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Dieselbe comprimirt den Fallbir, den Ambos,. dén Holz-
korper und bis zu gewisser Tiefe auch den Erdkérper,
von welcher letzteren Wirkung in Ermangelung der néthi-
gen Anbaltspunkte abstrahirt wird. Sind dann 4, 43 und
42 die von den drei ersteren Kérpern im Augenblicke der
grossten Compression aufgenommenen Arbeiten und ist
dabei P der Druck in allen Horizontalschaitten von der
Basis des Holzkorpers bis zur obern Fliche des Amboses
(von hier bis zum oberen Ende des Fallbdrs nimmt der
Druck stetig bis Null ab), so ergiebt sich nach Gl (4), (8)
und (3) : .
Pl
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und hat man also fiir P die Gleichung:
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Die Arbeit’ der Schwerkraft Q 4+ Q1 - Q2, welche
der mit der Compression verbundenen Senkung des ge~
meinsamen Schwerpunktes aller drei Korper eatspricht,
kann ohne Zweifel als reichlich aufgewogen betrachtet wer-
den durch die vernachlissigte Arbeit, welche. zur Compres-
sion des Erdbodens verwendet wird, und welche trotzdem
vielleicht verursacht, dass P durch obige Gleichung noch
wesentlich zu gross gefunden wird. Der gesuchte Maxi-
maldruck auf den Erdboden ist indessen um Qs + Qe, als
denjenigen Druck, welcher schon vor dem Stosse vor-

handen war, grisser als P.
(Zeitschrift d. Ver. dentscher Ingen.)

-pzv(/--t-..»-

' Chemisch-technische Mittheilungen.

Ucher Bereitung des Anilin.

Dr. Brimmeyer in Echternach (Luxemburg) theilt
wn Dingler’s polytechnischem Journal eine Reihe von Ver-
suchen mit, die auf die Fabrikation der Theerfarben Bezug
haben. Diese Versuche haben mehr controllirenden Sinn,
als dass durch sie Neues zu Tage gebracht oder erzweckt
wiirde. Wir beben bier nur eine seiner Mittheilungen
hervor iber die Darstellung von Anilin ohne Essigsiure.

»Von allen in Vorschlag gebrachten Methoden zur Dar-.
stellung von Anilin hat sich meines Wissens dic von Bé~
champ allein erhalten und als praktisch bewihrt; alle
anderen leiden an den Uebeln der Unzuverlissigkeit und
des zu hohen Preises der Chemikalien, sind also in tech-
nischer Beziehung . einer wohlverdienten Vergessenheit
anheimgefailen. Das von Kremer angegebene.Verfahren
allein besitzt einen reellen Werth und konnte da in An-
wendung kommen. wo es gelinge Zinkstaub nicht allein
wohlfeil darzustellen, sondern auch nachher wieder zu
verwerthen; bis jetzt ist es aber nicht gelungen, dem Zink-
staub seines immerhin hohen Preises wegen Eingang in
die Anilinfabriken zu verschaffen. Die Reaction zwischen
Zinkstaub und Nitrobenzin brachte mich auf den Gedanken,
sie auch auf Eisen anzuwenden. und es ist mir wirklich
gelungen, vermittelst Eisen ohne Beihiilfe der theuren
Essigsdure die Reduction des Nitrobenzins zu vollfiihren.
Durch Wasserstoff reduzirtes Eisen soll nach Kremer
ebenso gut, jedoch langsamer wirken wie Zinkstaub; es
ist jedoch praktisch ziemlich schwierig zu erzeugen und
daher zu kostspielig. Besser bewihrt sich grobliches Pulver
von Eisen oder sogar Gusseisen, welches verhiltnissmissig
billig ist oder erhalten werden kann. Mir gelang die voll-
stindige Reduction noch sehr gut mit Pulver, das durch

ein Sieb von %0 Millimeter Maschendffnung geschlagen
worden. Wenn man bedenkt, dass durch den Wegfall
der Essigsiure wenigstens 10 Proc. an den Herstellungs-
kosten des Anilins gespart werden, so ist dieses Verfahren
fir den fabrikmissigen Betrieb gewiss beachtenswerth.
Versuche sowohl im Laboratorium mit kleineren Mengen

Material, als auch im grosseren Maassstabe bis zu 40 Pfund

Nitrobenzin, haben mir stets ein vollkommen reines Pro-
duct geliefert. welches der Rectification nicht bedurfte. Die
Art der Anwendung des Eisens, welche ich als mein
Eigenthum am 8. Marz 1864 bei der Lyoner Handelskammer
als versiegeltes Packet deponirte, bedingt allein den Erfolg.
Folgende zwei Versuche diirften zum besseren Verstdndniss

des Verfahrens beitragen und dessen praktischen Werth

einlenchtender machen.

In einem ersten Versuche erhielt ich aus 20 P{d. Ni-
trobenzin. und 15 Pfd. Eisenpulver, nachdem beide Stoffe
mit angesduertem (2 bis 2,5 Proc. Salzsiure vom Gewichte
des Nitrobenzins} Wasser wihrend zwei Tagen in Beriih-
rung geblieben, durch Destillation 11,96 Pfund Anilin,
welches durch etwas Kochsalz leicht vom Wasser getrennt
werden konnte.

Folgendes sind die Resultate einer fractionirten De-
stillation :

Anpilin gesammelt bis 185° 5 Proc.
» » von 185 — 190° 49, 6 »
» » » 190 — 195° 26, & »
» 4 » » 195 — 200° 9,6 »
» » » 200 — 210° 4 8. »
Riickstand 3,8 »

Brennmaterial (Steinkohlen) 100 Pfund.

Bei einem anderen Versuche wurden 40 Pfund Nitro-
benzin (dasselbe wie oben) und 60 Pfund Eisenpulver



unter Zusatz von angesduerlem Wasser in derselben Retorte
wiahrend drei Tagen in Digestion gelassen. Darch Destil-
lation mit 160 Pfd. Brennmaterial (Steinkohlen) wurden 2%
Pfd. Anilin erhalten, dessen Zusammensetzung sich wie
folgt ergab : .

Wasser . . . 3 Proc.
Anilin gesammelt bei 182° 5 »
» » von 182 — 185° 9 »
» » » 105 — {90° 57 » .
» » » 100 — 193° 18 »
» » » 1953 — 200° 8 »

Wie man sieht, ist das Verfahren, was Quantitiit des
erhaltenen Productes betrifft. sehr befriedigend. indem in
der Technik wohl selten mehr als 60 Proc. vom angewen-
deten Nitrobenzin an Anilin gewonnen werden. ln Bezug
auf Qualitiit wurde das Anilin ebenso gut befunden als das
nach dem gewdshnlichen Béchamp’schen Verfahren dar-
gestellte, wie die aus demselben bereitete Fuchsinschmelze
colorimetrisch zur Geniige bewies.

Nachschrift.
neuerer Zeit bis auf 18 9/ von der Quantitit der Eisenfeile
und wohl noch mehr verringert worden; trotzdem aber
bote ginzlicher Ausschluss derseiben grosse Vortheile. Es
wiirde dabei die Bildung der Aceiverbindungen, die stets
mit Verlusten verkniipft ist, ausgeschlossen. Die Angabe,
dass 60 % Anilin gewonnen werden, wire gewissermassea
Biirgschaft, dass auch die Zerlegung in Ammoniak und
Benzol, auf die Scheurer-Kestner aufmerksam machte,
nicht eintrete. Ueber die andern Reductionsmethoden
méchten wir indessen noch nicht so unbedingt den Stab
brechen. Unter Beibehaltung von Eisen fragi es sich ferner,
ob nicht die Wiederreduction der massenhaften Abfille
durch Kohlenoxyd méoglich uad vortheilbaft ausfithrbar
wire. ' By.

Die Gebriider Depouiliy haben in dem ,Bulletin de
‘la Société industrielle de Mulhouse« Band 35, S. 217 eine
sehr umfassende Besprechung der Fabrikation des Anilins
vom Steinkohlentheer ausgehend geliefert, aus der wir
das uns als das wichtigste erscheinende : Die Darstellungs-
methoden des Nitrobenzols, wie sie gegenwirtig fast iiberall
gebriuchlich sind, und die des Anilins, anhangsweise aach
die des Nitrotoluols und Toluidins nach der. Uebersetzung
im Dinglers’chen polytechnischen Journal auszugsweise hier
unsern Lesern vorlegen. : : _

Zur Unwandlung eines Gemisches von Benzol und
Toluol in verkaufliches Nitrobenzol werden noch jetzt ver-
schiedene Methoden angewendet, welche simmilich auf
demselben Prinzipe beruhen, insofern, stets nicht eher
neues Benzol zur Siure hinzugefiigt werden darf, als bis
der vorher zugesetzie Antheil fast ginzlich in Nitrobenzol
verwandelt ist.. Dadurch werden Unfille, sowic zu starke
Erhitzung des Gemisches verhiitet, darch welche letztere
in Gegenwart iiberschiissiger Sdure secunddre Producte
erzeugt wurden. ,

Durch rauchende Salpetersiure wird das Benzol fast
augenblicklich' in Nitrobenzol verwandelt. :Die Anwendung
von rauchender Siure gewihrt den Vortheil, dass Nitro-

N

Die Menge der Essigsdure ist zwar in -
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benzol und Siure in einander. gelost bleiben und eine
homogene Fliissigkeit bilden, wodurch die Reaction sehr
erleichtert wird. Diese Apparate aber sind kostspielig und
sehr zerbrechlich, und die rauchende Salpetersiure ist
immerhin gefihrlich zu handhaben.

