rhenania,
Aachen, und Dr. Anton Messerschmidt, Stol-
berg 156), Gemische von kieselsdurereichen Urgesteinen mit
tonerdereichen, vulkanischen Gesteinen. Durch diese Mi-
schung wird gleichzeitig die Ausbeute an Alkalien gesteigert.
Es bilden sich wahrscheinlich Alumosilicate, welche die Ab-
spaltung des Alkalis von der Kieselséure erleichtern.

Dieselbe Firma gewinnt kali- und stickstoffhaltige
Diingemittel aus natiirlichen, kalkhaltigen Gesteinenl57),
indem sie die Gesteine glitht und mit einer dem vorhandenen
Alkali &quivalenten Menge Calciumnitrat in wisseriger
Losung vermischt. Es entsteht ein trockenes, leicht zu
mahlendes Produkt, weil der Kalksalpeter sofort von dem
pordsen Glithprodukt aufgesaugt wird. Er setzt sich wahr-
scheinlich dabei mit den bei dem Glithproze3 entstandenen
Kaliumcalcium-Aluminatsilicaten um. Das Diingemittel
enthilt 9—109%, K,0 in Form von Kaliumnitrat.

Die Fabrikation des wichtigen Natriumhydro-
sulfits hat einige Verbesserungen erfahren.

Die Chemische Fabrik Griesheim-Elek-

162) D. R. P. 278 259 vom 24./3. 1914; Angew. Chem. 2%, 1I, 708
[1914].

153) V. St. A. Pat. 1091 034 vom 24./3. 1914.

154) D, R. P. 268 865 vom 22./2. 1912; Angew. Chem. 27, II, 124
[1914].

155) Schwed. Pat. 25427 vom 30./1. 1912.

158) D. R, P. 272 916 vom 7./3. 1912; Angew. Chem. 2%, II, 317
[1914].

157) D. R. P. 272 133 vom 4./7. 1913; Angew. Chem. 27, II, 298
[1914].

Angew. Chem. 1915, Aufsatzteil (I. Band) zu Nr. 34.

t r o n erzeugt nach ihrem D. R. P. 267 872158) feste Hydro-
sulfite, indem sie eine wisserige Losung derselben unter
bestindigem Riihren in Gegenwart von Anilin im Vakuum
bis zur volligen Trockene eindampft. Man verwendet dabei
von Anfang an einen solchen Anilintiberschufl, daB nach
dem Verdampfen des Wassers immer noch freies Anilin
vorhanden ist.

Nach einem Zusatzpatent®) wird das Verfahren da-
hin abgeindert, daBl die letzten Anteile des zu entfernenden
Anilins bei Termperaturen von 60—65° abdestilliert werden.

. Dieselbe Firma verwendet jetzt an Stelle von Zinkstaub
zur Herstellung von Zinkhydrosulfit elektrolytisch geféalltes
Zink. Die Hydrosulfitbildung verliuft viel energischer.
AuBerdem stellt sich dieses schwammf6érmige Zink billiger
als Zinkstaub.

Schliefilich gewinnt sie wasserfreie Hydrosulfite aus
Ldsungen in einem Arbeitsgange, indem sie die Lésungen
eindampft und durch fortwihrendes Riithren und Mischen
jede Klumpenbildung verhindert.

Sie arbeitet in eisernen, mit Riihrern versehenen Va-
kuumapparaten und hilt wiahrend des Wasserverdampfens
die Temperatur auf 30—35°; allmihlich steigert sie diese
bis auf 100°16¢),

_ Wasserfreie Hydrosulfite gewinnen Kinzelberger
& Co., Prag16l), durch Einwirkung von Ameisensdure bzw.
Formiaten auf schweflige Siure oder Sulfite oder durch
Umsetzung von Zinkhydrosulfit mit Natriumacetat in
Alkohol 162),

L. D escamps®) erzeugt Natriumhydrosulfit mittels
Entspannung von fliissiger schwefliger Saure. Wird fliissige
schweflige Siure in einem Gemisch von Zinkstaub und
Wasser entspannt, so verliuft unter Abkihlung die Re-

ktion:
aktion 2 SO, + Zn = Zn8,0,.

Durch Zusatz von Atznatron oder Soda kann das Zink-
hydrosulfit unter Abscheidung von Zinkhydrat oder Car-
bonat in das Natriumsalz iibergefiihrt werden.

Von Neuerungen in der Fabrikation sonstiger Natrium
salze sind folgende zu nennen:

DerDeutschenSolvay-Werke-A.-G., Bern-
burg in Anhalt, ist durch das D.R.P. 273 795 ein Ver-
fahren zur kontinuierlichen Herstellung von Hypochlorit-
bleichlauge aus Chlor und Alkalilauge geschiitzt. Danach
wird Chlorgas und Alkalilauge gleichzeitig in entsprechenden
Mengen in fertige Bleichlauge eingeleitet und das neugebil-
dete Hypochlorit kontinuierlich abgezogen4). Es wird in

folgender Apparatur gearbeitet (Fig. 34). In einem Kiihl-
gefaBl 2 steht eine|Schlange 1 aus siurefestem Material.
Die Schlange ist durch das T-Stiick 4 und das senkrechte

158) Angew. Chem. 2%, II, 50 [1914].

159) D. R. P. 279 389 vom 28./9. 1913; Angew. Chem. 2%, II, 711
[1914].

160) D. R. P. 280 555 vom 29./3. 1913 ; Angew. Chem. 28, II, 83
[1915].

161) Osterr. Pat.-Anm. 8320/1913 vom 19./4. 1913.

16z) D. R. P. 280 181 vom 10./11. 1912; Angew. Chem. 27, IT, 712
[1914].

163) Franz. Pat. 459 318 vom 27./5. 1913.

184) D. R. P. 274871 Zus. zu 273795; Angew. Chem. 27, 11,
398 [1914].
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gewandte Chemle,

Steigerohr 5 mit dem kleinen, trichterférmigen Gefal 6
verbunden. Aus dem hochgestellten Gefa8 7 flieBt die
Alkalilauge durch das Rohr 8 in das Trichtergefifl. Ventil 9
und MeBvorrichtung 10 regulieren die Menge. Das Chlor-
gas stromt in durch das Ventil 12 und MefBvorrichtung 13
regulierbarer Menge aus der Bombe 11 durch die Leitung 14
in das untere Ende der Schlange 1. Hier findet durch das
cinstrémende Chlor eine heftige Mischung zwischen Alkali-
lauge und Chlor und damit zusammenhingend Vereinigung
statt. Im oberen Teil der Schlange wird der langsam nach
oben tretende Chlorgasrest vollig absorbiert. Bei Beginn
des Prozesses wird die Schlange aus dem Gefil 6 bis zu
einem Niveau, das etwas unter ihrem AusfluB liegt, gefillt.
Wie Alkali und Chlorgas zustromen, beginnt der Ausflufl
der fertigen Bleichlauge aus dem Rohr 3. Die Flissigkeit
wird durch die Wirkung der Gasblasen, wie durch eine
Gasemulsionspumype gehoben.

Ein neues Verfahren zur Herstellung von' Sehwefel-
alkalien ist Huch Kelsea Moore, Berlin, Coos,
New Hampshire, Ver. St. Amer.165), patentiert worden.
Der Boden 12 (Fig. 35) des
mit einer Feuerbichse ver-
sehenen Flammenofens ist
unterhalb der Wélbung
von dem Einfithrungsende
an gegen die Feuerbricken-
wandungl3abgeschrigtund
mit einer Schicht 16 von
groBstiickigem Xoks der
Petrolcumdestillation be-
deckt. Nahe der Feuer-
briickenwandung 13 befin-
det sich ein Sumpf 14, aus
dem die geschmolzene Masse in einen Auflésebottich 15 ein-
flieBt. Durch den Trichter 17 wird kontinuierlich kohlensaurcs
Natrium, Natriumsulfat und fein verteiltes kohlenstoff-
haltiges Material eingefiihrt.. Die Temperatur des Ofens
betrigt 1200—1375°. Carbonat und Sulfat schmelzen,
letzteres wird dureh die Kohle zu Schwefelnatrium reduziert.
Die Masse flieBt unter der auf dem Boden befindlichen
Koblenstoffunterlage in einer reduzicrenden Atmosphire
nach unten in den Auflésebottich 15.

