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reichster wissenschaftlicher Thétigkeit heraus-
gerissen wurde und sein Hinscheiden die
grossen Hoffnungen vernichtete, zu welchen
sein reiches Wissen und seine vielseitige lir-
fahrung in seiner der Forschung noch weite
Gebiete auflassenden Specialwissenschaft he-
rechtigte.

Den verschiedensten Theilen der physio-
logischen Chemie ist seine Théatigkeit zu
Gute gekommen. In der ersten Periode seiner
wissenschaftlichen Arbeit wendete er sich,
woh] noch beeinflusst von seinem Awufenthalt
in Baeyer’s, in der damaligen Gewerbe-
akademie zu Berlin befindlichem Laboratorium,
der TUntersuchung der Umwandlungen zu,
welche rein chemische Verbindungen, beson-~
ders solche der aromatischen Reihe, im Thier-
kérper erleiden. Friichte dieser Zeit waren
der Nachweis, dass eine Reihe von Benzol-
kohlenwusserstoffen im Organismus zu ent-
sprechenden Phenolen oxydirt wird, Benzol
sogar unter gleichzeitiger Bildung von Brenz-
catechin und Hydrochinon, und dass cine
Anzahl anderer Kohlenwasserstoffe unter Oxy-
dation der Seitenketten die entsprechenden
Carbonsiuren liefert, welche meist in Form
der zugehorigen Hippursuren durch den
Harn abgeschieden werden.  Anschliessend
untersuchte Nencki die Rinwirkung des Orga-
nismus auf subcutan injicirtes Indol und be-
stitigte dabei die frithere Behauptung, dass
die Base in Form einer leicht in Indigo tber-
fithrbaren Substanz ausgeschieden wird, welche
gpater von Baumann als indoxylschwefel-
saures Salz erkannt wurde. Bel seinen an-
schliessenden Untersuchungen fiber Pankrcas-
verdauung erwies der Forscher die Richtigkeit
der Kithne’schen Behauptung, dass unter
den Producten der Eiweissverdauung Indol
vorkime, fithrte aber gleichfalls den Nuch-
weis, dass nicht das Pankreasferment, sondern
beginnende Fiulniss die Ursache des Lnt-
stehens dieser Base sei. Seine zum Zweck
dieser TFeststellung unternommenen Studien
iiber Eiweissfaulniss brachten auch weilteres
wichtiges Material @ber die bei dieser Zer-
setzung entstehenden Basen und legten den
Grund zu den besonders von Nencki’s
Schiler Brieger durchgefithrten Forschungen
iiber die Ptomaine.

Die Fiulnissstudien leiteten ihn zu Bak-
terienforschungen fiber, denen man besonders
den Nachweis der Bakterien in den Organen
des menschlichen und thierischen Kérpers. die
Aufklirung tber den Einfluss der Mikro-
organismen auf die Verdauung, die Einwir-
kung sauerstofffreier Gase auf das Wachs-
thum der Bakterien und andere Irgebnisse
verdankt.  Von weiteren Untersuchungen
Nencki’s sind zu nennen seine Studien @iber

die Harnfarbstoffe, ttber die Anwendung der
Enzyme zu therapeutischen Zwecken, iiber
die physiologische Wirkung von Salol wund
Naphtol, iber Desinfectionsmittel und iiber
dic Rinderpest. Hervorragendes wissenschaft-
liches Interesse boten die vor ganz kurzer
Zeit verdffentlichten Untersuchungen iiber die
Reductionsproducte des Héming, der Nach-
weis der nahen verwandtschaftlichen Be-
ziehungen des Blutfarbstoffs und des Chloro-
phylls und ihrer Zugehérigkeit zur Pyrrol-
gruppe.