Viele Fabrikanten wenden ein Gemisch von Salpeter-
siure mit Schwefelsiure von 66° Baumé in verschiedenpen,
der,Stirke der Salpetersiure entsprechenden Verhiltnissen
an. Die Menge der anzuwendenden Schwelelsiure muss
hinreichen, um die Salpetersiure in Siure mit einem,
hichstens mit zwei Aequivalenten Wasser za verwandeln;
die anzuwendende Salpetersiure muss mindestens 10°
Baumé zeigen, eher noch stirker sein.

Das Rohbenzol wird dem Siuregemisch am besten
allmihlig und zwar tiglich in eiper kieinen Quantitdt zu-
geselzt, und die ganze Flissigkeit muss_oft umgeriibrt
werden, da bei dieser Verfahrungsweise die Producte zwei
Schichten bilden, so dass das Umriihren unerfisslich ist,
um die Substanzen gehorig mit einander in Beriihrung zu
bringen. Diese Gewinnungsmethode wird hiufig so aus-
gefithrt, dass zur vollstindigen Darstellung des. Nitroben-
zols zwei bis drei Wochen verstreichen. Zwar erfordert
dieselbe einen ziemlich bedeutenden Ueberschuss von Siure,
aber sie giebt, wenn sie in grossem Maassstabe betrieben
wird, sowohl in Bezug auf Qualitat, als auf Quantitit der
Producte recht gute Resuitate, und desshalb diirfte es ge-
rathen sein, bei der Anwendung des Gemisches beider
Siduren zu bleiben. '

In England, in necuester Zeit auch in Frankreich, ist
dieses Verfahren etwas abgeiindert worden; man wendet
nimlich in beiden Lindern*) geschlossene Apparate an,
wie solche in England zur Anilinfabrication gebriuchlich
sind.
regulirten Strahlen in den Apparat; ein Rithrwerk-bringt
die Substanzen in geniigende Berithrung mit einander; die
bei der Reaction frei werdende Wirme wird theilweise
zur Beforderang der Zersetzung benuizt. Die angewendete
Salpetersiure besitzt stets hohe Concentrationsgrade. Die
Reaction verliuft sehr rasch und die angewendete Siuren-
menge entspricht ziemlich genau der theoretisch nothwen-
digen Quantitit. Das etwa’ nicht umgewandelte Rohbenzol
sammelt sich -in einem Schlangenrohre.

Welche ven diesen Methoden nun auch angewendet
werden mag, stets muss die nach Beendigung der Reaction
(welche sich an der Entfirbung der Producte erkennen
lasst) zuriickbleibende Sdure mit Wasser verdiinnt werden,
um. das Nitrobenzo! vollstindig abscheiden zu ‘kénnen.
Diese Operation lisst sich indessen so ausfihren, dass das
Siuregemisch noch hinlinglich concentrirt bleibt, um. zu
gewissen Zwecken verwendet werden zu konnen. Es-ist
auf diese Weise nicht schwierig, eine .mebr oder weniger
Salpetersdure enthaltende Schwefelsiure von 50 bis 35°
Baumé als Riickstand zu erhalten.

Das Nitrobenzol und die verdiinnte Siure bilden zwei
Schichten, welche sich durch Decantiren leicht.von einander
Das decantirle Nitrobenzol wird erst mit

Benzol und Siuregemisch fliessen in zwei gehorig

trennen lassen.

*) Jetat fast @berall. Die Red.



—

Wasser, dann mit einer sehr schwachen Losung von koh-
lensaurem Natren, und dann nochmals mit Wasser aus—
gewaschen.  Diese. Operation erfordert grosss Sorgfalt,
insofern bei ihr leicht ein bedeutender Substanzverlust statt-
findet; denn indem schlecht gewaschenes Nitrobenzol séu-,
rehaltig bleibt und Salpetrigssuredimple entwickelt, gibt
es unreines Anilin, weil die nitrosen Dampfe auf einen
Theil des gebildeten Anilins wirken und theerige Producte
erzeugen.

- Ein Auswaschverfahren, welches uns recht giinstige
Resultate lieferte, besteht darin, das decantirte Nitrobenzol
mit einem geringen Ueberschuss von Aelzammoniack zu
bebandeln, wobei sich schwefelsaures, salpelersaures und
salpetrigsaures Ammoniak bildet. Das Ganze wird auf 105°
bis 110° C. erhitzt; dadurch wird das Satpetrigssuresalz
zersetzt, wihrend das Salpetersiuresalz nebst dem Schwe-~
felsiiuresalz ungelost zuriickbleibt, so dass man wur zu fil-
triren braucht. Auf diese Weise erhilt man ein zur Ani-
linfabrikation sehr geeignetes Nitrobenzol. ’

Das Ausbringen an Nitrobcnzol in grossen Fabriken
ist jetzt bedeutend; es betriigt durchschnittlich 130 bis 135
Proc. vom Gewichte des angewendeten Benzols. also nur
10 Proc. weniger, als der Theorie nach ein Gemisch von
1 Thl. Benzol und 2 Thin. Toluol geben muss.

Wahrscheinlich wiirde man sowohl in Bezug auf Giite,
als auf Menge der Producte giinstigere Resultate erhalten,
wenn man Benzol und Teluol jedes fiir sich mit Sduren
behandelte; denn diese Substanzen sind nicht gieich em-
pfindlich gegen die Einwirkung der Salpetersiure und der
Schwefelsiure. d

Toluol wird von Salpetersiure weit sirker angegriffen
als Benzol.

Fiir die Richtigkeit dieses Satzes spricht die Thatsache,
dass sich in den Siuren, nachdem sie zur Darstellung von
kiuflichem Nitrobenzol gedient haben, Nitrodracyl-
siure findet, ein lsomer .der Nitrobenzoesiure,
C H5 (NO%), O% offenbar ein durch Oxydation gebildetes
Derivat.des Nitrotoluols, C'* H7 (NO#) und nicht des Nitro-
benzols, C'2 B3 (NO%).

Ferner wird das Toluol, sogar schon bei gew&hnlicher
Temperatur, durch Schwefelsiure von 66° B. angegriflen,
das Benzol hingegen nicht. Es wiirde demnach ein ganz
rationelles Verfahren sein, jede dieser Substanzen fiir sich
mit einem fiir sie geeigneten Siuregemische zu behandeln.

Um ein kiufliches Nitrobenzol vor seiner Umwandlung
in'Anilin zu probiren, muss man zunichst sein specifisches
Gewicht bestimmen. Dasselbe wird um so hsoher sein, je
reicher an reinem Nitrobenzol und je drmer an Nitrotoluol
das Product ist. DieDichtigkeit des Nitrobenzols bei - 15°C.
ist = 1,209, diejenige des Nitrotoluols ist 1,180. Wenn
aber das zu untersuchende Nitrobenzol unzersetzte Hydro-
carbiire oder binitrirte Korper enthilt, so wird das gefun-
dene specifische Gewicht zu niedrig oder zu hoch ausfallen,
und dann muss. man zur Destillation schreiten ; Nitrobenzol
geht bei 213° C. iiber, Nitrotoluol bei 223° ; desshalb muss
Alles, was unter 213° .iibergeht, beseitigt werden. Ein
gutes, zur Anilinfabrikation fiir Roth und Violett geeignetes
Nitrobenzol muss zwischen 215° -und- 230°, .der . ggossere
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Antheil zwischen 220° und 227° iibergehen; ist dies der
Fall, so enthilt es die beiden erforderlichen Substanzen
— Nitrobenzol und Nitrotoluol — in geeigneten Verhilt-
nissen zur Darstellung eines fiir den genannten Zweck
brauchbaren Anilins. Ueberdiess diirfen sich bei der De=
stillation hochstens Spuren von Salpetrigsiure-Dsmpfen
entwickeln.

Durch Behandlung mit reducirenden Substanzen wird
das Nitrobenzol in Anilin umgewandelt, nach folgender
Gleichung:

Gz H5 (NO% + 6H = C®2 H7 N + 4H0.

Zur fabrikmissigen Ausfithrung dieser Umwandlung
sind zahlreiche Methoden in Vorschlag gebrachi worden;
doch ist . man im Allgemeinen bei dem Verfahren von Bé-
champ stehen geblieben, nach welchem das Nitrobenzol
mit Eisen und Essigssure behandelt wird.