Statt das kohlensaure Natrium mit dem Sulfat und der
Kohle durch den Trichter in den Ofen zu fithren, kann das
kohlensaure Natrium in das oberste Ende des Ofens in
geschmolzenem Zustande eingefithrt werden. Man benutzt
zweckmi0ig solches kohlensaure Natrium, wclches aus dem
anorganisehen Riickstand verbrannter Zellstoffablauge ge-
wonnen ist, und fiihrt es in geschmolzenem Zustande dem
Strome von Natriumsulfat in Gegenwart des Reduktions-
mittels zu. Zu diesem Zwecke wird in dem vorderen Teil
der Retorte unterhalb des Bogens 20 Liguinabfallauge zer-
stdubt. Sie verdampft, und der sodahaltige Riickstand
flieit in geschmolzenem Zustand in den Ofen. Da sich
die Sublimationsprodukte des Ofens mit der zerstiubten
Liguinabfallauge in der Retorte mischen, wird ihre Wicder-
gewinnung moglich.

Natriumbisulfit gewinnt Henry Ho-
ward, Boston!®s), Durch Verrithren von trockenem
Natriumcarbonat mit einer gesittigten Losung von Bi-
sulfit wird zunichst neutrales Sulfit hergestellt:

2 NaHSO, -+ Na,C0, = 2 Na,S0, + C0, + H,0.

Die konz. Losung des Sulfits wird mit schwefliger Sture
gesittigt. KEs fallt Bisulfit heraus, das durch Schleundern
und Trocknen in fester, haltbarer, nicht zerflicBlicher Form
gewonnen wird. Die Mutterlauge wird von neuem mit Soda
umgesetzt. Die entweichende Kohlensdure reinigt man
durch Wasehen mit Soda oder Bicarbonat.

Dr. Ing. Alexander Sander, Karlsruhel8?), ge-
winnt vollig schwefel- und sulfatfreies, reincs tetrathion-
saures Natrium durch Umsetzen von Natriumthiosulfat mit

165} D. R. P. 279 010 vom 8./11. 1913; Angew. Chem. 27, II, 621
[1914).

166) V. St. A, Pat. 1084 436 vom 13./1. 1914.

167) D. R. P.-Anm. 8. 41 493, Kl. 12:, vom 24./2. 1914; Angew.
Chem. 217, 11, 367 [1914].

Fig. 35.

‘gebreitet.

Jod. Er JiBt ecine konz. Thiosulfatlésung in eine stark ge-
kithlte, alkoholische Jodlésung eintropfen.

Eine Verbesserung der Ammoniaksodafabri-
kation wil Adolf Clemm, Mannheim68), durch
folgende Anordnung erreichen: Die Chlorammoniumlauge
wird mit der Lauge der Chlornatriumelektrolyse, die man
mit Chlornatrium sittigt, zwecks Abtreibung des Ammoniaks
erhitzt. Es bleibt eine hochkonzentrierte Chlornatriumlauge
zuriick, die wieder zur Elcktrolyse benutzt wird. Der Vor-
teil der Arbeitsweise liegt zunichst darin, daB man das Am-
moniak aus der Chlorammoniumlauge mit verhaltnismaBig
verdiinntem Atznatron austreiben kann, also sich bei der
Elektrolyse des Chlornatriums mit einer geringen Hydroxyd-
konzentration begniigen und mit sehr guter Stromausbeute
arbeiten kann. Sodann wird die Entstehung der listigen
Chlorcalciumablaugen vermieden.

Salze der Erdalkalien.

Die Chemische Fabrik Miigeln, Bez Leip-
zig1%9), erzeugt einen kohlcnsauren Kalk von sebhr hoher
Leichtigkeit und Weichheit des Griffes. Zu diesem Zwecke
behandelt siec gebrannten, dolomitischen Kalk in wisseriger
Suspension mit Kohlensdure unter Druck und zersetzt
das Einwirkungsprodukt durch Erhitzen.

Chlorcalciumfihrt FriedrichBraunbek,
Berlin!?%), in dauerhafte, trockene Form iiber. Eine Chlor-
calciumlésung wird mit Mehl oder stirkebaltigen Stoffen
vermischt und der entstehende Brei auf drehbaren, erhitzten
Walzen am besten im Vakuum getrocknet.

Die Norsk Hydro Elektrisk Kvaelstof
Aktieselskab, Kristianial?l), hat ein Verfahren zum
Erstarren geschmolzenen XKalksalpeters ausgearbeitet. Der
Kalksalpeter wird geschmolzen und zunéchst so weit ab-
gekiihlt, daBl er die Form eines zihen Gemisches der er-
starrten und nicht erstarrten Tcilchen annimmt. Diese
Masse wird hierauf in diinner Schicht auf eine gekiihlte,
rotierende Walze, die mit Abstrcichern versehen ist, aus-
Der Kalksalpeter erstarrt in wenigen - Stunden
und wird in einer schalenartigen, lcicht fein zu mahlenden
Form erhalten.

Zur Herstellung von Alkali- und Erdalkali-
sulfidlaugen verblist die Chemische Fabrik
Grieshcim-Elektron, Frankfurt a. M.172), Alkali-
oder Erdalkalisulfate in einem Schachtofen mit Xohle
und -sticht die Reaktionsprodukte direkt in geschlossene,
mit Wasser oder dimner Sulfitlauge gefiillte Kessel ab.
Man erhalt eine heifigesattigte Losung. Aus dieser werden
nach Filtration die Sulfide in einem Kaltriihrer als Krystalle
abgeschieden. Die Vorteile dicses Verfahrens liegen in
einer guten Wiarmeausnutzung, rascher, intensiver Aus-
laugung und einem AusschluB} oxydierender Lufteinwirkung.
Durch das XKaltrithren wird die Krystallisation schr be-
sehleunigt.

Dr. Wilhelm Kohen, Berlin1?8), erzeugt Phosphor-
verbindungen der Erdalkalien, indem er Phosphor durch
ein erwirmtes, indifferentes Gas zerstiubt und auf erhitzte
Erdalkalioxyde einwirken laBt. Zur Zerstiubung des Phos-
phors schmilzt man ibn zunichst und laBt ihn in eine
Losung tropfen, in welche das indifferente Druckgas ein-
gefithrt wird. Die Einwirkung auf das rotgliihende Alkali-
oxyd geschieht am besten in rotierenden, eiscrnen Trommeln.

Ein Verfahren zur Gewinnung von Magnesium -
carbonat aus Calecium und Magnesium enthaltenden
Mineralien rithrt von Dr. Ing. Anton Hambloeh,
Andernach a.Rh., und Soma Gelléri, Budapest, her174).

~168) D.R. P. 270619 vom 4,2. 1912; Angew. Chem. 21, II, 222
[1914).
9159) D. R. P. 267 543 vom 19./5. 1912; Angew. Chem. 27, II, 48
[1914].
170) . R. P. 274 572 vom 29./1. 1913.
[ 911'”-) D. R. P. 268 828 vom 5./7. 1912; Angew. Chem. 27, II, 124
1914].
172y D, R. P. 273 878 vom 15./12. 1910; Angew. Chem. 27, II, 367
[1914].
173) D.'R. P.-Anm. K. 54 121, X1 124, vom 28./2. 1913; Angew.
Chem. 27, II, 303 [1914].
19 174} D. R. P. 280 084 vom 27./9. 1913; Angew. Chem. 27, II, 710
14].
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Dolomit wird mit oder ohne Zusatz von Kalk geglitht und
aus dem Brenngut bei gewohnlicher Temperatur das Magne-
siumoxyd durch Ammoniumcarbonat herausgelost. Aus der
erbaltenen Ammonium-Magnesium-Carbonatlosung scheidet
man das Magnesiumcarbonat durch ¥rhitzen ab.

Aluminiumverbindungen.

Aus Feldspat, Granit usw. gewinnt H. P. Basset,
Catonsville, Maryland1?%), Aluminiumsalze. Es werden
5 Teile des Minerals mit 2 Teilen Natriumsulfat erhitzt.
Es geht dabei folgende Reaktion vor sich:

6 KAlSi,0q + 3 Na,S0, + 4 Na,CO; = 2 (2Na,0 - Si0,)
+ 6 NadlO, + 4 CO, + 3 K,;80,.

Es bilden sich also als wasserlosliche Salze Natrium-
aluminat und schwefelsaures Kalium. Aus dem wisserigen
Auszug des Glihproduktes fallt man mit Kohlensiure die
Tonerde, die dann als Ausgangsprodukt fiir die Herstellung
von Aluminiumsalzen dient.

H.E.Chappel und G. E. Cohen, New York, ge-
winnen Tonerde aus tonerdehaltigen Sili-
catenl?s), Letztere werden auf 1000—1500° erhitzt und
die Tonerde dadurch praktisch unlgslich in Fluorwasser-
stoffsaure gemacht. Man kann also durch Behandlung mit
gasformiger oder wisseriger FluBsiurc die Kieselsaure aus
dem Glithprodukt herauslésen. Die zuriickbleibende Ton-
erde befreit man vom anhaftenden Siliciumfluorid durch
Erhitzen an der Luft auf 700°.