Nencki war im Jahre 1846 zu Boczki
in Russland geboren, begann im Jahre 1863
seine Studien in Krakau, wandte sich jedoch
in Folge der polnischen Aufstinde nach
Deutschland, wo er in Jena und Berlin zu-
néichst Philosophie und Philologie studirte.
Lrst im Jahre 1867 ging er zum Studium
der Naturwissenschaften und der Medicin
iber, wobei er von vornherein ein ausge-
sprochenes Interesse fiir den chemischen Theil
der medicinischen Wissenschaft zeigte. Seinen
rein chemischen Studien lag er, wie schon
erwéhnt, unter Baeyer’s Leitung ob, zum
physiologischen Chemiker bildete er sich in
der Frerichs’schen Klinik unter Leitung
von Naunyn und Schultzen aus. Nach-
dem er in Berlin medicinisch promovirt hatte,
wendete er sich nach Bern, wo er zunichst
als Assistent an dem pathologischen Institut
eintrat, bald aber zum Honorarprofessor und
spater zum ordentlichen Professor und Di-
rector des physiologisch-chemischen Instituts
ernannt wurde. Im Jahre 1891 wurde er
zum Vorsteher des ir Petersburg neu ge-
grindeten Instituts fiir experimentelle Me-
dicin berufen. A.

Ueber die Entfernung der Kieselséiure aus
alkalischen Laugen, insbesondere
denjenigen des Sulfat-Cellulose-Verfahrens.
Von G. Lunge und W, Lohifer.

Bekanntlich ist das Verfahren zur Dar-
stellung von Paplerfaser (,Cellulose®) aus
Holz und Stroh durch Kochen mit Natron-
lauge unter Druck grossentheils durch das
viel billigere , Sulfatverfahren® ersetzt wor-
den, seitdem man sich iberzeugt hat, dass
Schwefelnatrium eine eher mnoch stirkere
losende Kraft auf das Lignin und andere
yinkrustirende“ Bestandtheile, als das Atz-
natron, ausitbt, wihrend angeblich das Aus-
bringen an fertigem Product héher ist, also
die eigentliche Cellulose dabei weniger als
durch Atznatron angegriffen zu werden scheint.

Jedenfalls erspart man viel bei dem Er-
satze des unvermeidlichen Verlustes an Atz-
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natron bel der Regeneration durch FEin-
dampfen der Kochlaugen, Calciniren des Riick-
standes und Atzendmachen der Losung des-
selben, welcher Verlust 10 bis 15 Proc. bei
jeder Operation betrigt; denn statt diesen
Verlust durch einen entsprechenden Zusatz
der theuren kaustischen Soda auszugleichen,
wird dazu das billige Natriumsulfat (calci-
nirte Glaubersalz des Handels) verwendet.
Wenn die damit versetzten eingedickten
Laugen im Caleinirofen zur Trockne, Ver-
kohlung und Schmelzung gebracht werden,
s0 wird das Natriumsulfat durch die orga-
nische Substanz (néthigenfalls unterstiitzt
durch Zusatz von etwas Koks) reducirt und
die Laugen enthalten dann eine Menge von
Natriumsulfid, allerdings auch viel Natrium-
carbonat, weshalb sie vor neuer Benutzung
durch Behandlung mit Kalk in gewohnlicher
Weise kaustisch gemacht werden miissen,

Bei der Verarbeitung von Holz ist die
Regenerirung des Alkalis wesentlich nur eine
Frage des Brennmaterials und des Ersatzes
der mechanischen Verluste an Natron. Anders
bei der Zellstofffabrikation aus Stroh, dessen
grosser Kieselsduregehalt sich sehr unange-
nehm bemerklich macht. Das daraus ent-
stehende Natriumsilicat hat fiir die Auf-
schliessung der Faser kaum einen Werth
und kann nur als storender Ballast angesehen
werden. Allerdings wird es beim Kausti-
ciren durch den Kalk grisserentheils, wenn
nicht ganz, zersetzt, aber ertheilt dann dem
Kalkschlamm eine eigenthiimliche schmierige,
ziihe Beschaffenheit, welche dessen Filtriren
und Auswaschen ungemein erschwert. Noto-
risch entstehen dadurch grosse Verluste, die
zu mehrfachen Bemithungen fiir Beseitigung
dieses Ubelstandes gefiihrt haben. Wir halten
uns picht bei den zu diesem Zwecke ander-
weitig gemachten Vorschligen auf, sondern
beschreiben nur das von uns dafir ausge-
arbeitete Verfahren.