- Béchamp brachte 50 Grm. kiufliches Nitrobenzol,
ein gleiches Volum Essigsiure und 100 Grrm. Eisenfeilspiine
in eine Retorte. Die Reaction giebt sich .durch lebhaftes

" Aufbrausen kand; ist dieses voriiber, so cohobirt man und

destillirt zur Trockne ab, wobei das entstandene Anilin
mit dem Wasser iibergeht.

In der Praxis sind diese Mengenverhiltnisse mannich~
fach modificirt worden; sie haben nichts Festes, indem
jeder Fabrikant seine besonderen Recepte. sowie seine
besonderen Apparate und seine besondere Verfahrungs-
weise hat. Wir kommen auf die zu beobachtenden quan-
titativen Verhaltnisse weiter unten zuriick ; zunichst wollen
wir beispielsweise zwei Verfahren beschreiben, deren erstes
aus Frankreich stammt, wihrend das andére englischen
Ursprungs ist. Das erstere wird ohne Zuhiilfenahme von
kiinslich erzeugter Wirme ausgefiihrt; das zweite erfordert
die Anwendung von Wasserdamnpf.

Erstes Verfabhren.

Die Verhilinisse der anzuwendenden Materialien sind :
100 Thle. Nitrobenzol, .
60 bis 65 Thle. kiufliche Essigsiure,
150 Thle. mittelgrobe, zerstossene Eiseundrehspiine.

Das Nitrobenzol und. die Eisendrehspine werden . in
einen gusseisernen Kessel gebracht. dann wird die Essig-
sdure entweder auf einmal oder auf zweimal — und zwar
die zweite Hallte 12 Stunden pach der ersten — hinzuge-
gegossen. Nach Verlauf einer Stunde erfoigt eine heftige
Reaction, welche von starkem Aufbrausen und bedeutender
Wirmeentwicklung begleitet ist, dann aber von selbst
aufhort. Man riihrt nun das Ganze mit einer Kriicke tiichtig
um, worauf die Reaction von Neuem beginnt, und in dieser
Weise fahrt man fort, so lange iiberbaupt die Substanzen
auf einander einwirken. Nach 36 bis 48 Stunden ist die
Operation beendigt.

Der Kessel muss mittelst eices. Deckels verschlossen
werden, der mit einem Schlangenrohre oder einem anderen,
aufsteigenden Kiihlapparate in Verbindung steht. Dieser
letztere dient dazu, die erzeugten Dimpfe zu condensiren
und sie in den Kessel zuriickzufithren; ohne diese Vor-
sichtsmassregel findet ein betrichtlicher Verlust statt.



Nach Beendigung der Operation ist das m Arbeit ge-
nommene Gemisch in eipen gleichartigen, dicken, iber-
schiissiges Eisen enthaltenden Teig verwandelt; alles Ni-
trobenzol ist zu Anilin geworden, welches Essigsiure und’
Eisenoxyd beigemengt enthilt.

Dieser Teig wird in halbeylindrische, aus diinnem
Eisenblech angefertigte Schiffchen gebracht, welche man
inhorizontalliegenden, cylindrischen. schwach ahgeplatteten
Retorten erhitzt, die den Gosretorten dholich sind, aber
aus Gusseisen bestehen und grosse Dimensionen haben ;
das Anilin destillirt. mit Wasser gemischt. iber und wird
in einem kiihlgehaltenen Schlangenrohre condensirt.

Der Ofen muss so construirt sein, dass der obere
Theil- der Retorte mit der Flamme nicht in Berithrung
kommt, denn sonst wiirden sich die Anilindimpfe zum
Theil zersetzen. Da diese Dample sich leicht condensiren,
so muss das Entweichungsrohr moglichst tief angebracht
sein, und darf kein aufsteigendes Knie haben.

Die Anwendung der Blechschiffchen gewihrt den gros-
sen Vortheil, dass die Cylinder binnen sehr kurzer Zeit
und wihrend sie noch heiss sind, entleert und von Neuem
beschickt werden konnen. Das bei dieser Destillation
iibergehende Gemisch von Anilin und Wasser wird mit
einer kleinen Quantitit Kochsalz und Natron versetzt, worauf
sich zwei Schichten bilden; die obere derselben, aus Anilin
bestehend, wird decantirt und dann durch Destillation
rectifizirt.

Zweites Verfahren,

Die Mengenverhilinisse der Rohstoffe sind folgende :
100 Thle. Nitrobenzol,
8 bis 10 Thle. Essigsiure,
200 Thble. Eisen.

DerProzess wird in einem aufrecht stehenden eisernen
Cylinder vorgenommen. In der Mitte desselben steht eine
hoble, als Dampfzuleitungsrohr dienende und mit Armen
zom Umrithren der Beschickung versehene Welle, welche
durch Zahnrader und Getriebe mit einem Motor verbunden
ist. Die entwickelten dampfformigen Producte werden durch
ein am oberen Theile des Cylinders angebrachtes Rohr
in ein Schlanenkiihlrobr geleitet.

Nachdem Eisen und Essigsiure in den Cylinder ein-
getragen sind, setzt man etwa 20 Kilogr. Nitrobenzol hinzu,
worauf eine heftige Reaction eintritt. Hat dieselbe aufge-
hort, so wird die Welle in Bewegung gesetzt und Dampf
zugelassen, wihrend gleichzeitig der Rest des in einem
iiber dem Cylinder angebrachten Gefdsse befindlichen Ni-
trobenzols in einem continuirlichen Sirahle einfliesst. Das
entstandene Anilin destillirt mit dem von der Condensation
des Dampfes herrithrenden Wasser iiber.

Dieses Verfahren ist wegen der sehr geringen Menge
Essigsdure, die es erfordert, sehr vortheilhaft; unserer
Ansicht nach wiirde es aber besser sein. den Prozess,
sobald das Nitrobenzol vollstindig in Anilin iibergefiihrt
worden, zu uaterbrechen, dann den Teig aus dem Cylinder
zu entfernen, ihn in Retorten zu bringen und hernach in
der bei der ersten Methode beschriebenen Weise weiter
zu behandeln.
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Durch ein solches Verfahren muss ein grisseres Aus-
bringen erzielt werden, denn die Loslichkeit des Anilins
im Wasser veranlasst Verluste, und da die Destillation
mittelst Damp{ nicht so vollstindig sein kann als die iiber
offenem Feuer, so miissen die hochhaltigen, also die fiir
die Farbenfabrikation werthvollsten Auniline, verloren gehen.

Offenbar kdnnte man bei Anwendung des englischen
Verfahrens mit einer gegebenen Menge Essigsdure eine
unbegrenzte Menge Nitrobenzol in Anilin tiberfithren, sobald
immer Eisen und Wasser vorhanden ist. Die Praxis gibt
uns iber die verschiedenen Stadien der Reaction genii-
genden Aufschluss. )

Zunichst wirkt die Essigsiure auf das Eisen, es bildet
sich essigsaures Eisenoxydul und Wasserstoff; der Was-
serstoff im Entstehungsmoment verwandelt das Nitrobenzol
in Anilin und Wasser.

Dann spaltet sich das essigsaure Eisenoxydul in Ge-
genwart von Wasser und Nitrobenzol in essigsaures Eisen-
oxyd und freies Eisenoxyd, und reduzirt das Nitrobenzol
zu Anilin.

Das enistandene Anilin zersetzt das essigsaure Eisen-
oxydul und Oxyd, und schligt sie als Oxydhydrate nieder;
das Eisenoxydul verwandelt sich auf Kosten des Nitro-
benzols in Oxyd; das essigsaure Anilin wirkt auf das Eisen
wie freie Essigsdure, und auf diese Weise setzt sich die
Reaction in’s Unbegrenzte fort, so lange Wasser, Eisen und
Nitrobenzol vorhanden sind ; als Endproducte dieses Pro-
cesses trelen Anilin und Eisenoxyd auf.

Die k#uflichén Aniline sind stets Gemische von Ani-
lin und Toluidin in wandelbaren Verhilinissen: — eine
nothwendige Folge der Zusammensetzung der zur Darstel-
lung des Nitrobenzols angewendeten Rohmaterialien, welche
niemals aus reinem Benzo!l oder aus reinem Toluol bestehen.
Auch erhilt man nie Anilin, welches bei 182°, noch To-
luidin, welches bei 198° C. destillirt.

Ausserdem enthalten diese Aniline noch verschiedene
secundidre Producte, welche entweder von dem in den
angewendeten Hydrocarbiiren enthaltenen Beimengungen
herrithren, oder sich bei der Darstellung des Nitrobenzols,
oder bei der des Anilins gebildet haben. Als secundire
Producte finden sich in den kiuflichen Anilinen am hiu-
figsten:

Alkaloide, deren Siedepunkt iiber 200° C. liegt, von
einem Gehalte der Benzole an Hydrocarbiiren von grosserem
Aequivalente. als das Toluol, herriihrend.

