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suchen nach ein- bis dreistundiger Phosphateinwirkung 
jeweils festgestellten Resthiirte-Verminderungen sind 
nachstehend in einem Diagramm vereinigt. 
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2. V e r s u c h e  
i m  L a b o r a t o r i u m  
m i  t f l i e a e n d e m  

W a s  s e r. 
Wir fiihrten nun zur 

Angleich.ung an die tat- 
sachlichen Verhaltnlisse 
der Wasserreinigung eine 
Reihe von Versuchen rnit  
fliegendem Wasser aus. 
Hierbei wurde Rohwasser 
von im Mittel 9,5O HBrte 

nuf 90° vorgewarmt und durch eine Reihe von hinter- 
eiiinridergedchalteten Becherglasern geleitet. Im ersten 
Ilecherglas wurden wechselnde Mengen Katronlauge, 
in1  dritten Becherglas nach vierstiindiger Reaktions- 
dnuer Phosphnt bzw. Phosphorsaure, entsprechend der 
vorhandeneil Resthlrte, zugesetzt. Nach zweistiindiger 
ltenktion wurde das enthiirtete Wasser durch Kies 
filtriert. Jeder Versuch dauerte 30 h. 

Die Versuche zeigten, daD das Phosphat bzw. Phos- 
pliorsiiure die Resthiirte unter den durch Alkali allein 
crzielten Wert herabdruckt. Die prozentuale Verbesse- 
rung fallt (steigt) jedoch, ebenso wie bei den Versuchen 
niit steheridem Wasser, rnit zunehmenden (abnehmen- 
den) Alkaliuberschussen. Daher ist auch die prozen- 
tuale, verbessernde Wirkung der Phosphorsaure grofler 
als die des Trinatriumphosphates. Wahrend aber bei 
den Versuchen mit niedriger Alkalitat das Trinatrium- 
phosphat eine iini 20% niedrigere Restharte als freie 
Phosphorslure hervorruft, zeigen die bei hoherer Alkali- 
tiit ausgefuhrten Versuche, dai3 praktisch fast kein Unter- 
schied mehr zwischen den durch beide Reagenzien er- 
zieltcn Restharten besteht (Phosphat: 0,181°, Phorphor- 
siiure: 0,1850 Harte). Mit anderen Worten: Bei hoherer 
Alkalitiit ist es gleichgiiltig, ob die Nachenthartung rnit 
.llkaliphosphat oder freier Phosphorsaure ausgefiihrt 
wird. Das letztere Verfahren hat noch den Vorteil, daD 
es die Natronzahl etwas herabsetzt. Allerdings muD 
hierhei eine genaue chemische Betriebsuberwachung ge- 
wiihrleistet sein. 

3. V e r s u c h e  i m  G r o D b e t r i e b .  
Das Rohwasser (Durchschnittsharte 9,s") wurde in 

der Wasserreinigung Oppau niit Kalksoda bei 00--95O, in 
Ludwigshafen mit Sodanatronlauge bei 85O vorenthiirtet. 
I)er Zusatz des Dinatriumphosphats erfolgte abwechselnd 
innerhalb und hinter der Wasserreinigung, entsprechend 

Angewandte Chemle [ 46. Jahrg. 1933. Nr. 1 itbildung bei Bleiglatte-Glycerin-Kitt 
. . . ___ . . . -_ 

den jeweiligen Restharten. Die Versuche erstreckten 
sich uber mehrere Monate und fuhrten zu folgeliden Er- 
gebnissen : Durch Zusatz von Phosphat innerhalb der 
Wasserreinigung wird die Restharte herabgedriickt. Sie 
betrug in der Wasserreinigung Oppau bei Enthartung 
ohne Phosphat (bzw. Einspaisung des Phosphates hinter 
der Wasserreinigung) 0,150° bzw. O,159O, im Mittel also 
0,1550. Sie fiel, wenn 100% des notigen Phosphates 
innerhalb der Wasserreinigung zugegeben wurden, auf 
0.114O bzw. O,123O, irn Mittel 0,119O. Die Verbesserung 
uer Enthartung durch Phosphat betrug somit rund 23% ; 
bei Anwendung von 50 % der notwendigen Phosphatmengc 
fie1 die Resthirte auf 0,1Fj0; die Verbesserung entsprach 
folglich 4%. In Ludwigshafen betrug die Harte bei 
Phosphatzusatz iniierhalb der Wasserreinigung durch- 
schnittlich 0,21° gegenuber durchschnittlich 29O bei 
Enthartung ohne Phosphat (bzw. Einspeisung des Phos- 
phates hinter der Wasserreinigung). Die Verbesserung 
der Enthartung entsprach daher rund 28%; bei den 
Oppauer Versuchen wurden 23% gefunden. 