Selbstverstindlich muss die Entfernung
der Kieselsfure aus den Laugen in der Weise
geschehen, dass dieselben fiir den Zweck der
Zellstofffabrikation brauchbar bleiben, und
ebenso selbstverstindlich muss das Verfahren
hinreichend billig sein. Es lag nahe, die
bekannte Zersetzbarkeit der alkalischen Sili-
catlésungen durch Kohlensiure heranzuziehen,
aber dabei zeigt sich sofort ein Ubelstand,
welcher die technische Verwerthung dieser
Reaction unter gewdhnlichen Umstéinden un-
mbglich macht. Die Kieselsdure scheidet
sich nimlich unter gewdhnlichen Umstinden
in gallertartigem Zustande aus, und die Lo-
sung ldsst sich davon nur Husserst schwer
trennen. Im Kleinen braucht man selbst bei
Anwendung des Vacuums mehrere Stunden,

um 100 cem Flissigkeit von der Gallerte ab-
zufiltriren, gleichviel ob man ein gewdhn-
liches Papierfilter, ein Hartfilter oder Asbest
verwendet, und dabei ist das Filtrat immer
milchig getritbt. Im Grossen ist dieser Weg
gewiss nicht gangbar.

Es fragte sich nun, ob nicht die Aus-
scheidung der Kieselsiiure in einer weniger
oder gar nicht gallertartigen Form erfolgen
koénne, in der sie leichter filtrirbar wiirde.
Da die Gallerte aus Hydraten oder Hydro-
gelen der Kieselsiure besteht, so war es
wahrscheinlich, dass weniger wasserhaltige
Kieselsduren eine andere physikalische Be-
schaffenheit haben wiirden, und dies konnte
durch Ausfillung in der Hitze oder nach-
trigliches Erhitzen geschehen. Der Versuch
zeigte aber, dass dies beim Kochen unter
gewdhnlichem Drucke nicht erreicht wurde.
Der Gedanke stieg nun auf, dass dies doch
bei hoherem Drucke, also entsprechend
hoherer Temperatur, der Fall sein méchte,
und ein Vorversuch im FEinschlussrohr bei
200° ergab in der That eine leicht filtrirbare
Lésung. Tmmerbin konnte dieses Verfahren
nicht als praktisch brauchbar angesehen wer-
den, fithrte aber doch auf den richtigen Weg.
Es gelingt ndmlich schon bei missiger
Frhohung des Siedepunktes der Lé-
sung durch Herstellung eines Uber-
druckes von hdchstens einer halben
Atmosphire den angestrebten Zweck
vollstindig zu erreichen.

Der benutzte Apparat hat folgende Ge-
stalt. Ein Rundkolben (1 Liter fassend) aus
starkem, bohmischem Glase ist mit einem
dreifach durchbohrten Kautschukstopfen ver-
sehen. Durch die erste Offnung geht ein
ziemlich tief in den Kolben hineinragendes
Rohr, welches zur Einleitung der Kohlen-
sdure dient; durch die zweite ein in die
Flissigkeit tauchendes Thermometer, und
durch die dritte ein Rohr, welches inwendig
gerade unterhalb des Stopfens mindet, sich
aussen nach unten biegt und in ein 75 cm
hohes U-Rohr ausgeht, das zur Hilfte mit
Quecksilber gefilllt wird und zur Herstellung
des Uberdruckes dient. Der #ussere Schenkel
des U-Rohres ist mit einem Kautschuk-
schlauche verbunden, an dessen Eunde ein
Trichter angebracht wird. Diese Vorrichtung
dient Anfangs zum Einfiilllen des Quecksilbers
und spiterhin als Sicherheitsventil, indem
man den Schlauch nach unten biegt und den
Trichter auf dem Boden eines ziemlich
grossen Becherglases aufstehen ldsst, das bei
zu  starkem Drucke herausgeschleudertes
Quecksilber aufnehmen kann.