Benzol, von noch benzolhaltigem, also schlecht dar-
gestelltem Nitrobenzo! herstammend; ferner Phenyldia-
min und Toluyldiamin, welche durch Reduction der
im angeweudeten Nitrobenzol enthaltenen bintirirten Korper
entstanden sind.

Nitrobenzol, welches bei der Darstellung des Ani-
lins unzersetzt blieb. '

Essigsiure uad Derivate derselben, nimlich Ace-
tanilid. und Acetotoluid, welche letzteren in den
Anilinen oft in .grosser Menge enthalten sind, indessen
weniger, seitdem bei der Anilinfabrikation geringere Mengen
von Essigsdure angewendet werden.

Aceton, welches pamentlich in den Producten der-



jenigen Fabrikanten -auftritt, die bei der Destillation aus
gusseisernen Retorten Kalk zusetzen.

Ein grosser Theil dieser fremdarligen Beimengungen
wird ‘durch Retificiren des Productes entfernt; doch bleibt
immer noch- eine betrichtliche Quantitit derselben im
Anilin zuriick.

Zur Werthbestimmung der kiuflichen Aniline muss
man zunichst das specifische Gewicht bestimmen. Die
Dichtigkeit des Anilins ist = 1,028, die des Toluidins =
1,001 bis 1,002. Ein Anilin, dessen Dichligkeit geringer
ist als 1,000, enthilt Aceton oder Benzol; ibersteigt das
spec. Gewicht eines Anilins 1,030, so cnthalt es Nitrobenzol
oder andere dichte Korper.

Eine fernere wichtige Probe ist die, das zu priifende
Anilin mit wenigstens der Hilfte seines Gewichtes Schwe-
felsiiure, die mit der dreifachen Menge Wasser verdiinnt
worden, zu behandein: Es bildet sich ein dicker Teig von
schwefelsaurem Anilin, den man mit Wasser verdiinnt, um
das Salz in Losung zu bringen; sind theerartige Verbin-
dungen, ferner Nitrobenzol etc. vorhanden, so schwimmen
diese auf der Oberfliche der Ldsung.

Wird das Anilin einer fractionirten Destillation unter-
worfen; so miissen die unter 180° sowie die iiber 200° C.

- iibergebenden Antheile beseitigt werden.

Destillirt man dasselbe Anilin in Gegenwart ciner ge-
ringen Menge Aetznatron, und unterwirlt man das Destillat
einer neuen Destillation, so muss letzteres bei denselben
Temperaturgraden iibergehen, wie das Anilin selbst. Be-
obachtet man hierbei, wie das hdufig der Fall ist, eine
bedeutende Temperaturdifferenz, so enthilt das gepriifte
Anilin Essigsiure oder Derivate derselben, deren Gegen-
wart den Siedepunkt verriickt hat.

Das Yorhandenseiu dieser verschiedenen Unreinigkeiten
giebt hdufig zu mancherlei Irrthiimern Anlass. Oft glaubt
der Fabrikant cin hochhaltiges Anilin vor sich zu haben,
wihrend er in Wirklichkeit nur mit cinem unreinen Pro-
ducte zu thun hat.

Die fractionirte Destillation giebt somit Anhaltspunkte
zur Beurlhclluna der Zusammensetzung des im Handel vor-
kommenden Anilins beziiglich seines Gehaltes an reinem
Anilin und an Toluidin ; doch lisst sich durch diese Ope-
ration das Anilin vom Toluidin nicht trennen, denn wenn
man-ein Gemisch dieser beiden Alkaloide der Destillation
unterwirft, so geht es, sobald die Flissigkeit die Tempe~
ratur von 182° — den Siedepunkt des Anilins — erreicht
“hat, bis zu der von 198° — dem Siedepunkte des Tolui-
-dins — uanunterbrochen in die Vorlage iiber.

Indessen bleibt dabei das Thermometer ziemlich lange
“stationdir, zuerst zwischen 187° und 188°, dann zwischen
192° und 193°.

Die bei diesen beiden Temperaturen ibergehenden
Flussigkeiten sind bestimmte Gemische; die erstere, zwi-
schen - 187° und 188° iibergehende® enthilt zwei Theile
‘Anilin auf einen Theil Toluidin und hat das specifische
- Gewicht = 1,018; die zweile hingegen, welche zwischen
7192% und 193° iiberdestillirt, besteht aus einem Theile
Anilin und zwei Theilen Toluidin, ibre Dichtigkeit ist =

" 1,010. Diese spec. Gewichte enisprechen genau den mill-

o

es jedenfalls vorzuziehen ist.

leren Dichtigkeiten der in dee Verhiltnissen von 2:1 und

" von 1: 2 absichtlich hergestellen Gemische beider Alkaloide:

Aus Vorsichendem ergibt sich als unbestreitbar, dass
Anilin und Toluidin, jedes
fiir sich. von moglichster Reinheit darzustellen*), und dieses
Ziel muss unter den jetzigen Verhiltnissen jeder rationelle
Fabrikant von verkiuflichem Anilin zu erreichen streben.

Ueber dieMittel zur Trennungdes Toluidins
von Anilin haben wir Jahrgang 1865 S. 97 eine Mit-
theilung von Brimmey er gebracht, der zufolge die Tren-
nung nach der etwas modifizirten Methode von Gerhard
mittelst Oxalsiure vorgenomimen werden soll. Bei der
naheliegenden Aussicht, dass der rationelle Betrieb der
Theerfarbenfabrikation die Scheidung von Anilin und To-
luidin fordern werde, ist es Aufgabe der technischen Bericht-
erstattung. die neueren Studien iiber diese Frage zu be~
sprechen.

Hugo Miiller in London gab in ‘der Zeitschrift fiir
Chemie and Pharmacie 186% das folgende, von ihm mit
Vortheil befolgte Verfahren an. Der Siedepunkt des To-
luols soll nach ihm bei 110—113° C. liegen, und er ver-
sichert, es liefere bei 111--113° siedendes Toluol das To-
luidin sofort als eine feste und schon krystallisirte Masse.
Aber es ist fir die Darstellung von griosseren Mengen von
Toluidin durchaus nicht nathig. Toluol von constantem
Siedepunkt anzuwenden, dessen Darstellung jedenfalls
grosse Schwierigkeiten hat, sobald es sich um grosse
Mengen handelt. Es gesiigt vollkommen ein Toluol anzu-
wenden, das in grosseren Quantildten zwischen 168 und
114° iberdesillirt. Bei der Ueberfiibhrung des Teluols in
Nitrotoluol hat man einige Vorsicht anzuwenden, weil das
Toluol grosse Neigung bat Binitrotoluol zu bilden. Man
wendet am Desten Schw efelsa]pecersaure an und lasst diese
wie. bei der Darstellung des Nitrobenzols langsam zum
Toluol treten. Die Reduction des Nitrotolnols mit Eisen
und Essigsiure geht eben so leicht von Statten wie die
des -Nisrobenzols und man erhilt das Toluidin als eine
krystallinische Masse, dienun wie folgt weiter gereinigt wird.

Es dient za diesem Zweck der fliichiigere Theil (bei
80 bis 100° siedend) vorziiglich aus Heptylhydriir (Cslge)
bestehende Kohlenwasserstoff der Burmesenaphta oder des
amerikanischen Petroleums, welches letztere jetzt sehr
leicht zu erhalten ist. Es geniigt schon einfaches Ueber-
gicssen des rohen Toluidins mit diesem Kohleqwaeserstoﬁ
um alle noch anhiingende fliissige Base zu entfernen; durch
Auflosen uud Umkrystallisiren aus dieser Flusswkelt erhilt
man das Toluidin als vollkommen farblose krv:lalhsa;lon,
die sclbst bei lingerem Aufbewahren sich nicht briuat.
Es lassen sich auf diese Weise mit Leichtigkeit selbst
grosse Mengen chemisch reinen Toluidins darstellen. Die
erwihnten Kohlenwasserstoffe des Pelroleums besitzen im
Vergleich mit anderen shanlichen Korpern ein auffallend
geringes Losungsvermdgen und besonders sind es die

¥*) Ueber die Mittel, dies zu erreichen, vergleiche man diese
Zeitschrift Jahrgang 1865, S 97 und dxenaehfolvende Zusammeustellung
des fiber diese Frage erschienenen. Die Red.



harzartigen Korper, welche darin wenig und zum Theil
ganz unlgslich sind.

Tm vorliegenden Fall kommt die nicht unbedeutende
Loslichkeitsdifferenz des Toluidins und anderer ihelichen
Basen in diesen Kohlenwasserstoffen in Anwendung.