Die Fabrikation von Aluminiumsulfat hat Ver-

besserungen erfahren:

Es ist bekannt, daB man aus tonhaltigen Materialien
das Aluminium durch ein feuchtes Schwefligsiure-Luft-
gemisch herauslosen kann. Dieser Prozefl verlauft jedoch
sehr langsam und licfert, da das ganze Eisen mit in Losung
geht, ein unbrauchbares Aluminiumsulfat. H. F. D.
Schwahn, Belleville, Illinois!??), behebt diese Ubel-
stande, indem er fein gepulverten, angefeuchteten Kaolin
mit schwefliger Sdure sittigt und gleichzeitig ozonisierte
Luft zufiihrt. Letztere dient als Sauerstoffiibertrager, und
es bleibt beim Auslaugen der Reaktionsmasse das Kisen
als unlégliches, basisches Salz zuriick.

J. D. Llewellyn, Yorkshire, und P. Spence &
Sons, Manchesterl?), gewinnen Aluminiumsulfat in
Form groBer Kuchen. Eine Aluminiumsulfatlosung wird
in diinnen Schichten iiber bercits ausgebildete Aluminium-
krystalle geleitet und fiir moglichst schnelle Verdampfung
gesorgt., Das krystallisierte Produkt wird entfernt, und
die entstandenen Kuchen werden durch heifle Gase in
Trockenzylindern getrocknet. Dabei darf kein Schmelzen
der Masse cintreten.

Aus Alumininmsulfit gewinnt Dipl.-Ing. Chr. Au-
gust Beringer, Charlottenburg?®), durch Oxydation
das Sulfat. Eine Aluminiumsulfitlésung wird mit Luft bei
hoherer Temperatur (130°) und unter Druck behandelt.
Zur Ausfiihrung des Verfahrens benutzt er Zylinder, dic
dm eine horizontale Achse drehbar sind, cinen Uberdruck
von 5 Atm. aushalten und mit Heizdampfmantel versehen
sind. Die Sulfitlésung durchliuft den Apparat in derselben
Richtung wie die Luft.

Schwermetallverbindungen.

Schwermetalloxyde und -hydroxyde, die praktisch frei
von basischen Salzen sind, erbdlt man nach Dipl.-Ing.
Franz Chochlovius, Frankfurt a. M.180) indem
man dic Fallung wisseriger Salzlésungen mit gebranntem
Kalk im Autoklaven unter Druck vorniinmt.

So gewinnt man z. B. nach einem Zusatzpatent181)
Oxyde oder Hydroxyde von Kupfer und Zink, die praktisch

178) ~V. St. A. Pat. 1079 583 vom 25./11. 1913.

176) V, St. A. Pat. 1079 899/1 079 900 vom 25./11. 1913.

177) V. St. A. Pat. 1077 309 vom 4./11. 1913,

178) Engl. Pat. 26 616/1912 vom 20./11. 1912.

178) D, R. P. 269 794 vom 11./2. 1913; Angew. Chem. 27, II, 161
11914].

180) D, R. P. 272 182 vom 2./2. 1913; Angew. Chem. 2%, I, 270
11914).

181) D, R. P. 279 426 vom 14./5. 1913; Angew. Chem. 27, II, 709
[1914].

frei von Chlor sind, indem man eine Kupferchloriir- oder
Zinkchloriirlosung zunichst mit der dquivalenten Menge ge-
branntem Kalk fallt. Der abfiltrierte, stark chloridhaltige Nie-
derschlag wird nach dem Trocknen auf 500° erhitzt und zur
Entfernung der Chloride, hauptsichlich des Chlorcalciums
mit Wasser ausgelaugt. Will man das Kupfer vom Zink!
trennen, so fallt man die Losung ihrer Salze mit ciner nur
dem Kupfergehalt dquivalenten Menge Kalk, filtriert und
crhitzt den Niederschlag auf 500°. Hierdurch findet eine
Spaltung der Oxychloride statt, das Kupferchlorid setzt
sich mit dem Zinkoxyd und Kalk zu Kupferoxyd, Zink-
chlorid und Chlorcaleium um. Durch Wagchen mit Wasser
befreit man das Kupferoxyd von den Chloriden und ge-
winnt aus der Losung durch Fallen mit Kalk das Zinkoxyd
in chlorfreier Form.

Metallehloride gewinnt Dr. Otto Konrad
Zwingenberger, Perth Amboy, V. St. A.18%), aus
Metallen und Chlorgas, so z. B. Zinntetrachlorid aus Zinn
und Chlor. Das betreffende Metall wird nicht nur mit
Chlor allein behandelt, sondern auch gleichzeitig mit einer
Substanz, die entweder firr sich allein oder mit Hilfe des
Chlors das vorhandene Wasser zerstort. So setzt man z. B.
dem Chlor etwas schweflige Siurc zu. Es verlauft dann
die Reaktion:

S0, -+ 2 01 + 2 H,0 = H,80, + 2 HCL.

AuBer schwefliger Siurec kommen noch die Sidure-
chloride und gewisse Sdureanhydride in Betracht, z. B.
Thionylchlorid. Das Verfahren wird mit Vorteil zur Ent-
zinnung von WeiBblech und Gewinnung von Zinntetra-
chlorid angewendet.

Ein dichtes, deckkraftiges BleiweiB soll das Ver-
fahren von Charter White und John William
Patterson, London183), liefern. Es besteht darin, dafl
man eine gesittigte Losung von Bleioxyd in essigsaurem
Blei, also eine basische, mit Bleiglitte gesittigte Losung
in der Siedehitze mit fester, caleinierter Soda fallt. Das
Fillungsmittel wird am besten auf einmal zugegeben und
zur Fallung, zwecks Verhiitung einér Verfirbung, noch
Natriumbicarbonat hinzugefiigt.

Zur FErzeugung von metallischem Zink bzw.
Zinksalzen rostet Pierre Ferrére, Paris184),
die Zinkerze zunachst chloriirend oder sulfatisierend ab,
laugt das Réostprodukt aus und behandelt die Zinkchlorid-
oder Sulfatlosung nach Entfernung fremder Metalle mit
schwefliger Saure und Calciumbisulfit. Letzteres wird in
Gegenwart der tberflissigen schwefligen Saure sofort
durch die Zinksalze zersetzt. Man erhilt ein vollig kalk-
freies Zinkoxyd.

Reines Zinkoxyd gewinnt aus unreinem Zink-
oxyd, Zinkearbonat, Edouard Hunebelle, Parig18).
Die Rohstoffe werden in Salzsiure geldst, das Blei durch
Magnesiumsulfat, die iibrigen Fremdmetalle durch kohlen-
sauren Kalk gefillt und schlieSlich das Zink mit Magnesia
abgeschieden. Die zuriickbleibende Chlormagnesiumlosung
verarbeitet man auf Magnesiumoxyd und Salzsdure.

Eine andere Methode zur Gewinnung von reinem
Zinkoxyd aus bleioxydhaltigen Rohoxy-
den ist Dipl.-Ing. Dr. Heinrich Heimann, Ber-
lin188), patentiert worden. Das Blei wird aus dem Roh-
oxyd mit Atzkali ausgelaugt und die Lauge elektrolysiert.
Es scheiden sich an der Kathode Bleischwamm und an der
Anode eine unlésliche Bleiverbindung von der wahrschein-
lichen Zusammensetzung

3 PbO - 2 PbO,

aus. Die clektrolysierte Lauge kaun zur Auslaugung von
neuem Rohoxyd benutzt werden.

182) D, R. P. 273 763 vom 25./5. 1912; Angew. Chem. 27, II, 398
[1914].

183) D. R. P. 269 557; Angew. Chem. 27, II, 135 [1914].

184) D, R. P. 271 135 vom 7./3. 1912; Angew. Chem. 27, II, 261
[1914].

183) D. R. P. 275703 vom 18./6. 1913; Angew. Chem. 27, 11, 480

(1914].
186) D. R. P. 271 136 vom 14./11. 1812; Angew. Chem. 2%, II, 261

[1914].
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Shunjiro Araki, Osaka, Japanl®?), gewinnt reine
Zinkvitriollosungen aus Zinkerzen. Die Erze werden in
einer doppelschwefelsanren Natriumlosung gelost, mit metal-
lischem Zink behandelt, durch ein Alkali neutralisiert,
oxydiert und bei Gegenwart wasserhaltiger Kicselsaure zum
Sieden erhitzt. Man gewinnt die Kieselsdure am einfachsten
durch Neutralisieren von kieselsaurem Natrium in der zu
reinigenden Zinklosung mittels Schwefelsdure. Die sich
gallertartig ausscheidende Kieselssure und die beim Kochen
sich abscheidende nehmen alles aufgeldste Eisen und Mangan
aus den Zinklaugen auf, so daBl diese als reine Zinklgsungen
verwendet werden koénnen.