Z u s a m  ni e n f  a s s u n g. 
1. Es wurden Laboratoriunisversuche niit stehendeni 

und flieBendem Wasser sowie Versuche im GroDbetrieb 
ausgefuhrt, um festzustellen, ob die rnit den ublichen 
Enthartungsmitteln (Kalksoda, Natronlauge usw.) er- 
zielte Restharte durch einen dieser Restharte aquivalen- 
ten Zusatz von Phosphation weiter verrnindert werden 
kann. 

2. Das Phosphat druckt die Restharte tiefer herab, 
als dies Alkali allein in der gleichen Zeit vermag. 

3. Nach liingstens einstundiger Reaktionsdauer ist 
das Maximum der durch Pliosphat zu erzielenden Ent- 
hartungsverbesserung erreicht ; im Verlaufe weiterer Re- 
aktionszeit tritt nur eine sehr geringfugige Abnahme der 
Restharte ein. 

4. Die Enthiirtungsverbesscrung durch Phosphat ist 
um so groDer, je geringer die zur Vorenthartung verwen- 
deten Alkaliuberschusse sind ; im stehenden Wasser 
wurde bei einer Alkalitat, entsprechend m = 1,0, eine 
Verbesserung von 60%, bei m -: 3 eine solche von 30% 
und bei rn < 6 keine Verbesserung niehr festgestellt. 

5. Im praktischen Retrieb zweier Wasserreinigungen 
betrug die Enthartungsverbesserung bei einer Alkalitat, 
entsprechend einem pH-Wert von 10,4, rund 25%. 

6. Auf Grund der Versuchsergebnisse empfiehlt es 
sich, das Phosphat nicht nach vollendeter Enthartung 
hinter der Wasserreinigung, soudern bereits innerhalb 
der Wasserreinigung, nach Ausfallung des groDten Teiles 
der Hartebildner durch die ublichen Enthartungsmittel, 
zuzusetzen. [A. 109.1 

Versuche uber die Carbonatbildung bei Bleiglatte-Glycerin-Kitt. 
Von Dr. TYPKE, Berlin. (Eingeg. 24. Sovcmber 1932.) 

Der in der Elektrotechnik vielfach verwandte Blei- 
glitte-Glycerin-Kitt bietet eine Reihe schwieriger Pro- 
bleme; uber einige derselben hat Stager vor einigen 
,Jahren in dieser Zeitschrift berichtet'). Die unange- 
iiehmste Erscheinung bci der Alterung des Bleiglatte- 
Glycerin-Kittes ist die Carbonatbildung; der Kitt wird 
weiD und ganz brockelig und weich. Stager hat dar- 
iiber auch schon einige Worte gesagt. Die vorliegenden 
Versuche wurden urspriinglich nicht zu dem Zwecke 
gemacht, den Grad der Carbonatbildung unter verschie- 
denen Bindungen zu ermitteln; es wurde erst spater die 
- . . -. . - 

1) 1929, 370-379. 

sehr verschieden starke Carbonatbildung beobachtet und 
konnte, da  alle Versuchsdaten genau festlagen, ausgewer- 
let werden; es mul3te aber dadurch der Grad der Carbonat- 
bildung anders, als von Stager, gekennzeichnet werden. 

Zu den Versuchen wurde ein und dieselbe Blei- 
glatte verwandt, und zwar gewdinliche Handelsbleiglatte 
der Fa. Lindgens Stihne, nicht cine Bleiglatte besonders 
feinen Verteilungszustandes, wie Tegoglatte. Das Glyce- 
rin (DAB 6) hatte etwa 87% Reingehalt. Es wurden, um 
die beim Anriihren der Bleiglatte rnit Glycerin ent- 
stehende Warme gleichmaDig zu gestalten, jeweils 200 g 
Bleiglatte rnit der entsprechenden Glycerinmenge - das 
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Mischungsverhaltnis wird bei den einzelnen Versuchen 
angegeben - verriihrt, und in eine auseinandernehm- 
bare Form, die die gleichzeitige Herstellung von 50 Wiir- 
Eeln von 1 cms Inhalt gestaltete, gegossen. 