Zur Ausfihrong eines Versuches wird das
U-Rohr zunichst leer gelassen und gewaschene

89+
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Kohlensdure in den Kolben geleitet. Wenn
es sich zeigt, dass aus dem Trichter fast
reines CO, austritt, so schiittet man Queck-
silber in das U-Rohr und setzt das Einleiten
des Gases fort, bis der Druck auf 10—15 cm
Quecksilber gestiegen ist, worauf man die
Verbindung mit dem Kohlensiuregasometer
durch einen Quetschhahn abstellt. Wenn
man nun erwirmt, wobei sich sofort Kiesel-
sdure abscheidet, so steigt natiirlich in Folge
der Absorption von Kohlensiure das Queck-
silber im inneren Schenkelrohre zuriick. Es
wird dann sofort neue Kohlensiure einge-
leitet, damit die Flissigkeit stets unter Druck
steht, wobei man schliesslich bis nahe an
40 cm Quecksilber kommen kann. Nachdem
das Kochen unter Druck die erforderliche
Zeit gedauert hat, wird die Verbindung mit
dem Gasometer unterbrochen, durch lang-
sames Offnen des Quetschhahnes das Gas
zum Ausgleich des Druckes aus dem Kolben
ausstrimen gelassen und der Inhalt darauf
entleert.

1. Versuche mit reinem Natrium-
silicat.

a) b cem concentrirte Wasserglaslésung
wurden mit dem gleichen Volum Wasser
verdiinnt und im Druckkolben erhitzt. Beim
Beginnen der Erwirmung schied sich cine
glasige feste Masse ab, die sich bei weiterem
FErhitzen auf dem Boden des Geffisses fest-
setzte. Als nach ungefihr 15 Minuten die
ganze Flissigkeit erstarrt war, trat bei wei-
terem Erhitzen ein so starker Druck ein,
dass der Boden des Gefisses herausgeschleu-
dert wurde. Ein zweiter analog ausgefithrter
Versuch zeigte dieselben Erscheinungen. Die
ausgeschiedene Kieselsiure war leicht und
klar filtrirbar. Das klare Filtrat ergab bei
der Priifung noch einen kleinen Riickstand von
Kieselsfure.

b) 5 cem der Losung wurden mit 10 cem
Wasser verdiinnt und im Druckkolben cine
Stunde lang zum Sieden (bei 1089 erhitat,
Die sich ausscheidende Kieselsiiure war wenig
gallertartig, mehr stiickig und sehr leicht
und klar filtrirbar. Das Filtrat zeigte noch
wenig Kieselsdure. Wéahrend des Erhitzens
im Druckkolben stiess die Flissigkeit stark,
wodurch der Uberdruck des Quecksilbers fort-
wihrend zwischen 20 und 30 em schwankte.

¢) b cem Lisung, mit 15 cem Wasser ver-
diinnt, ergab nach dem FErhitzen auf 104°
und unter einem Drucke von 35 bis 38 cm
Quecksilber eine dickgelatindse, milchige bis
glasige Ausscheidung, welche mit heissem
Wasser aufgenommen sehr leicht und klar
filtrirbar war. Das Filtrat enthielt ebenfalls
noch Kieselsiure.

d) b cem Wasserglas, mit 50 cem Wasser
verdiinnt, wurden 1!/, Stunden bei 104° und
36 bis 38 ecm Druck gekocht, wodurch sich
die Kieselsiure gallertartig, aber stiickig ab-
schied. Die Ausscheidung war gut und schnell
filtrirbar und im Filtrate zeigte sich noch ein
geringer Gehalt an Kieselsiure.