Berard & Riche (Zeitschrift fiir Chemie und Phar-
macie 1863) beniitzten die bei der Rectification des Anilin
zuletzt iibergehenden dickfliissigen Oele, aus welchen sich
bald ein fester Korper abscheidet, der durch Abpressen,
Umkrystallisiren aus Wasser und zuletzt aus Alkohol ge-

Cu Hy
reinigt werden kann und aus Acetioluidin Cz H; Oz } N
H _
besteht. Durch Kochen mit Kalilauge wird es nur langsam
zersetzt, beim Destilliren iiber Aetzkali zerfillt es zber in
Toluidin und Essigsiure. '

Ebenfalls auf die Bildung der Acetverbindungen und
deren verschiedenes Verhalten ist das Verfahren von Gre-
ville Williams (Zeitschrift fir Chemie nnd Pharmacie
18641) gegriindet.

Er fand, ‘dass man durch Cohobiren von Anilin mit
starker Essigsdure Acetanilid erzeugen konne und dass
diess beim fortgesetzten Erhitzen in einer Retorle iiber-
geht und sich im Hals derselben krystallinisch anlegt.
Auch kann es durch Auflosen der Acetverbindung in Wasser
und Krystallisiren erhalten werden. Das durch Destillation
gewonnene stellt eine paraffindhnliche Masse, das durch
Krystallisation aus Wasser erhaltene kleine farblose Blitt~
chen dar. Sein Schmelepunkt liegt nach Greville Wil-
liams bei100°(der des AcettoluidinsnachRiche & Berard
bei 145° C,); sein Siedepunkt bei 295° (der des Acettolnidins
pach Riche & Berard zwischen 310 und 350° C.)

Staedeler & A rndt(Mittheilungen aus dem analy-
tischen Laboratorium in Ziirich, Juli 1864) bedienen sich
ebenfalls des erwihnten dicklichen Riickstandes, der sich
bei der Anilindestillation ergiebt, oder sie sittigen das von
Nitrobenzol und (RBlen vorher gereinigte Rohanilin mit
starker Essigsiure und erhitzen in einer Relorte allmilig
bis auf220° C. steigend, bei welcher Temperatur das Ueber-
gehende im Retortenhalse erstarrt. Der Riickstand in der
Retorte {Acetanilin und Acettoluidin der Hauptsache nach)
wird in siedendem Wasser gelost, woraus die beiden Korper
auskrystallisiren und sich trennen lassen. Das Aceltoluidin
schiesst in langen Nadeln, das Acetaniiln -in kleinen Kor-
nern oder kleinen Blittchen an. Die so getrennten Korper
sind noch zu reinigen, was durch Kochen ibrer weingei-
stigen Losungen mit Kali geschehen kann, wobei sich
einerseits Toluidin, anderseits Anilin ausschéiden. Das
Toluidin kann durch Lésen in Weingeist und Krystallisiren
gereinigt werden, das Aagilin durch Darstellen eines Salzes,
Umkrystallisiren desselben und Wiederzerlegen mit Kali-
oder Natronlauge.

‘Der Schmelzpunkt des Acetloluidins wurde
gefunden, ‘der des Acetanilins = 106°,5 C.

Das Acetanilin fingt nach Staedeler & Arndt
schon bei 100° C. an sich zu verfliichtigen und sublimirt
rasch bei 200° C.

Fiir industrielle’ Zwecke reicht die Trennung der aus
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der wisserigen Losung angéschossenen Krystalle voll-
kommen aus. ,

~Ueber Verstraet’s Verfahren®zur Fabri-
kation vonSchwefelsiure ohne Bleikammern.
Von Barreswil. — Um bei der Schwefelsiurefabrika~
tion die Bletkammern entbebrlich zu machen, sind bereits
zahlreiche Versuche uniernommen worden, von Clement
Désormes’ Glaskammern an, welche heutzutage sebr billig
hergestellt werden konnten, bis auf Kuhlmann's Rohren
zur Darstellung der Schwefelsiure mit Platinschwamm ; alle
diese Versuche gaben aber nicht die gewiinschten Re-
sultate und immer noch werden neue Bleikammern auf-
gestelit. Allerdings sind die bedeutenden Vortheile dieser
Apparate mnicht in Abrede zu stellen. Wenn einerseits
durch ihre Anlage ein betrichtliches Kapital unbeweglich
wird, so erfordern sie dafiir anderseits zur Erzielung eines
hedeutenden Productionsquantums und eines regelmissigen
Betriebes fast gar kejne Handarbeit.
Hrn. Verstraet liegt der Gedanke, die Anwendung

¢ der Bleikammern verwerfen zu wollen, sehr fern; er ge-

steht vielmehr zu, dass sie [iir die Schwefelsiurefabrikation
im Grossen ihrem Zwecke durchaus entsprechen. Er
empfiehlt seinen Apparat nur fiir die — iibrigens sehr hiu-
figen — Fille, wo eine Schwefelsiurefabrik in der Nihe
nicht vorhanden ist, sowie fiir den stets zu befiirchtenden
Fall, dass man Gefabr liuft, durch die iibermissigen For-
derungen der Schwefelsiurefabrikanten, welche durch die
Selbstkosten ihres Products und durch die Schwierigkeiten
des Transports desselben leicht zu Monopolisten werden,
gedriickt und gehemmt zu werden.

Verstraets Apparat besteht aus Steinzeug. Bei den
Dimensionen, mit welchen derselbe in der Anlage dieses
‘Industriellen (rue des Tournelles, 43, in Paris) im Betriebe
steht, nimmt er einen Flichenraum von 40 Quadratmetern
ein, und liefert, bei einem Anlagekapital von 7000 Francs,
nach der Angabe des Erfinders taglich 1000 Kilogr. Schwe-
felsiure von 50° B.

Der Apparat besteht aus kolbendhnlichen Gefissen oder
Ballons ohne Boden, welche so iiber einander stehen, dass
sie zwolf, in zwei parallelen Reihen von je sechs aufge-
stellten Saulen bilden, welche der Verf. mit Nr. 1 bis 6 und
7 bis 12 bezeichnet. Jede Siule besteht aus fiinf Ballons, .
und diese sind simmtlich mit Kokesstiickchen gefiillt.

Die Ssule Nr. 1 nimmt die Schweflig~ und Salpetrig-
sduregase auf, und diese streichen dann nach und nach
durch die ganze Reihe der durch Rohres mit einander
verbundenen Siulen. Von der Saule Nr. 2 ziehen die
allsdann indifferent gewordenen Gase durch die Esse der
Fabrik ab.

Wihrend sich die Gase in dieser Weise vorwirts be-
wegen, fdllt die Siure als Regen aus dem oberen Theile
jeder Siule auf die Kokesstiickchen hinab, benetzt diese
und sammelt sich in unten angebrachten Reservoirs, aus
denen sie mittels Pumpen in shnliche, iiber den Siulen
angebrachte Reservoirs zuriick gehoben wird, aus denen
sie von Neuem in Regenform auf die Kokesstiickchen hinab
fliesst und zwar nun nicht mehr in die Sdulenreihe, - aus



welcher sie kommt, sondern:in die nichste Reihe. Den
beiden Siulenreihen wird, dem Gange des Beiriebes ent-
sprechend, Wasserdampf zugefiihrt, welcher durch die bei
der Verbrennuno des Schwefels entwickelte Ueberhitze
erzeugt wird; die Verbrennung des Schwefels erfolgt auf
gewdhnliche Weise.

Drei in einer Reibe am Kopfe des Systems aufgestelite
und mit Salpetersiure zur Hilfte gefiillie Ballons nehmen
das heisse Schwefligsiuregas auf, welches die Salpeter-
sdure zersetzt und sich schon theilweise in Schwefelsiure
umwandelt. (Dieser Theil des Apparates wird noch eine
wichtige Vervollkommnung erhalten.)

Nup treten die Schweflig- und Salpetrigsduregase in
die erste Saule Nr. 1 und streichen denn durch das ganze
System hindurch.

Die Saure, welche durch die Siulen 12. 11, 10 und 9
gegangen ist, sammelt sich in einem gemeinsamen Behzlter.
Sie ist die schwichste und wird in die Sdulen 7 und 8
gepumpt, aus denen sie pach und nach in die Szulen 6
5 und4 tritt, dann in die Ssule Nr. 1 zuriick gelangt und
in die Saule Nr. 3 gchoben wird, worauf sie endlich aus
der Siule Nr. 2 definitiv fertig abfliesst; sie zeigt dann
50 bis 53°B. Eine und dieselbe Pumpe dient nach einander
zum Heben der verschiedenen Fliissigkeiten. '

Der Erfinder, welcher mil seinem sinnreichen Appa-
rate, wie das Ausschussmitglied, Hr. Barral sich selbst
zu tiberzeugen Gelegenheit hatle, in fabrikmissigem Mass—
stabe gearbeitet hat, berechnet fiir sein Product einen
Gestehungspreis, welcher dem der in Bleikammern erzeug-
ten Siure ziemlich nahe kommt.