Die erste Versuchsreihe zeigt den EinfluB des Ver- 
haltnisses Bleiglatte zu Glycerin auf die spatere Carbo- 
natlosung. Das Einriihren des Kittes wurde bei einer 
Raumtemperatur von etma 200 vorgenommen. Im Gegen- 
satz zu Slugers Versuchen war es moglich, Kitt rnit 
4 Bleiglatte zu 1 Glycerin herzustellen, der allerdings in 
d i e  Form eingestrichen werden muBte; Bleiglattekitt 3 : 1 
IieD sich in jedem Falle gieDen. Die Kittwiirfel waren 
bei der Feststellung der Carbonatbildung 1 Jahr in 
Papiertuten im Laboratorium an der Luft liegend auf- 
bewahrt worden. 
- . - - - - _. 

Rleigliltte: Glycerin FeqfiRkeitder1 ccrn-Wiirfel 
Gewichtsmeogen 4 Wochen nach Harstdlung in mm Steke  etwa I (kg) 

4 : l  I lG5 lSehr  diinn 
8 :  1 
2.5: 1 

2 :  1 

135 
100 

50 

Diinn 
2 min. noch kleiner 

Ganz\\ eich geworderi 
fester Kern 

Aus diesen Zahlen ist deutlich zu ersehen, dai3 die 
Carbonatbildung urn so starker wird, je mehr Glycerin 
im Verhaltnis zu Bleiglatte verwandt wird. 

Eine zweite Versuchsserie zeigt den EinfluD der 
Glycerinkonzentration und der Raumtemperatur, bei der 
der Kitt eingeriihrt und erharten gelassen wurde. Es 
wurden wieder Kittwiirfel von 1 cm3 GroBe hergestellt, 
dns Mischungsverhiiltnis war immer 3 : 1. Es sei aus- 
driicklich hervorgehoben, daD die Raumtemperatur nur 
beim Anriihren des Kittes und etwa nach 1 Tag danach 
verschieden war. Die Kittwiirfel wurden dann in gleicher 
Weise, wie oben, alle im gleichen Rauni unter gleichen 
Redingungen aufbewahrt. 

Die Carbonatbildung war also jeweils bei einer An- 
riihrtemperatur von 15O am geringsten; bei 20° war sie 

Glycerin- Tempera- Festigkeit in kg nach , c ? ; ~ o ; ~ ~ m  

2Wochen I 6 Wochen Starke etwa 

Sehr diinn 

I Konzentration 1 tur 0 I 
1,261 (10Oo!,) I ;; I 

(170 nur  1 Wertl I 0.2 1 95 
15 
25 
20 
15 
25 
20 
15 
25 
20 
15 

160 ~ 160 
80 : 115 

115 160 
95 : 100 
60 115 

75 I 125 

Keine 
0,2 
0,7 
Keine 

1 
Sehr diinn 
1 
2 

0.5 

0,5 

erheblich starker, bei 25O wieder etwas geringer. Dieser 
starke EinfluD der Raumtemperatur, bei dem das An- 
riihren und Erhartenlassen des Kittes vor sich ging, ist 
um so verwunderlicher, als, wie oben erwahnt, beim Ver- 
riihren der Bleiglatte rnit Glycerin eine betrachtliche Er- 
warmung eintritt. Sodann hangt, wie aus den Zahlen 
zu ersehen ist, die Starke der Carbonatbildung auch 
stark von dem Wassergehalt des Glycerins ab ;  je weniger 
Wasser das Glycerin enthalten hatte, desto geringer war 
die nachherige Carbonatschicht. - Die groBe Unregel- 
maBigkeit der Festigkeiten beruht iibrigens nicht auf der 
Festigkeitsinessung selbst. Die Streuung dabei war 
nicht iibermaaig gro8, sie betrug zwischen den &uDersten 
Einzelwerten hochstens 20%, bei den meisten Messungen 
nur 10 bis 15%. 

Zusammenfassend ist also hinsichtlich der Carbonat- 
bildung zu sagen, daB Zunahme der Glycerinmenge im 
Verhaltnis zur Menge der Bleiglatte und Zunahme de j  
Wassergehaltes des Glycerins die Carbonatbildung be- 
giinstigen. Bei der Anriihr- und Erhartungstemperatur 
des Kittes von 1 5 O  trat von den drei untersuchten Tempe- 
raturen von 15, 20 und 25O die geringste nachherige Car- 
bonatbildung auf; ob diese Temperatur das Optimum 
darstellt, miiBte gesondert untersucht werden. [A. 105.1 

VERSAM WLUNCSBERICMTE 

Herbsttagung 
der nordwestdeutschen Chemiedozenten. 