Aus diesen Versuchen geht hervor, dass
die Kieselsdure aus den léslichen Silicaten
durch Behandeln mit Kohlensfure unter ge-
ringem Uberdruck in einer Form ausgeschie-
den wird, welche sebr leicht und klar von
der fubrigen Flussigkeit durch Filtration ge-
trennt werden kann. Es ist hierbei gleich-
gultig, in welcher Concentration die Silicat-
16sung vorliegt.

Da die angestellten Versuche einen giin-
stigen Erfolg zeigten, so war die niichste
Aufgabe zu untersuchen, welches Ergebniss
die Strohstoffschmelzsoda der Praxis, die
neben Natriumsilicat noch aus Carbonat,
Hydroxyd, Sulfid, Sulfit, Sulfat und Unlés-
lichem besteht, unter den gleichen Bedingun-
gen liefern wirde.

2. Versuche mit Schmelzsoda.

10 g der aus einer Strohstofffabrik be-
zogenen Schmelze wurden eine halbe Stunde
lang mit Wasser gekocht, die dunkelbraune
Lésung mit Wasser auf 100 cem gebracht
und sammt dem Unldslichen in den Druck-
kolben gespilt. Sobald die Flissigkeit voll-
stindig erkaltet war, wurde die Kohlensiure
oberhalb der Fliissigkeit eingeleitet, wobei
sofort ein starker Schwefelwasserstoffgeruch
auftrat, welcher nach kurzer Zeit wieder
verschwand. Die TFliissigkeit wurde dann
eine Stunde bei 103 bis 107° und 35 bis
39 cm Quecksilberdruck gekocht; die Tempe-
ratur- und Druckschwankungen sind auf das
starke Stossen der Flussigkeit zuriickzufithren.
Als nach Beendigung des Versuches der
Kolben gedffnet wurde, war wieder Schwefel-
wasserstoffgeruch wahrnehmbar., Im Kolben
hatte sich die Kieselsdure flockig und durch
das Unlésliche in der Schmelzsoda dunkel-
grim gefirbt abgeschieden wund zeigte sich
sehr leicht filtrirbar.

Das Auftreten von freiem Schwefelwasser-
stoff musste freilich Bedenken erregen. TEs
war ja mdglich, dass die eingeleitete Kohlen-
sdure zundchst ausschliesslich oder doch vor-
zugsweise das Schwefelnatrium zersetze und
erst nach Umwandlung derselben auf das
Silicat einwirke. Dies wiirde nicht nur da-
durch schédlich sein, dass der ausgeschiedene
Schwefelwasserstoff, falls er nur als indiffe-
rentes Gas wirkt, den Gasdruck der Kohlen-
siure vermindert, sondern noch viel mehr
dadurch, dass bei diesem Verfahren das
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Schwefelnatrium, also gerade der fiir die Zell-
stofffabrikation wichtigste Bestandtheil der
Schmelzsoda, zerstért wiirde, womit seine
Unbrauchbarkeit fir die Praxis ausgesprochen
wiare. Andererseits war es aber auch mog-
lich, dass der Schwefelwasserstoff dem Silicat
gegeniiber nicht indifferent ist, sondern das-
selbe ebenso wie die Kieselsfure zersetzt.
Zur Aufklirung dieser Fragen wurde der
folgende Versuch angestellt.

10 g Schmelze wurden in 100 cem Wagser
gekocht, vom Unléslichen abfiltrirt und ohne
Kohlensiurezugabe 1!/, Stunden lang bei 104°
und 38 cm Quecksilberdruck ruhig zum Sieden
erhitzt. Es fand hierbei nicht die geringste
Ausscheidung statt; auch zeigte die Fliissig-
keit keinen Schwefelwasserstoffgerach. In
diese Losung wurde nun Schwefelwasserstoff
bis zur Sittigung eingeleitet und darauf eine
Stunde (ohne Kohlensiure) bei 103 bis 106°
und 35 bis 40 cm Druck unter starkem
Stossen gekocht. Es fand dabei eine flockige
Ausscheidung statt, welche sehr leicht filtrir-
bar war und ein klares TFiltrat lieferte.