Nach dem Verfahren von J. W. Kynastow, Liver-
pool!88), erhilt man reines Zinksulfat, indem man zunichst
die Rohlaugen zur Oxydation des Eisens mit Chlorkalk be-
handelt und hierauf mit Kreide neutralisiert. Die abfil-
trierte klare Lauge wird unter Zusatz von Schwefelsiure
eingedampft, der Riickstand zur Entfernung jeder organi-
schen Substanz geglitht, mit Wasser ausgelaugt und aus
dieser Endlauge durch Krystallisation cas reine Zinksulfat
abgeschieden.

Weiler-ter Meer, Uerdingen a. Rh.189), erzeugen
Chromoxydverbindungen aus Chromsiure bzw. Chromaten.
Chromséaure oder Chromate werden mit Glucose oder anderen
aus Kohlenhydraten gewonnenen Zuckerarten in neutraler
oder in alkalischer Losung oder bei Abwesenheit von anderen
freien Sauren unter Zusatz von Thiosulfat reduziert. Durch
Einwirkung von Siuren kann man die entstandenen Chrom-
oxydverbindungen in normale oder basische Chromsalze
tiberfithren.

James H. Tayne, Yorktown, und Fred. E.
Gignoux, Cape Elizabeth, Maine®®), benutzen zur
Herstellung von Chromaten einen Drehrohrofen. Das Ge-
misch von Chromeisenstein, Kalk und Soda wandert der
Feuerung und dem oxydierenden Luftstrom entgegen. Die
Masse soll bei richtiger Temperatur zu Klinkern zusammen-
sintern. Diese Temperatur liegt bei Natriumschmelzen zwi-
schen 900 und 1200°.

SchlieBlich wire hier noch ein Verfahren zur Herstel-
lung von Antimonoxyd von A. L. Stark und
Emanuel Co. of America, Elyria, Ohio1%!), zu er-
wihnen. Fein zerkleinerter Antimonglanz wird durch
einen von einem Ventilator erzeugten Luftstrom unter
gleichzeitiger Zuleitung kohlenwasserstoffhaltiger Gase in
einer Verbrennungskammer verblasen. Die Verbrennungs-
produkte gehen durch Kiihlrohre, Staubabscheider in einen
Staubfilter. Man soll durch Regelung der Flamme es in
der Hand haben, nur Antimontrioxyd mit ganz geringen
Mengen Pentoxyd zu erzeugen.

Gase.
a) Wasserstoff.

Mit der zunehmenden Bedeutung der Luftschiffahrt der
Gewinnung des Ammonjaks aus den Elementen steigt auch
das Interesse fiir eine billige und technisch leicht ausfithr-
bare Wasserstoffgewinnung.

Dije Badische Anilin- und Sodafabrik hat ihre
Gewinnungsverfahren verschiedentlich verbessert. Es war
bisher ckonomisch nicht méglich, Wasserstoff aus Wasser-
gas durch Umsetzung mit Wasserdampf in Gegenwart von
Katalysatoren darzustellen. Es gelingt dies jedoch sehr gut,
wenn man bei Drucken von 4—40 Atm. arbeitet und das
Verfahren nach Absorption der gebildeten Kohlensdure
wiederholt192), Durch den erhohten Druck soll die Reak-
tionsgeschwindigkeit bedeutend wachsen; das Verfahren
kann in kleinen Apparaten ausgefithrt werden, wodurch
sich natirlich die Wirmeverluste vermindern.

187) D. R. P. 273 609 vom 28./8. 1913; Angew. Chem. 21, II, 358
1914].

[ 131) Engl. Pat. 26 895/1912 vom 22./11. 1912.

188) D, R. P.-Anm. C. 23 629, Kl. 12m, vom 7./7. 1913; Angew.
Chem. 27, II, 358 {1914].

190) V. St. A. Pat. 1081 625 vom 16./4. 1913.

181) V. St. A. Pat. 1096 468 vom 12./5. 1914.

192) D, R. P. 271 516 vom 25./7. 1912; Angew. Chem. 27, II, 259
[1914].

Als Katalysatoren verwendet die [B]!%3) Substanzen,
die neben dem Metall oder Oxyd Sauerstoffverbindun-
gen des Chroms, Thoriums, Urans, Berilliums, Antimons
enthalten. Die Kontaktmassen werden in fein verteilter
oder pordser Form, als Formstiick unter Verwendung von
Bindemitteln, benutzt. Eine besonders innige Mischung er-
hilt man, wenn man von einem Gemisch von Nitraten oder
Hydroxyden -ausgeht. So wird z. B. ein Gcemisch von
85 Teilen Eisennitrat und 15 Teilen Chromnitrat mit Am-
moniak gefallt, das Hydroxydgemisch getrocknet und ge-
formt.

Die Warme, welche zur Iubetriebsetzung und zur Auf-
rechterhaltung der Reaktionstemperatur nétig ist, wird
durch Verbrennung von Sauerstoff oder Luft im Kontakt-
apparat erzeugt1%4). Dadurch ist eine bequeme Zufithrung
und gleichmiBige Verteilung der Warme moglich, so daf.
die Temperatur leicht auf der gewiinschten Héhe gehalten
werden kann. Der
entstehende Wasser-
dampf beteiligt sich
an der Reaktion. —
‘Wasserstoff oder koh-
lenoxydfreien Was-
serstoff reinigt die
[Bj1%5) durch Be-
handlung mit einer 10
bis 509%,igen Natron-
lauge unter Druck.
Solcher Wasserstoff
soll zur Herstellung
von Methan aus Koh-
lenoxyd, sowie fiir
Hydrogenisation or-
ganischer KorperVer-
wendung finden.

Dr. Anton Mes-
serschmidt, Stol-
berg, hat fiir die Ge-
winnung von Wasser-
stoff dureh ab-
wechselnde Oxydation und Reduktion
voneisenhaltigenMaterialien Verbesserungen
eingefithrt. So wird die
Eisenmasse in diinnen
Schichten in den Ofen ge-
fillt, so dafB dic Reaktions-
gasc sie gleichmaBig durch-
stromen. Der Ofen ist derart
gebaut98), dal Wirme-
speicher entstehen, welche
die Eisenmasse allseitig um-
geben und die Wirme auf
das Fisen tbertragen (Fig.
36). Der Ofen wird durch
heiBe Gase direkt beheizt. »
Durch die Verbindung der
direkten Beheizung und der
indirekten durch Warme-
speicher werden die ditnnen
Eisenschichten gleichmifig
erhitzt. ]

Eine gleichmaBige und rasche Erwirmung wird auch dureh
vorstehend skizzierten Ofen von Messerschmid t197)
erreicht.

Die Kontaktmasse wird in den Schacht 4 (Fig. 37),
der mit seinem oberen Ende in den mit Gitterwerk 26 aus-
geriisteten Heizraum 25 miindet, eingefiillt. Die direkte

Fig. 87.

193) D. R. P. 279 582 vom 24./6. 1913; Angew. Chem. 2%, II, 708
[1914].

194) D. R. P. 268 929 vom 5./1. 1914; Angew. Chem. 27, II, 123
[1914].

195} D. R. P.-Anmp. B. 71 911, KI. 124; vom 16./5. 1913; Angew.
Chem. 27, II, 394 [1914].

198) D. R. P. 274 870 vom 13./8. 1913; Angew. Chem. 2%, 11, 394
[1914].

197) D. R. P. 276 132 vom 31./7. 1913; Angew. Chem. 27, II, 525
[1914].
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Beheizung der Masse erfolgt durch den Ringkanal 31 und
tangential wirkende Gasdiisen 27 und Winddiisen 28. Das
Gas-Luftgemisch (Wassergas und Luft) des Ringkanales
stromt durch die Leitungen 29 in den unteren Heizraum 30
und von hier unter gleichzeitiger Beheizung und Reduktion
durch die Kontaktmasse. Die Abgase der Reduktion
werden mit Wind, durch das Robr 33 zugefiihrt, gemischt
und in dem oberen Heizkanal 25 verbrannt und ziehen dann
in den Kamin 34. Wird oxydiert, so blast man bei ge-
schlossener Kaminklappe 35 Dampf durch die Leitung
in den Heizraum 25. Der durch Gitterwerk 26 iiberhitzte
Dampf tritt in den oberen Teil des Schachtes 4 ein, durch-
zieht die Kontaktmasse von oben nach unten. Es bildet
sich nun Wasserstoff, der durch die Leitungen 29 in die
Vorlagen 32 abgezogen wird.