Aachen, 21. bis 23. Oktober 1932. 

F r e i t a g  n a c h m i t t a g :  Eroffnung der Tagung und 
BegriiBung durch P. L i p p im Nainen der Aachener Dozenten, 
durch P. L e v y irn Nainen des Aachener Bezirksvereins. Etwa 
100 Teilnehmer. 

Vorsitzender: W i n d a u s , Wittingen. 
P. R a b e, Hamburg: ,,Die Synlhese dcs Spiegelbildisomeren 

des  Hydrochinins." 
Vortr.. der namens der Teilnehmer an der Tagung Hrn. 

Julius B r e d  t in Verehrung begriiate, berichtete iiber in Ge- 
meinschaft mit Dr. W. I1 u n t e n b u r g und Dr. A. S c h u l t z e 
durchgefiihrte Untersuchungen. Die Totalsynthese der A k a -  
loide dcr Hydrochininreihe geht von der Athyl-pyridyl-acryl- 
saure bzw. von deren Reduktionsprodukt, der Xthyl-piperidyl- 
propionsiiure, aus. Dimes tritt in zwei Racematen, A und B, 
auf. Reduziert man katalytisch rnit Wasserstoff, so entsteht A 
neben wenig B, reduziert man dagegen rnit Na und Athanol, so 
entsteht B und wahrscheinlich auch etwas A. AUS dem erslen 
Gemenge wird iiber die Ester hinweg direkt mittels d-Wein- 
slure  das optiech aktive Homocincholoipon 

CH * CH,. CH?. COOH 
A 
I t  

CpHbeCH CH, 

CH2 CH, 

NH 
v 

isoliert. Dessen Verwendung hatte zur Totalsynthese des 
Hydrochinins und des Hydrochinidins gefilhrl. - In analoger 
Weise ist nun mittels I-Weinsaure das Spiegelbild des IIomo- 
cincholoipons isoliert worden. Von diesern und der Chinin- 
saure ausgehend, wurde das Spiegelbild des Hydrochinins (und 
auch das des Hydrochinidins) aufgebaut. SchlieDlich wnrde 
durch Vereinigung des total synthetisierten ,,Urbildes" uiid 
,,Spiegelbildes" das racernische Hydrochinin (Schrnp. 1760) ge- 
wonnen. Schon 1852 hatte Pasteur in der Annahme, daB jedw 
optisch aktiven Subslanz eine isomere oplisrh inaktive ent- 
sprechen miisse, Chinnalkaloide in Form ihrer Sulfate erhitzt. 
Die Inaktivierung (Racemisierung) glilckte aber nicht: Day 
stark rechtsdrehende Cinchonin z. B. verwandelte sich in dns 
isomere schwach rechtsdrehende Cinchonicin (jetzt Cinchotoxin 
6enannt). 

Aus den Arbeiten zur Totalsynthese des Chinins, also des 
.Ukaloides rnit der Vinylseitenkelte, wurde berichtet: 1. Die 
Dibromide der Chinaalkaloide CH,Br-CHBr-R lassen sich 
iiiittels Aluminiumamalgam und 90% igem Athanol in die vinyl- 
haltigen Alkaloide zuriickverwandeln (nach Versuchen von Frl. 
E. E t z d o r f) .  2. Das 3-Acetyl-4-methyl-pyridin liefert bei der 
Broniierung ein Bromacetylderivat, dieses rnit Silberbenzoat in 
Ather den Ester R-CO-CH,-OCO . CoH,. Der daraus durch 
katalytische Hydrierung niit Palladiurnmohr in Eisesig ent- 
standene sekundlrc Alkohol R-CII (Ol~)-CH,-OCO. C,H, laBt 
sich zum Glykol R-CH(0H) -C€12(OH) verseifen (nach Ver- 
suchen von W. H u n t e n b u r g  und A.  S c h u l t z e ) .  

Sodann wurde iiber Versuche berichtet zur Frage nach dein 
Zusammenhang zwischen chemischer Konstitution und Konfi- 
guration einerseits, spezifischer Wirkung andererseits. 

1. Das vom Methan sich ableitende Hydrat besitzl die ZIP 
sammensetzung CHI. 6H,O. Nun existiert eine ganze Reihe 