Aus diesem Versuche folgt also, dass die
Kieselsiure aus dem Alkalisilicate durch
freien Schwefelwasserstoff unter Druck ge-
fallt wird.

Es ist bekannt, dass die Kohlensiure
und der Schwefelwasserstoff fast gleich starke
Siuren sind. Um Schwefelwasserstoff aus
Sulfiden durch Kohlenséure vollstindig aus-
zutreiben, muss man einen grossen Uberschuss
an Kohlensiure anwenden, mindestens so viel
als zur Bildung von NaHCO; erforderlich
ist. Umgekehrt kann man aus einer Losung
von Natriumecarbonat durch Schwefelwasser-
stoff viel Kohlensiure austreiben. Hieraus
kénnen wir nun schliessen, dass die Kohlen-
siure gleichzeitig auf das Silicat und auf
das Schwefelnatrium einwirkt. Der dabel
frei werdende Schwefelwasserstoff setzt dann
sofort weiteres Natriumsilicat in Schwefel-
natrium und Kieselsiure um. Aus den drei
Factoren: Schwefelnatrium, Natriumsilicat
und Kohlensdure geht am Schlusse der Ope-
ration das Schwefelnatrium unverindert her-
vor, und aus dem Silicat hat sich Natrium-
carbonat und ausgeschiedene Kieselsdure ge-
bildet.

Dass das Schwefelnatrium bei dem be-
schriebenen Verfahren so gut wie voll-
stindig erhalten bleibt, geht aus folgenden
Versuchen hervor.

10,000 g Schmelzsoda wurden mit Kohlen-
siure unter Druck gekocht. Die ausgeschie-
dene Kieselsiure wurde auf dem Filter zu-
riickgehalten und grindlich ausgewaschen
und das klare Filtrat auf 500 ccm mit Wasser
verdiinnt. Von dieser Losung wurden 50 ccm

==1 g Schmelzsoda mit [,y N.-Jodldsung zur
Bestimmung des Schwefelnatriums titrirt.

Zwei dieser Art ausgefilhrte Versuche
lieferten folgende Resultate:

I. 88,79 ccm; 38,82 cem, im Mittel 88,80 cem 1/;,Jod
II. 88,64 - 3868 - - - 3866 - Y, -

1 cem !y N.-Jod entspricht 0,0039 g
Na,8, folglich sind in 1 g Substanz

I. 0,1513 g Na,S oder 15,18 Proc. Na, S.

II. 0,1508 g Na,S - 15,08 Proc. Na,S.

Nach einer genau ausgefithrten Analyse
der Schmelzsoda sind in dieser 15,54 Proec.
NayS. s war also bei obigem Versuche
nur ein Verlust von 0,44 Proc. eingetreten,
welcher sich durch Aneinanderschalten mel-
rerer Apparate sicher auf ein Minimum hétte
reduciren lassen. Hiernach ist also ein Ver-
lust von Schwefelwasserstoff kaum einge-
treten.

Um nun auch festzustellen, ob die Kiesel-
sdure vollstindig ausgefdllt wird, wurde fol-
gender Versuch gemacht.

10,000 g Schmelze wurden mit Kohlen-
saure gekocht, die Flussigkeit von der Kiesel-
sgure abfiltrirt und im Filtrat mittels Salz-
siure die Kieselsdure in bekannter Weise
bestimmt. Es wurden nur 0,0126 g SiO,
gefunden. Diese stammt aber kaum von un-
zersetzt gebliebenem Natriumsilicat, sondern
kann als freie Kieselsiure angesehen werden,
welche in dem kohlensdurchaltigen TFiltrat
gelost war. Liebig!) hat gefunden, dass
die 1slichen Silicate schon ohne Druck voll-
stindig durch Kohlensdure zersetzt werden,
und Struckmann?) fand, dass von durch
Kohlensdure aus Alkalisilicat gefalltem Kiesel-
sdurehydrat 0,0186 Theile in 100 Theilen
‘Wasser 1éslich sind.