Ferner ordnet Messerschmidt iber dem Reak-
tionsraum eine Kammer an®®), in der die zur Behandlun,
des Eisens erforderlichen Gemische von Gas und Luft aufler
Berithrung der Eisenmasse hergestellt werden.

Bei einer anderen Anordnung von Messer-
s ¢ h m id t19%) steht das Reaktionsgefa} in direktem Warme-
austausch mit Heizrdumen, die mit Gitterwerk ausgeriistet
sind. Durch diese Anordnung wird vermieden, daB wiah-
rend des Aussetzens der Beheizung die Temperatur fallt.
In der Schamottewand des Ofens und in dem Gitterwerk
des Heizraumes ist geniigend Wirme aufgespeichert, um
eine Abkiihlung zu verhindern. Reduktionsphasen und
Oxydationsphasen wechseln miteinander ab, Heizphasen
werden je nach Bedarf eingelegt.

DieBerlin-AnhaltischeMaschinenbau-
A. - G.299) gewinnt mittels Eisenerzen Wasserstoff aus Re-
duktionsgasen und Wasserdampf. Sie arbeitet mit einem
Zylinder aus feuerfesten Steinen. Dieser ist von einer gas-
dichten Eisenbekleidung umschlossen und durch steinerne
Scheidewénde in mehrere iibereinanderliegende Kammern
geteilt. Durch diese Teilung soll ein Ausgleich der Un-
dichtigkeiten stattfinden und eine gleichm#Bige Kin-
wirkung von Gasen und Dimpfen garantiert sein.

O. Dieffenbach und W. Moldenhauer,
Darmstadt #°1), verwenden als Ausgangsmaterial fir die
Wasserstoffgewinnung Legierungen des Eisens mit erheb-
lichen Mengen von Chrom, Mangan, Wolfram, Titan oder
anderen Elementen, die wohl durch die Wirkung des Wasser-
dampfes in Oxyde iibergehen, aber im Gegensatz zum Eisen
durch die gasformigen Reduktionsmittel nicht mehr redu-
ziert werden. Auch diirfen sie mit den Oxyden des Eisens
nicht zusammenschmelzen. Diese Beimengungen haben nur
eine rein mechanische, aber keine chemische Wirkung und
bewirken durch ihre Oxydation ein Voluminés- und Porés-
werden der Masse. Da sie, wie schon hervorgehoben, nicht
reduziert werden, behilt die Masse auch ihre physikalische
Beschaffenheit bei.

Solche Legierungen lassen sich auch zur Herstellung
von Stickstoff oder Stickstoff-Wasserstoffgemischen ver-
wenden, indem man an Stelle von Wasserdampf Luft oder
geeignet zusammengesetzte Gemenge von Luft und Wasser-
dampf Gber das Material leitet.

Julius Pintsch A.-G.2°2) benutzt zur Wasser-
stoffgewinnung als eisenhaltiges Material Kunststeine aus
Eisenoxyd oder Carbonaten gemischt mit Oxyden oder
Carbonaten von Magnesium, Barium, Strontium, Aluminium.
Dieses Material soll wihrend des Prozesses keine Ober-
flachenverglasung erfahren.

Willibald Naher, Baden-Baden, und Martin
No6ding, Pforzheim, gewinnen Wasserstoff aus Wasser-
dampf und Metallen in der Hitze. In einer Retorte wird
Kupfer und Eisen iibereinandergeschichtet, auf etwa 800°
erhitzt und Wasserdampf, der auf 1000° iiberhitzt und
luftfrei ist, eingeleitet. Der Wasserdampf trifft zuerst auf
das XKupfer und dann auf das Eisen. Der unzersetzte

198) D. R. P.. 276 719; Angew. Chem. 27, II, 561 {1914].

199) D. R. P. 277 500 vom 9./7. 1911; Angew. Chem. 2%, II, 562
[1914].

200) Franz. Pat. 465 474 vom 28./11. 1913.

201) D. R. P, 270 704 vom 25./5. 1911; Angew. Chem. 27, II, 222
[1914].

202) Franz. Pat. 466 739 vom 30./12. 1913.

Wasserdampf, der nach der Oxydation der Metalle noch
in der Retorte ist, wird auBlerhalb derselben durch glithende
Kohlen in Wasserdampf verwandelt und zur Reduktion
der Metalloxyde benutzt. Dabei wird so gearbeitet, daB
das Wassergas zuerst auf das Eisenoxyd und dann auf das
Kupferoxyd in der Retorte trifft. Die beim Reduktionsproze
der Metalloxyde entstehende Kohlensiaure geht zur Umwand-
lung in Kohlenoxyd durch die Wassergasapparatur202s),

Dr. Friedr. Bergius, Hannover, hat fiir sein
Wasserstoffgewinnungsverfahren 203) (Einwirkung von (ber
den Siedepunkt erhitztem, fliissigem Wasser auf Metalle)
einen zweckentsprechenden Apparat konstruiert204),

Das Druckgefi8 1 (Fig. 38) besitzt inner-
halb des Druckraumes 3 eine Batterie von
z. B. sechs Reduktionszylindern 4. Diese sind
um eine gemeinsame Drehachse mittels eines
Handrades 6 drehbar. Im Deckel des Druck-
gefafes ist eine Einfilloffnung 2, die densel-
ben Querschnitt wie die einzelnen Reaktions-
zylinder hat, vorgesehen. Die Heizung des
Aypparates erfolgt durch eine Heizschlange 8.
Diese ist in dem Rohr 7, das den von der
Batterie der Reaktionszylinder freigelassenen
Raum ausfiilllt, angeordnet. Das Rohr 7 ist
mit der Drehscheibe 5 fest verbunden und
trigt den als Triger fur die einzelnen Re-
aktionszylinder dienenden Teller 9. Beim
Filllen des Apparates wird durch Drehen
am Handrad jeder Einzelzylinder unter die
EinlaB6ffnung gebracht.

Von sonstigen neuen Wasserstoffgewin-
nungsverfahren wiren noch zu erwéihnen:

Ein Verfahren der Société L’Air
Liquide, Paris. Dieser Firma ist bereits
durch das franzésischePatent 329 839 ein Verfahren zur Dar-
stellung von reinem Wasserstoff durch teilweise Verfliissigung
von Wassergas geschiitzt. Es hat jedoch den Nachteil, daB
die theoretische Wasserstoffausbeute nur dem halben Vo-
lumen des angewendeten Wassergases entspricht. Um diesen
Ubelstand zu beheben, arbeitet man jetzt so 295), daBl das ab-
geschiedene Kohlenoxydgas fast ganz zur Herstellung von
Woasserstoff auf chemischemm Wege benutzt wird. Den Was-
serstoff, den man auf diese Weise erhilt, fiigt man dem zu
verflissigenden Wassergas zu.

In kleinen Anlagen gewinnt die Société
AnonymeL’Oxhydrique Frangaise, Paris?%),
durch Elektrolyse von
Wasser Wasserstoff.

Figs,

Sie benutzt hierzu ein £
Element, beidem eine
saumlose, aus Asbest-
tuch  geschnittene
Scheidewand 3 (Fig.
39) zwischen zwei
Weichholzrahmen 2 [
und 4 eingeklemmt
ist. Letatere sind in
eine  umgebérdelte
Wellenrillenblech-
Elektrodenplatte 1 ,j&d®
eingebettet. Diese be- Efd

sitzt Offnungen 5, 6,
9 fir Gase und Fliis-
sigkeit.

George Frangois Jaubert, Paris?0?), gewinnt
Wasserstoff durch Einwirkung einer konzentrierten Alkali-
lauge auf Silicium, Aluminium oder deren Legierungen mit
Eisen oder Mangan. Er hat das an und fiir sich bekannte

Fig. 39.

2022y P, R. P, 279726 v. 7./8.1913; Angew. Chem. 27, IT, 708 [1914].

203) D. R. P. 25 493; Angew. Chem. 26, II, 21 [1913].

204) D. R. P. 277 501 vom 30./11. 1913; Angew. Chem. 27, II, 619
[1914).

205) D. R. P. 272 086; Angew. Chem. 27, II, 269 [1914].

206) D. R. P. 277 434 vom 19./9. 1913; Angew. Chem. 27, I, 619
[1914].