Der Verf. michie dieses nicht so bestimmt behaupten,
wie Hr. Verstraet selbst, denn der Verbracuh an Sal-
peter muss nach der Meinung des Verf. etwas betrichtlich
sein. Auch glaubt derseibe, dass bei der Anwendung von
Kiesen die Schwierigkeiten sich mehren werden, dass
namentlich der Verlust an Salpeter zunehmen wird. Doch
muss er, davon abgesehen, zugeben, dass in sehr vielen
Fillen die Anwendung dieses Apparates sehr vortheilhaft
sein wi‘ra; derselbe diirfte inshesondere  dazu geeignel
sein, die Fabrikation chemischer Producte in Linder zu
verpflanzen, wohin sie noch nicht gedrungen ist, sowie
auch dazu, in manchen Fillen die Fabrikanten, welche
- Schwefelsdure consumiren, von den hohen Preisen”und
besonders von den plotzlichen Preisschwankungen der-
selben’— den unvermeidlichen Folgen Jedes Monopols —
unabhingig zu machen.

(Aus dem Bulletin de 1a soc. d’enc., durch polyt. Journal.)

Geber Magnesia~Tiegel von H. Caron. —
Der Verf. empfiehlt zu verschiedenen Schmelzversuchen
Tiegel aus Magnesia zu hereiten, welche sich leicht
bereiten lassen. Sie sind unschmelzbar und haben vor
den Kalktiegeln den grossen Vorzug, dass sie weit halt-
barer sind. Der Verl. hat Magnesia-Tiegel, die bereits drei
Jabre lang der Atmosphire und der Feuchtigkeit ausgesetzt
waren und- sich noch verwenden lassen. Magnesia und
Kalk sind um so geeigneter zur Darstellung von Tiegeln

(und Ziegeln); als:diese Erden mit Eisenoxyd keine schmelz-
bare Verbindungen bilden, wie die Kieselerde.
(Compt rend. d. Zeitschr. fir Chemie.)

Ueber die Darstellung der Phtalsiure
undder Chloroxynaphtalinsiure im Gros~
sen; von P. und E. Depouilly. — In seiner gros-
sen, 1832 bis 18%5 veroffentlichten Arbeit tiber die Derivate
des Naphtalins hat Laurent angegeben, welche com-
plizirten Resultate die mehr oder weniger lang-andauernde
Einwirkung des Chlors auf das Naphtalin ergiebt. Er erhielt
ein Gemenge mehrerer Korper, unter anderen :

Naphtalinchloriir Coolls, Clz;
Naphtalinbichloriir CzoHs, Cly;
Chloronaphtalinbichloriir ~  Cooll;Cl, Cls.

Er isolirte diese verschiedenen Chlorverbindungen
durch Waschen und Krystallisationen aus Aether und aber=
malige Behandlung der fliissigen Chiorverbindungen mit
Chlor wihrend drei Tagen; er fithrte dann neue Schei-
dungen und Krystallisationen aus und schliesslich mecha-
nische Trennung der Krystalle durch Auslesen.

Wiederholt man diese Versuche, so bleibt oft das Chlo~
ronaphtalinbichloriir, welches nur in geringer Menge vor-
handen ist, in den dtherischen Mutlerlaugen mit den sligen
Chlorverbindungen gelost.

Durch Behandlung des Naphtalinbichloriirs mitsiedender
Salpetersiure erhielt Laurent eine neue Siure, die
Phtalsdure C6HgOs. Das Chloronaphtalinbichlorir gab ihm _
bei gleicher Behandlung Phtalsiure und ein Product von .
butterartiger Consistenz, aus welchem er mittelst. Aether
und Alkohol einen krystallisirten Korper auszog, das Chloro-
xynaphtylchloriir Coll;Cl2054, welches durch alkoholische
Kalilosung zu Chloroxynaphtalinsiure C2HsClOs umgewan-
delt wird, gemiss der Gleichung:

CooHiCle04 + 2KO = CoollsCIKOs + KCI.

Die Salze der Chloroxynaphtalinsitire zeigen verschie~
dene, sehr schone Firbungen; aber die sehr geringen
Mengen, die nach Lauren Us Verfahren erhalten wurden.
erldub(en nicht, Anwendungen derselben aufzusuchen.

Wir behandeln das Naphtalin, in der Kilte, mit chlor=
sauren Alkalien und Salzsiure. Dieses Mittel, Chlor auf
das Naphtalin einwirken zu lassen, fiihrt zu uner\\*aylepén
Resultaten. Man kann rasch, und in Einer Operation, eine
grosse Menge Chlor dem Naphtalin zutreten lassen und-
eine grosse Menge von Naphtalinbichloriir und Chloronaph-
(2linbichloriir neben einer sehr geringen Menge Naphtalin-
chloriir Ceolls, Clz erhalten. Lelzteres, und andere dlartige
Chlorverbindungen, kann man durch Abpressen und An-
wendung von Losungsmitteln beseitigen.

Das Gemenge von Naphtalinchloriir und Chloronaph—\
talinbichloriir wird mit Salpetersiure im Wasserbad be-
handelt. Diese langsame Einwirkung erlaubt, eine grossere
Menge Chloroxynaphtylchloriir zu erhalten; eine heftigere
Einwirkung wiirde diese Chlorverbindung zu Phtalsiure
umwandeln. .

Bei dieser gemissigten und gleichzeitigen Einwirkung
der Salpetersiure auf die beiden Bic:i oriire wird das Naph-



1alinbichloriir’ zu Philalsaure und der grossére Theil dés
Chloronaphtalinbichloriirs zu Chloroxynaphtylchloriir um-
gewandelt. Es scheidet sich eir Gemenge ab, aus welchem
man - die Phtalsiure mittelst siedenden Wassers- auszieht;
man ldsst sie-krystallisiren -und wandelt sie in der friiher
von uns angegebenen Weise zu Benzoésiure um. Der in
Wasser unlosliche Theil wird mit Aetzkalien in wisserigen
Losungen behandelt; das Chloroxynaphtylchloriir wird zu
chloroxynaphtalinsaurem Alkali umgewandelt und als solches
aufgelost; die Losung wird von dem Riickstande getrennt
und nach dem Neutralisiren dieser Losung mit einer Mi-
peralsdure scheidet sich die Chloroxynaphtalinsdure in
noch unreinem Zustande aus. Um sie zu reinigen, behan-
delt-man ihr neutrales Natronsalz mit so viel Alaun, dass
ein verunreinigender brauner Farbstoff ausgefdllt wird;
die filtrirte Fliissigkeit scheidet auf Zusatz einer Mineral-
siure die Chloroxynaphtalinsdure als ein hellgelbes Kry—
stallpulver aus.

Die Chloroxynaphlalinsiure ist strohgelb, kry slalhmsch
Sie sublimirt zu schonen Nadeln. Sie ist wenig ldslich in
kaltem, luslicher in siedendem Wasser; sie ist lslich in
Alkohol, Aether und Benzol. Durch concentrirle Schwe-
felsiure wird sie gelost und durch Wasser aus dieser Lo-
sung wieder unverindert abgeschieden. Sie isL eine ver-
hiltnissmissig starke Siure, welche die essigsauren Alkalien
zersetzt: Sie verbindet sich mit unorganischen und orga-
nischen Basen zu verschieden gefirbten Salzen. . DasKali~,
das Natron- und das Ammoniaksalz sind leicht l6slich in
Wasser, weniger loslich in iiberschiissigem Alkali,. loslicher
bei Gegenwart von Essigsiure; sie sind dunkelroth und
ibre Losung ist blatroth. Das Kalksalz scheidet sich aus
eicer siedenden Losung in goldgelben und seideartigen
Krystallen aus, die in kaltem Wasser nur wenig loslich
sind. Das Barytsalz ist wenig loslich und schon . orgage-
farben. Das Thonerdesalz ist dunkel -krapproth; das mit-
telst eines Eisenoxydulsalzes erhaltene Eisensalz ist ein
aus Kiigelchen bestehender fast schwarzer Niederschlag.
Das Kupfersalz ist lebhaft roth; das Bleisalz capucinerfarben,
das Nickel- und das Kobaltsalz granatfarben, das Queck-
silbersalz lebhaft roth. Das Anilinsalz ist schon roth; das
Rosanilinsalz ist griin, in Wasser loslich und theilt dem-
selben eine schione kirschrothe Firbung mit.

Die Salze, welche die Chloroxynaphtalinssure mit den
M etalloxyden und den organischen Basen bildet, sind in
der Malerei, der Zeugdruckerei und der Firberei anwendbar,
Die Chleroxynaphtalinsiure firbt die nicht gebeizte Wolle
intensiv roth ; mit anderen Farbstoffen gemischt giebt sie

verschiedene Schatlirungen, und sie wird als Farbema-

terial gule Dienste leisten.
(Bull. de la soec. chim. D Annal. d. Chem.)