207) D. R. P. 272 609 vom 30./4. 1913; Angew. Chem. 27, II, 302
[1914).
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Verfahren verbessert, indem er aus dem Silicium und der
Lauge mit Hilfe eines Fettes (Paraffin, unverseifbares Fett,
Vaseline) eine Art Emulsion herstellt. Diese Emulsion 148t
sich leicht rithren, wihrend ein Gemisch von Silicium und
Lauge allein ziemlich schwer beweglich ist. Das Ausbringen
an Wasserstoff soll durch Anwendung einer solchen Emulsion
viel hoher sein. Praktisch halt man wahrend der ganzen
Dauer der Operation die Konzentration der Reaktionsmasse
aufrecht, ersetzt also das verschwindende Wasser.

b) Sauerstoff und Ozon.

Dr. George Frang¢ois Jaubert, Paris?%), ge-
winnt Sauerstoff und Stickstoff durch Luftverfliissigung.
Die Entspannung wird bei der
Inbetriecbsetzung der Apparatur
unter Riickgewinnung #uBerer
Arbeit vorgenommen. Wihrend
des Betriebes wird sie durch Aus-
stromen erreicht. Dadurch wer-
den die hohen Drucke vermie-
den, dic zur Einleitung der Ent-
spannung durch bloBes Aus-
strémen erforderlich sind, und
doch die Vorteile dieser Ent-
spannungsart ausgenutzt. Der
Austauscher ¢ (Fig. 40) besitzt
Robhrleitungen 1 und 2. Letztere
dienen bei Dauerbetrieb als Lei-
tungen fiir die einstrémende Luft
bzw. den ausstromenden Sauer-
stoff und sind durch eine Leitung
mit Hahn 4 miteinander verbun-
den. Dadurch kann wiahrend der
Inbetriebsetzung die einstrémen-
de Luft in zwei Strome geteilt
werden ; der einc fliet durch die
Rohrschlange 1 zu einer Expan-
| sionskiltemaschine m, einem Ver-

x flissiger d und einer bei Dauer-

% oo betrieb als Abzugsrohr fiir den
Stickstoff dienenden Schlange 3,
i E Ho X der andere geht durch die. Rohr-

il schlange 2, gelangt als Regen von
3= 4 flussiger Luft in den unteren
Teil g der Rektifikationskolonne f.
Vorher durchstrémt er den Ver-
dampfer » und den Verflissiger d.

Als Dichtungsmittel
fiir Maschinen zur Luft-
Ty verflissigung benutzt die

1 I’Air Liquide, Procédés

- Georges Claude Société
Anonyme, Paris2%), Leder.
Lhe o o Vor der Verwendung wird das
Leder mit einem Fettlosungsmit-

K- tel behandelt. Es soll bei Ver-

; v - S wendung solcher Dichtungen jede

z Iz Schmierung der an der Dichtung

Feson £ 5 L 193 . gefithrten Maschinenteile unnétig
A4t sein.

ferer 3 18 Heeis B Einen Kolonnenappa-

- r a t zur Gewinnung von reinem

soex T ki gme Sauerstoff aus derLuft

30000000 hat Raoul Pierre Pic-

600 '@' 0 O« tet, Berlin - Wilmersdorf 219),

@' 6067000 konstruiert. In einer Rohr-

€, o0 0 N oo¢ schlange C (Fig. 41), die zur Be-

heizung der Kolonne dient, wird

Fig. 41. Stickstoff verflissigt. Er rieselt

von oben in der Kolonne herunter
und wird von Luft, die im mittleren Teil der Kolonne ein-
tritt, durchdrungen. Die Rohrschlange geht durch alle

208) D.R.P.277717 vom 25./3.1913; Angew.Chem. 27, 11, 620[1914].

208) . R. P. 273 276 vom 17./10. 1913; Angew. Chem. 2%, 1I, 349
[1914).

210) D, R. P. 272 675 vom 26./10. 1910; Angew. Chem. 27, II, 304
[1914].

Schalen B der Kolonne 4 nach oben, um die Zone der
starksten Heizwirkung, je nach dem Drucke, unter dem der
gasférmige Stickstoff in der Schlange gehalten wird, nach
Belieben verlegen zu konnen.

Clarence Weston, London?1), gewinnt Sauer-
stoff aus der Luft mit Hilfe eines Sauerstoffiibertrigers und
benutzt dazu nachstehend skizzierte Apparatur. Sie be-
steht der Hauptsache nach aus einer senkrechten, mit
einem hciz- oder kithlbaren Einlauf 4 und Ablauf ¢ ver-
sehenen Rctorte @ (Fig. 42). Durch die Retorto geht eine
Welle 2 mit Schraubengingen, durch welche Bleloxyd in
die Retorte hinein und wieder herausbeférdert wird. Der
VerschluB der Retorte erfolgt durch das in den Gewinden
befindliche Bleioxyd. Sollte sich
etwas Bleioxyd festklemmen, so
greift ein mit einem Gewicht be-
lasteter Arm ¢ ein und schicbt
zwecks Verhiitung einer Verstop-
fung das Bleioxyd weiter. Zwi-
schen die obere Klappe d und die
Retorte ist eine durchlochte Druck-
platte f eingefiigt. Hine Abstreif-
leiste 1 streicht tiber die Platte
und beférdert das Bleioxyd durch
dic Locher derselben in die Retorte.
TUnter dem Retortenauslauf ¢ ist
cine Zerkleinerungsvorrichtung p
montiert. Sie bestet aus durch
Federkraft betricbenen, verstell-
baren Quetschwalzen q. Zwischen
Retorte und Zerkleincrungsvorrich-
tung ist ein aus drehbaren und ;
hohlen Platten p’ bestehender z “ 4 a
Tisch cingeschoben. Diese Platten
schlieBen die Zerkleinerungsvor-
richtung nach oben ab. Sie bilden -
eine ebene Fliache, auf der das herabfallende Bleioxyd
einige Zeit an der Luft liegen bleibt. Das zerkleinerte Pro-
dukt fallt in eine offene Ablaufrinne r, kommt in einen
Sammelbehilter s und wird durch das Becherwerk o zum
Einlauftrichter n gehoben. Die Retorte wird durch Feuer-
zlige v beheizt. Oberhalb des Feuerraumes ist ein Kessel y
fur Dampferzeugung eingebaut, der seinen Dampf durch
das Rohr ¢ nach dem unteren Teil der Retorte blast. Das
Bleioxyd wird in der Retorte reduziert, auBlerhalb dieser
wieder oxydiert und in die Retorte zuriickgebracht.

Ein Verfahren zur Abscheidung des Luft-
sauerstoffes ist Dr. Ludwig Bergfeld, Dur-
lach in Baden?!%), patentiert worden. Erhitzt man Sal-
petersiure in Gegenwart von Schwefelsdure iiber den Siede-
punkt der Salpetersiure, so zerfallt letztere nach der
Gleichung: HNO; + H,S0, = HNSO; + H,0 4+ O.

Die cntstehende Nitrosylschwefelsiure gibt natiirlich
mit Wasser Sehwefelsiure und Stickstofftrioxyd und dieses
wieder mit Wasser und Sauerstoff Salpetersiure. Es ver-
lauft also die Reaktion folgendermafBen:

2 HNSO, + H,0 = 2 H,S0, + N,0, ;
N;0; + O, 4+ H,0 = 2 HNO,.

Uber eine konz., nahezu siedende Schwefelsiure wird
der auf gleiche Temperatur vorgewirmte Salpetersiure-
dampf geleitet, wobei beide im Primirstrom flieBen. Die
Schwefelsiure sattigt sich allmihlich mit Wasser und
Stickoxyden; iiber ihr sammelt sich der Sauerstoff und wird
abgeleitet. Zur Wiedergewinnung der Salpetersiure fiihrt
man die entstandene Nitrosylschwefelsdure nun in den
Sekundarstrom. - Hier spaltet sich salpetrige Saure und
Wasser ab, die man ableitet, vereinigt und mit Luft in Sal-
petersiure berfithrt. Bei konsequenter Durchfithrung des
Wérmeaustausches kann diese Methode der Sauerstoff-
gewinnung zu einer technischen gestaltet werden. Auch
andere Oxyde, die in der Hitze Sauerstoff abgeben und
durch Luft zu regenerieren sind, lassen sich nach diesem
Verfahren zur Sauerstoffgewinnung heranziehen.

211) D, R. P. 279 009 vom 26./8. 1913; Angew. Chem. 27, II, 619
1914].

[ 21JZ) D.R.P.276131 v.22./10.1912; Angew.Chem. 27, 11, 270[1914].

Fig. 42,



A ufsatzteil.
28. Jabrgang 1916.

Aug Gasgemischen entfernt Siemens & Halske,
A.-G.21%), Sauerstoff, indem sic hierzu nicht, wie
iblich, fein verteiltes Kupfer, das bei Anwescnheit von
Wasserstoff oder Kohlenwasscrstoffen ganz versagt, an-
wendet, sondern solchec Metalle, deren Oxyde bei Tempera-
turen bis zu 1000° sich nicht durch Wasscrstoff oder Kohlen-
stoff reduzieren lassen. Solche Metalle sind z. B. Zirkon
und Titan.

Einen neuen Ozonerzeuger hat Henry Gru-
ner, Paris?4), konstruiert. In Glasréhren einge-

schlossene Drahtspiralen sind als Elek-

7 6 troden 1 (Fig. 43) in konzentrischen

4 Rohren um eine mittlere Elektrode 10

[] > angeordnet. Dic &uBere Reihe der

Elektroden ist mit eincm glinzenden

2 Mantel 2 umgeben. Auf diesem Man-

tel ist eine Elektrodec 3 als Metall-

s draht aufgewickelt. Die Luft wird

durch das im Deckel des Apparates

gehende Rohr 7 zugefiihrt. Dic Elek-

troden 1 und 10 sind je mit cinem

4 Pol der Hochspannungsquelle, die

AuBcnelektrode 3 mit der Erde ver-

bunden.

. Einanderer Ozonerzeu-

4 ger rithrt von Dr. Walter

Burstyn, Berlin?%), her. Er

ist derartig konstruiert, daBl der den

8 Ozonerzeuger durchstreichende Luft-

strom einen moglichst geringen Wider-

stand findet. Dabei ist der Abstand

der Elektroden so gering gewihlt,

daB zum Betriebe eine verhdltnismifig niedere Spannung

ausreicht. Die Elektroden bestchen aus einem Gitter ge-

kreuzter Drahtleiter, wobei die parallelen Leiter mit dem-
selben Pol in Verbindung stehen.

Zur Herstellung der Armierung ozon-
bestindiger Appargte benutzt[Griesheim-
Elektron]?18) kohlenstofffrcie bzw. kohlenstoffarme Chrom-
Eisenlegierungen von mindestens 259, Chrom.

Stickstoff gewinnen Th. L. Wilson und M. M.
Haff, Ottawa, Canada?'?), indem sie Schwefel in einer
beschrinkten Luftzone verbrennen. Die Gase absorbieren
sic, um.eine Bisulfitlésung zu erhalten, in einem alkalischen
Medium. Das entwcichende Stickstoffgas wird zur Ent-
fernung der geringen, noch vorhandenen Sauerstoffmengen
iiber erhitzten Schwefel oder Sulfiderze geblasen.

Kleinere Produkte.

Dr. Samuel Peacock, Philadelphia?'8), erzeugt
Phosphorpentachlorid aus einem Phosphat und Alkalichlorid.
In einem luftdicht schlieBenden Behalter wird Tricalcium-
phosphat und Alkalichlorid unter Entfernung der Reaktions-
gase auf 1100° erhitzt. Der ProzeB verliuft nach der
Gleichung: CagP,04 + 10 KCl = 3 Ca0 + 5 K,0 + 2 PCL.

Aus Selen gewinnen durch Verbrennung Dr. W. D.
Treadwell und Egon Frinkel?®) Selendi-
oxyd. Um bei der Oxydation des Selens mit heiler Luft
eine moglichst vollstindige Verbrennung zu Selendioxyd zu
crreichen und ein Sublimieren des Selens zu vermeiden, wird
der sehr schwere Selendampf mit der Oxydationsluft innig
gemischt. Man leitet zu diesem Zweck den Selendampf
mit {iberschiissiger Luft durch eine indifferente, erhitzte
Schicht eines porosen Materials, wie Seesand, Asbest,
Schamotte usw.

213) 1. R. P. 279 132 vom 28./6. 1913; Angew. Chem. 27, II, 619
[1914).

214) D. R. P. 277 436 vom 16./8. 1913; Angew. Chem. 27, II, 566
[1914].

215) D. R. P.-Anm. B. 75 127, KI. 12¢, vom 13./12. 1912; Angew.
Chem. 27, II, 367.{1914].

218) D. R. P. 274 872 vom 17./6. 1913; Angew. Chem. 27, 11, 397
[1914].

217) V, St. A. Pat..1 084 774 vom 20./1. 1914.

218) D. R. P. 276 024 vom 14./10. 1913; Angew. Chem. 27, 1I, 481
(1814).

219) D. R. P. 279 005 vom 24./12. 1913; Angew. Chem. 27, II, 623
[1914].
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J. Brunschwig, Brooklyn?2°), gewinnt Phos-
phorsaure aus phosphorhaltigen Materialien. Die-
selben werden nicht, wie sonst iiblich, mit konz. Schwefel-
siure aufgeschlossen, sondern zunichst mit verdiinnter
Schwefelssure erhitzt. Dabei muB das Phosphat im Uber-
schuB von 10—209%, vorhanden sein. Folgende Reaktion
tritt hierbei ein: Ca,(P0,), + 3 H,80, = 2H,;P0, 4 3CaSO0,.

Die dekantierte Fliissigkeit wird mit. weiteren Mengen
verdiinnter Schwefelsdure crhitzt, mit phosphathaltigem
Material neutralisicrt und nochmals filtriert. Es resultiert.
eine verdiinnte, nur wenig verunreinigte Phosphorsiure.

Ein ncues Verfahren zur Gewinnung von Boraxund
Borsdureist E.Laremont Flemin g, Chester22)
patentiert worden. Er erzeugt aus rohem Calciumborat
dureh Kochen mit Sodalésung Borax und gewinnt aus der
Lauge einen Teil desselben durch Krystallisation. Die bis
zur Sittigung eingedampfte Mutterlauge wird mit Chlor-
gas behandelt. Es bilden sich Borsiure und Natrium-
chlorat; durch fraktionierte Krystallisation crfolgt Trennung
der Produkte.

Robert Marcus, Frankfurt a. M.22%2), erzeugt
reine und absorptionsfihige Kiesclsiure aus Wasserglas-
lssungen ohne Verwendung eincer Saure als Fallmittel. Die
Wasserglaslosung wird mit Aldchyden, wie Formaldehyd,
auch mit Kresolen und Phenolen gefallt. Dureh Auswaschen
der Fallung, Trocknen crhilt man reine Kieselsaure von
hochster Ab- und Adsorptionsfahigkeit.

Zur Darstellungvon Flu Bséd ureerhitzt Dr.C.Frei-
herr von Girsewald, Berlin-Halensee 223), Flullspat
und Schwefelsdure und leitet in das Gemisch Wasserdampf
ein. Es soll dadurch an Wirme gespart werden, die Kr-
wirmung schneller vor sich gehen und in demselben Ap-
parate eine groBere Produktion als bei Arbeiten ohne Dampf
moglich sein. Will man eine hochkonzentrierte FluBsiaure
erzeugen, so kondensiert man die Roaktionsgase ohne Vor-
lage von Wasser.

Gebr. Siemens & Co., Lichtenberg??4), gewinnen
Salze der komplexen Fluorwasserstoffsauren. Es wird FluB-
siure auf ein Gemisch cines Metalloxydes oder Salzes und
das Oxyd eines anderen Metalls, das mit FluBsiure eine
komplexe Verbindung gibt, einwirken gelassen. Solche
Oxyde sind Borsidure, Titansiure und Kieselsiure. Z. B.
verrithrt man 7,5 kg KCl und 6,2 kg Borsaure und 30—50 1
Wasser in einem Brei und fiigt 12 kg 709%ige FluBsiure zu.
Nach heftiger Erwarmung der Masse scheidet sich das Salz
in korniger Form aus.

SchlieBlich wiren noch zwei neue Verfahren zur Ge -
winnung von Thionylehlorid der Farben-
fabriken vorm. Friedr. Bayer & Co., Lever-
kusen, zu erwihnen. Es wird ohne Anwendung von starker
Kiihlung bei Temperaturen von 10—15° und ohne Anwen-
dung eines erhohten Druckes Schwefelsiureanhydrid und
Zweitach-Chlorschwefel in Gegenwart von Schwermetall-
chloriden, z. B. SbCl, , HgCl, in Reaktion gebracht225), oder
Schwefel wird mit Chlor und Chlorsulfonsidure in Gegenwart
dieser Katalysatoren behandelt?226),

Apparate, Maschinen und Verfahren allgemeiner Verwend-
barkeit.