. Ueber die Fabrikation des Kalksuper-

phosphats findet sich in den Mittheilungen des Ge-

werbe-Vereins fiir das Konigreich Hannover. eine lingere

Bebandlung von Strome yer, deren Einleitung mehr

eine: Zusammenstellung der Eigenschaften und Zusammen-
Polyt. Zeitschrift. Bd. XI. .
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setzung der verschiedenén Modifiestionen -der “Phosphor-—
sdure und-ibrer Kalisalze ist," die wir glauben weglassen
zu diirfen; uns an den praktischen Theil:am Schlusse- jenes
Aufsatzes” haltend. Es wird ‘hervorgehoben welches die
haupls’a’cliﬁehslen _Rbhstoﬂ'e' sind, Knochen, Knochenkohle,
Apatit, Phosphdrit, Sombrerit und Koprohth und dann

“fortgefahiven wie folgt.

Ich bemerke dass man bei reinem driuelp}io'sphorsau-
rem Kalk (3Ca0, PO%) 2 Atome Schwefelsiure oder, wenn
man. sehr-6konomisch sein will,. 1'/2 anzuwenden hat, um
in Wasser loslichen, phosphorsauren Kalk Ca0, 2 HO, PO3
oder auch 3 CaO, 3HO, 2 PO% zu erzeugen. Nach dem
Gehalt seines Materials.an 3 Ca0, PO> und dessen Atom-
gewncht (155,4) berechnet der Fabrikant die fiir. denselben
nothige Schwefelsdure, wozu dann noch die Lommt, welche
Ca0, CO? und Ca Fl ganz ohne Nutzen verzehren. Letz-
tere beiden Kalksalze -sind desshalb sehr uuwillkommene
Bestandtheile der Rohmaterialien. — Der Schwelelsiure
muss so viel Wasser zugesetzt werden, dass es gerade
hinreiebt, um zusammen mit ibrem Hydratwasser dem ent—
stehenden schwefelsauren und sauren phosphorsauren Kalk
Krystall- und chemisch gebundenes Wasser zu liefern.
Die Mengung erstarrt daun bald zu einer festen trocknen
Masse, dic keine kiinstliche Trocknung erfordert.

Die Knochen werden, wie schon erwiihnt, gewalzt, oder
besser gedimpft, getrocknet und gemahlen. Die Mine-
ralien . 'werden unter schweren Kantensteinen ‘(Koller-
miiblen) zerkleinert und gesiebt, oder zuerst gewalzt und
dann auf gewdhnlichen Kornmiihlen gemahlen. Die Kan-
tensteine wiegen 2 bis 3 Tons jeder. 2 solcher Steine
mahlen 10 Tons Koprolithen in 10 Stunden. Ein Walz-
werk -mit 4 Paar gewdhnlicher Miihlsteine von 0,9 Meter
Durchmesser zerkleinert in 10 Stunden 28 Tons.

Das Pulver der Koprolithen wird in einem Cylinder,
in welchem sich eine Achse mit Armen umdreht, mit der
nothigen Menge etwas verdimnter Schwefelsiure gemengt.
Arbeitet man bloss mit Koprolithen, so pnimmt man ihr
gleiches. Gewicht Schwefelsiure von 53° B. oder 1,57 spez.
Gewicht, was 68 Proc. SO3, HO und 32 Wasser entspricht.

Die englischen Fabriken haben stels eigene Anlagen
zur Bereitung der nothigen Schwefelsiure, ohne welche in
der That ein vortheilbafter Betrieb dort kaum maglich sein
wiirde. Die Saure von der angegebenen Stiirke wird durch
ein missiges Eindampfen der Kammersiure, welche schon
48° B. (1,5 spec. Gew. = 61 Proec. SO3, -HO) zeigt, ‘in
Bleipfannen erhalten, und wird die letzte kostbare Con-~
centration in ‘Glas -oder Platingefissen; ' die theure Verpé—
ckung und der Transport dadurch erspart. - - :

Da sich bei der Einwirkung der Siure sehidliche Gase,
Kohlensiure und Fluorkieselgas entwickeln, soistder Misch-
cylinder unter einem Schornsteine aufgestellt. ' Der - fliissige
Brei wird dann auf den Boden des Lokals abfliessen lassen,
wo er nach einiger Zeit -erstarri. --Mit einem Mischcylinder
2 Meter lang, 1 Meter im Durchmesser, kann man in 5—6
Minuten 300 Kilogrm. Superphosphat erzeugeu und ‘da
dies. in 10 Arbeitsstunden sich 90—160 Mal wiederholen
ldsst, - 28—30 Tons tiglich. ' Zu 1000 Tons Superphoaphat
waren z. B.. erforderlich:
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-300 Toas Kaprolithen, Ausgrabep etg. 2 31,25 Fros....

. , pr- Ten .. . -. . 15,625  ». ..
B Grundpachl sten elc. a 15 F:, 7,500 A
. Transport 2ur; Fabrik 2 .10 Fr. . 5,000,

Frocknen. und Palvern a4 8 Fr. 75 Ct: . +375  »
500 Tons §cuwe(cl_saure a §2° B_ a75 Fr. 37,500 a
1000 Tagelohne a 5 Fr. —— 5000 »
Sicke, _Emballage a10Fr. . . 10,000  »

‘ R : 85,000 Fres. -
1000 Tons Superphosphat 2135 Fl’ == Fers.. 13.7,000
Pavon gehen ab: : -

Miethzins und Steuer 10 Proc. . 13,500
Reparaturen, Abnutzung, Zinsen a2 5 Proc. 6,750} 33'752'
Agentur ‘und’ Anponcen 13,500} 101,250
B ’ . ’ Obige Kosten 85,000
Also- Avcance - 16,000

oder per Ton 16 Fres. (6 Gr. & PL - per Gr.).
.Zu 1600 Tons Knochensuperphosphat nimmt man .
300 Tons Keprolithen . 19,500

250 » Knochen a 120 Fr. . 30,000

460 » Schwefelsiure-a 75 Fr. . . 33,750
1000 Tagelshne - 5,000

Verpackung . . * . 10,000

: 93,000

1000 Tons a 155 Fr. . . . . 155,000

" Davon ab wie frither . 34,000
121,000

’ Fabrlkallonskosteu ' 98,000

Nutzen 23,000

atso 23 Fr. per Ten (9 Gr. 2. Pf oderFr 1. 15 perCtr.).

Die Fabrik des Herrn Lawes zu Deptford bei Lon-
don' liefert 100 Tons wochentlich oder 20,000 jahrlich
(400,000 €1r.).

Der Verkaufspreis der Superphosphate bestimmt sich
nach der Menge durch Wasser ausziehbarer Phosphorsiure,
die in uploslichem Zustande wird kaum gerechnet, da ihre
Wirkung auf dem Felde zu langsam ist. ~Nach den jetzt
geltenden Preisen stickstofffreier Superphospbate kostet 1
Pfund lgslicher .Phosphors"a’ure §%—5 Gr.

Der Gehalt ap loslicher Phosphorsdnre darin variiet
elwa vep 10—20 Proc. Der Fabrikant garantirt den Gehalt
bis. auf 1 Proc. Bei uns slellen sie meisténs ihre Lager
gnter die Aufsicht -der. landwirthschaftlichen Versuchssta~
tionen. :

Anstau der Schwefelsaure kann man auch Salzsdure
zur Darstellung des Superphosphates anwenden. .. Sie wirkt
besser, weil das entstehende Ghlorealcium laslich ist, und
picht wie der schwerlosliche schwefelsaure Kalk-den noch
unangegriffenen: phosphorsauren: einbiillt: und der Zerse~
tzung entzieht; allein -¢in gleiches Aequivalent Salzsiure
ist meist the‘nrer .als Sg:hwefels’ahmz : und sie 'kostei Brenn-v
_n,e,n m_u,ss, da dle__ Qalz,saurf; zu, viel Waﬁs_gr.enlbah, als dass
die. entstehendeén :Salze (Ca €1 uad €a PO’ es binden
konnen. . Das damit. hereitete Superphosphat soll bei tre—
ckener Jahreszeit eine bessere Wirkung wie das it Sehwe~

felsduce: zeigen, weil das Chlorcaleium: Wasser aus der Luft
anzieht und zerfliesst. Sodafabrikanten konnen damit ibre
oft schwer verkiufliche -Salzsiure verwerihen, aber die
Riibenzuckerfabrikanten . haben gefunden, dass das Chlor-

caleium in die Rilben iibergeht und die Reinigung des Zu-

ckers erschwert.

Metalle und Metallurgie.