Hoyt Metal Co., St. Louis, Missouri?27?), gewinnt
Metallplatten zur Herstellung saurefester Behilter, indem
sie die dickere Innenschicht nur aus Blei, die diinnere
AuBlenschicht aus Blei mit einem Zusatz von 2—209,

220) V. St. A. Pat. 1083 429 vom 6./1. 1914.

221) V. St: A. Pat. 1090 526 vom 15./3. 1914.

222) D. R. P. 279 075 vom 20./2. 1914; Angew. Chem. 23, II, 621
[1914].

223) D. R. P.-Anm. G. 39 654, Kl. 12{, vom 4./8. 1913; Angew.
Chem. 27, 11, 368 [1914].

224) D, R. P. 279 011 vom 1./5. 1913; Angew. Chem. 27, II, 623
[1914].
0 912:5) D. R. P. 275 378 vom 16./4. 1913; Angew. Chem. 27, II, 433
1914].
(o 226) D. R. P. 279 076 vom 13./9. 1913; Angew. Chemn. 27, II, 623
1914},
[ 227) D. R. P. 272 129 vom 14./1. 1913; Angew. Chem. %7, II, 289
1914].



224

von Kéler: Fortschritte auf dem Gebiete der anorganischen GroBSindustrie im Jahre 1914.

Zeitschrift, fitr
angewandte Chemie.

Antimon anordnet. Der Siurebehilter besteht also sowohl
auf der Innenseite als auf der AuBenseite aus Blei. Die
auBere Schicht ist aber infolge der Legierung mit Antimon
geniigend widerstandsfahig gegen mechanische Einfliisse.

Eine praktische Verankerung fiir sdure-
feste, aus einzolnen Platten zusammengesetzte Trége
stammt von den Herdecker Sandsteinbrichen
H. Schiiler, Herdecke, Rhld.228). Senkrechte Anker
sind in den Rillen, die zwischen den Berithrungsflichen der
cinzelnen Plattcn eingehauen sind, hochgefithrt und in den
Boden der Steindiibel eingelassen. Oben endigen die Anker
in Versenkungen der Steinplatten. Es ist also die senkrechte
Verankerung ganz von dem Boden und den Winden siure-
fest eingeschlossen,

Zylindrische, beiderseits geschlossene, druckfeste Be -
haltermit freitragendem, aus einem Stick
hergostelltem,nachauBengew6lbtem Bo-
den baut Julius Pintsch A.-G. Berlin2?®). Der
Querschnitt des Bodens ist nach einer Kurve geformt
(Fig. 44), deren Kriimmungshalbmesser von der Mittel-
achse nach dem Umfang stetig abnimmt., Diese Bodenform
gewihrleistet eine gleichmifige Materialbeanspruchung und
groBte Festigkeit bei geringem Materialaufwand. Vor der

Halbkugelform hat dieser Boden den Vorteil einer geringen.

Tiefe.

Heinrich Flasche, Bochum?3?), benutzt zur
Absorption von Gasen ein GefiB mit tangential angeord-
neten Gaseinfiilhrungsrohren. Das
Gas tritt durch mehrere solche
Rohre a (Fig. 45) in ein geschlosse-
nes, zylindrisches Gefa mit trich-
- terférmiger Vertiefung ¢. Uber den
Gaseintrittsrohren ist an der Ge-
faiBwand eine ringférmige Haube b
angeordnet, so daf3 die tangential
eintretenden Gase unter ihr kreisen
und die ganze Fliissigkeit in heftige
Bewegung bringen. Die Haube besitzt eine groBere Anzahl
von Schlitzen.d, durch welche -Flissigkeitsteile durch die
Bewegunghineingesaugt wer-
den und sich so mit den Gasen
mischen.

Eine Vorrichtung
zum Zerstéiuben und
innigen Mischen von
Flissigkeiten hat
das Salzbergwerk
Neustaffurt und
Teilnehmer, Zschern-
dorf bei Bitterfeld?2),
konstruiert. In dem
L e i betreffenden Gefa8 wird ein
o () \ | &) ). hohler Rotationskorper b
il ‘ (Fig.46), dessen oberer Rand

i glockenartig erweitertist und
“ itber die Flussigkeitsober-
: fliche hinausragt, in schnelle
Umdrehung versetzt. Die am
unteren Rand des Korpers
angesaugte Flissigkeit wird
nach oben gedringt und fillt in feinem Sprithregen auf die
im QGefaBe kreisende Flissigkeit. Der Apparat soll zum
Reinigen, Waschen, Trocknen und Absorbicren von Gasen
benutzt werden.

Fig. 44.

!

Fig. 45.

228) D. R. P. 269 698 vom 15./3. 1913; Angew. Chem. 27, II, 158
'_“9123%') D. R. P. 277 465 vom 8,2, 1912; Angew. Chem. 21, II, 577
[1912%%') D. R. P. 271 786 vom 21./3. 1913; Angew. Chem. 27, II, 288
[[izgl) D. R. P. 267 933 vom 12,/3. 1914; Angew. Chem. 27, II, 57

kohle fabriziert C. G.

Ziirich 235),

. ZurErzeugungundErhaltungeines sehr
hohen Vakuums benutzen Sidfeldt & Co.,
Melle, Hannover 232), folgende Apparatur: Sic besteht aus
einer Vakuumpumpe und einem Strahlapparat. Letzterer
wird durch komprimierte oder
fliissige Gase betrieben und blist
in einen durch die Luftpumpe
bereits evakuierten Raum aus
(Fig. 47). Da der aus dem Strahl-
apparat austretende Gasstrahl
in dem evakuierten Raum keinen }
Widerstand antrifft, so werden
seine Geschwindigkeit und das
erreichte Vakuum sehr gesteigert.
Rudolf Mewes, Berlin233),
fillt schwer verfliissighare Gase
in Hochdruckflaschen, indem er
die Gase zunichst ohne Druck ,
in eine besondere MeSBflasche
filllt und von hier in die Bombe
einfithrt. Bei der Fiillung wird
der Kanal d (Fig. 48) durch Off-
nen des Ventiles b freigelegt. Es
gelangt jctzt das Gas von dem
FillgefaB ¢ durch das AnschluB-
stiick f in die Bombe a. Ist die
Fillung beendet, so wird das
Ventil b geschlossen, das Fill-
gefil mit dem AnschluBstiick
entfernt und das Reduktions- s
ventil angebracht.
Flussigkeiten wund
Gasereinigt, klart und
entfirbt Robert Marcus,
Frankfurt a. M.234), durch Zusatz
gefillter, von fremden Adsorp-
tionen befreiter Kieselsdure.
Eine aktive Entférbungs-

A

4
=

Hauhart, Rischlikorn bei
Pflanzliche Stoffe
werden mit Magnesiumchlorid
oder Calciumchlorid impragniert,
bei Luftzutritt und einer Tem-
peratur, die unter der Gliithhitze
licgt, verkohlt und die Salze wie-
der ausgewaschen.. :

Eine aktive Kohle von
groBer Absorptionskraft gewinnt
Dr.jJohannes von Kru-
sze ws ki, Berlin 23¢), aus Torf.
Es wird feuchter Torf mit al-
kalischen Substanzen, wie Kali,
Natron, Soda, Kalk usw., behan-
delt und dann nach dem Trocknen bei LuftabschluB bis zum
Aufhoren einer Gasentwicklung erhitzt.

Als Wirmeisoliermittel empfiehlt W.
Arthur, Schenectady, N.J.2387) Alkalisili-
cate. Diese werden zerkleinert und im Rotationsofen bei
300—400° erhitzt. Man kann auch eine Silicatlosung in
cine heifle Kammer fein zerstiuben. Es resultiert oin sehr
leichtes, hochpordses Material. [A.7.]

252) D. R. P. 275 437 vorh 2,/8. 1912; Angew. Chem. 21, 11, 461
[1912%) D. R. P. 278 389 vom 8,/11. 1913; Angew. Chem. 27, II, 617
[191231.) D. R. P. 268 057 vom 26./3. 1912; Angew. Chem. 27, IL, 57
[191231') D. R. P. 275 973 vom 19./9. 1913; Angew. Chem. 27, II, 511
[1912%) D. R. P. 267 346 vom 13,/10. 1912; Angew. Chem. 21, II, 61
{191;]7-) Engl. Pat. 243/1913 vom 3,/1. 1913.

Zu dem auf Seite 111 versffentlichten Aufsatz von Badermann: Das Lebensalter der Arbeiter in
der chemischen Industrie ist nachzutragen, daB die darin enthaltenen statistischen Angaben den Jahresberichten
der Konigl. PreuBlischen Rogierungs- und Gewerberdte und Bergbehorden fiir 1912 entnommen sind.
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