Ueber das Verkupfern von Gusseisen
nach Weil. — Es .ist .vor Kurzem F. Weil in Paris
(rue des Petites-Ecuries, Nro. 13) gelungen, unmittelbar
auf dem Gusseisen eine ununterbrochene und sehr feste
haftende Kupferschicht niederzuschlagen, deren Dicke er
durch die gewdshnlichen Hiilfsmittel der Galvanoplastik nach
Belieben verstirken kann. Die Richtigkeit der von Weil
angegebenen Resultate haben bereits Chevalier und
Gaultier de Clawbry bestitigt. Zur Priifung seines
Verfahrens im Laboratorium von Payen wurden in einem
aus Steinzeug bestehenden Gefisse, in & Liter Wasser 750
Gramme Seignettesalz und %00 Gramme kiufliches Aelz-
patron gelost ; mit dieser Fliissigkeit wurde dann eine
Losung von 175 Grm. Kupfervitriol in 1 Liter Wasser ver-
mischt, und auf diese Weise eine klare, blaue Flissigkeit,
ein alkalisches Kupferbad erhalten, welches bei der Tem-
peratur von + 20° C. am Baumé'schen Ardometer 19° zeigte.
Das mittelst dieses Bades zu verkupfernde Gusseisen wird
in folgender Weise abgebeizt: Die zu verkupfernden Ge-
genstinde werden in eine Beize gebracht, welche aus
‘Wasger mit 894 Schwefelsdure bereitet wird, nach 30 Mi-
nuten aus derselben herausgenommen, dann in fill. Wasser
gelegt, nach %2 Stunde mit einer Kralzbiirste aus Eisen~
draht.abgekraltzt, hernach mit einem diinnen Zinkdraht um-
wickelt, und mittelst desselben in dem alkalischen Kupfer-
bade aufgehingi. Nach vierundzwanzig, achtundvierzig
oder besser nach zweiundsiebenzigstiindiger Eintauchung
zeigen sich die Gegenstinde sehr schon verkupfert; sie
werden nun mit Wasser -abgespiilt und mit einer Kratz~
biirste aus Messingdraht sehr scharf gebiirstet, wobei sich
auch nicht das geringste Theilchen des Kupferiiberzuges
losldst. : 2 .
Die angegebenen Salzmengen entsprechen 2 Aequi-
valenien Weinssure-auf 1 Aequivalent Kupferoxyd, da der

_ Kupfervitriol

= CuO, S05 + 5 HO und das Seignettesalz

= (K O, Na 0), C3H* 0" + 7HO.

(Bullet. de 1a soe. d’Encouragement, d. Dingl. Journ.).

Nachschrift. Zu obiger Mittheilung konnen wir
hinzufiigen, dass im technischen Laboratorium des Poly-
technikums -Gelegenheit gegeben war,; die' Verkupferung
vieler- grosserer Gusseisengefdsse auszufithren. " Dieselben
soliten. nur auf der Innenseite eine Kupferschicht erhalien.
Diejenigen; weiche nicht einen ebenen Rand hatten, wurden
mit: einem: aussen. angelstheten ‘Weissblechrand versehén’
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eine etwas schwichere Beitze als obige (2—3°%; SU3) ange-
wendet und die Kupferlosung nebst einigen Zinkstreifen
hineingebracht. Die Kupferschicht war blank, hellroth,
festhaftend, glitter als die Gusswand und hielt starke meé-
chanische Reibung aus, ohne zerstort zu werden.  By.

Ueber die Wiedergewinnung von reinem
Silbéraus Photographie-Rickstinden von
Dr. vaoc Monckhofen. — 1) Aus altén Badern., =
Man setze zur filtrirten Fliissigkeit so viel Animoniak hinzu,
bis der Anfangs entstandene Niederschlag sichi wieder gelost
bat; dann verselze man sie mit schwefligsaurem Ammo-
niak oder leite einen Strom von Schiwefligsiduregas hindurch.
Darauf erhitze man die Flissigkeit étwa eine Stunde lang
bis: 40° €., wodurch alles Silber in dbsolut reiném Zustande
ausgefdllt wird. — Diese Methode ward, wié ich glaube,
Ztierst von Stas empfohien. Das auf solche Weise érhal-
tene Silberpulver kann man nach gehorigem Auswaschen
durch Auflésen in Salpetersiure gleich wieder zu Nitrit
verarbeiten.

2) Aus den Waschwissern. — Die Waschwiisser
konnen in einem Fasse gesammelt werden, in welches man
€ine Kupferplatte stellt, worauf sich binnen etwa 2% Stunden
alles Silber niederschligt.  Nachdem die Flissigkeit oft
erpeuert und cin geniigendes Quantum von grauem Siiber-
pulver gesammelt worden, lost man das Letztere in Sal<
petersdure und behandelt es auf die angegebene Weise mit
Ammoniak und schwefligsaurem Ammoniak. :

3) Aus Papier. — Die Fitern werden nach und
nach verbrannt; die érhaltene und gesammelte Asche wird
gewogen und mit einer gleichen Gewichismenge Salpeter-
sdare behandell, die mit ilirem zweifachen Volam Wasser
verdiinnt -worden. Alles Silber wird dadurch aufgelost.
Man filtrire, giesse das Filtrat in das bereits crwihnte, die
Kuplerplatte enthaltende Fass, und behandle das aus der
Lésung niedergeschlagene Sither auf die angegebene Weise.:

1) Aus Chlorsilber. — Das Chiorsilber wird i
Ammoniak gelost, und dann mit schwefligsaurem Ammeo=-
niak behandelt. Das Silber schidgt sich in ganz reinem
Zustande nieder. ‘ ‘

Jedes in Ammoniak gelste Silbersalz wird durch Be-
handlung mit schwefligsaurem Ammoniak reducirt. In Flis-
sigkeiten, welche auf die angegebene Weise bis 46° C: er=
wiarmt werden, erfolgt die Fillung vollstindig mnerhalb

etwa einer halben Stunde; bei gewdohnlicher Temperatur

hingegen sind dazu 2% Stunden erforderlich, naeh deren
Verlauf sich alles Sitber vollstindig nicdergeschlagen hat.

(Aus dém Builetin belge de la Photographie; durch die Chemical
News u. Dingl. polyt. Journal).

~-Nachschrift. Wenn man gendthigt ist, aufdpn feu--

rigen Weg zur Reduction solcher Abfille zu verzichten, so
maigen obige Verfahrungsarten empfehlenswerth sein. Im
Uebrigen ist nichts einfacher, als die Silbergewinnung da-

raus, indem man das Papier in Asche verwandelt, die Flis-.

sigkeiten mit Kochsalziosung fillt, das Chlorsilber sammelt,
mit- Aetzkalilssung mischt, kochend eindamplt und die tro-

ckene Masse mit Soda unter Zusatz von etwus Borax ein-:

schmilzt: Bs geht 18ichter, weﬁn man mit’ Aetzﬁahlosun5

0

vorher kocht, obschdn es‘mcht dm“chaus noﬁnd' ist. By

=

Schlagloth fr Hartlothunoen. — Ein treﬂ'-
liches Schlagloth fiir Hartlolhunoen erhilt man nach Kie-
tzinsky. wenn man vier Theile Zino und sechs Theile
Wismuth zusammenschmllzt inden heissen Metallfluss rasch
18 Theile Zink eintrigt und nach erfo]atem Zusammen—
schmelzen 72 Theile Kup{er zuselzt; nach dem Klarschmel-
zen wird dic Masse unter oﬂerem Umruhren mit einem
Stahldrabte durch Eingiessen in Wasser _granuhrt.

Verfahren zum Verkupfern dod Vérzinnén déy
Eisendrahtes, von Otte zu Comrrércy. —~ Otte’s

. Verfatiren zum' Verkupfern der zar Drzhifsbrikation: be-

stimmvten’ Eisenstibe’; welche das-Ziehéisén nuw éinival zu-
passiren’ haben; besteht darin. diéselbén; olitre sie’ vorher”
abzubeizen; mit-éiner schwschen Zinkschicht zu tiberziehén,
bevor sie in das gewohntich angewerntete Bad von échwe=
felsaureny Kupferoxyd gebracht ‘werden: Zu'diesém Zwecke
giebt es verschiedene Methoden; die voii Otte angewen—
dete ist eine sehr einfache: der Eisenstab wifd iii mil ge~
wohnlichér k#uflicher Salzsdare angésiiiertes Wasser gelegt,
in welches man Zivkphtter — - gleicliviél ob- von alteni
oder von neuem Zink —; il zwar it déin' Verhiltniss von 1
bis* t1/p: Kifogr: des lefzteren wuf® 100 Kitoge. Eiséir.. bringt,
woraul siek sofort’ einé: eléctro-cheiische Wirkung zeigt.
Das Zink lost stetr und séhiagt sich auf: dem Eisen: nieder,
letzteres nimmt eine wefsslich' gfawé Farbung an, und nach
Verlauf von zwei Stunden ist der Stab hinlinglich vorbe-
reitet, um in. die gewshnliche Kupfervitriollosang gebracht
zu -werden, in welcher<ns1:XMLFault xmlns:ns1="http://cxf.apache.org/bindings/xformat"><ns1:faultstring xmlns:ns1="http://cxf.apache.org/bindings/xformat">java.lang.OutOfMemoryError: Java heap space</ns1:faultstring></ns1:XMLFault>