Aus den angegebenen Versuchen geht
hervor, dass in der Behandlung der Schmelz-
soda mit Kohlensiure unter Druck ein Mittel
gegeben ist, um die Kieselsdure in leicht
filtrirbarer Form und fiir die Praxis geniigend
quantitativ abzuscheiden.

Versuche iiber Kausticirung der nach
obigem Verfahren gewonnenen Laugen.

Die Schmelzsoda wird im Betriebe in
Wasser geldst und mit Kalk kausticirt, nm
daraus die frischen Kochlaugen fiir die Zell-
stofffabrikation zu erhalten. Wenn man nun
nach dem oben beschriebenen Verfahren die
Fillung der Kieselsiure aus der Schmelzsoda
mit Kohlenséiure vornehmen wollte, so wire
es von grosser Wichtigkeit zu wissen, ob die
Kausticirung in diesem Falle direct ohne Fil-
tration der Kiesclsfure vorgenommen werden

1) Liebig, Agriculturchemie, 6. Aufl,, S. 112.
?) Struckmann, Annalen 94, S. 341.
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kann oder nicht. In ersterem Falle wiirde
man die léstige und kostspielige Operation
des Filtrirens und Awuswaschens der Kiesel-
sdure ersparen. Es fragt sich aber, ob nicht
die Anwesenheit der Kieselsdure einen so
erheblichen Mehrverbrauch an Kalk beim
Kausticiren verursacht, dass die Vortheile
des Verfahrens durch dessen Mehrkosten
illusorisch gemacht wirden. Wir werden
diese, freilich nur durch Versuche in grés-
serem Maassstabe endgliltig zu entscheidende
Frage einigermaassen aufkliren kénnen, wenn
wir feststellen, wie hoch der Kausticirungs-
grad bei Anwendung einer bestimmten Kalk-
menge mit und ohne Filtration der Kiesel-
sdure 1ist.

Zunichst wurde mit reiner Soda festge-
stellt, wie viel Procent davon bei einem Uber-
schuss von 20 Proc. Kalk, wie er wolil im
Grossen ungefdhr angewendet werden mag,
bei einem Laboratoriumsversuch in Atznatron
umgewandelt werden kann.

Zur Bereitung der Kalkmilch wurde zu
einer reinen Chlorcalciumlésung eine concen-
trirte Losung von etwas weniger als der zur
Umsetzung néthigen Menge Atznatron gesetzt.
Der ausgeschiedene Kalk wurde auf ciner
Nutsche gesammelt, griindlich gewaschen. bis
das Filtrat keine Chlorreaction mehr zeigte,
und dann mit Wasser auf ein bestimmtes
Volumen gebracht. 20 cem der Kalkmilch
mit Phenolphtalein und '/; N.-Salzsiure, lang-
sam bis zur Entfirbung titrirt, brauchten im
Mittel 46,42 ccm !/; N.-HCI, entsprechend
0,25995 g Ca O.

Es wurden dann folgende Versuche an-
gestellt.

1. 5,8547 g Soda wurden in einer Por-
zellanschale in der zehnfachen Menge Wasser
geldst, darauf 38,7117 g Ca O == 285,55 cem
Kalkmileh (20 Proc. Uberschuss) zugesetzt
und die ganze Flussigkeit unter lebhaftem
Sieden und fleissigem Umrithren eine Stunde
lang erhitzt. Von der Iosung wurde eine
Probe durch ein trockenes Hartfilter filtrirt
und vom TFiltrat je 20 cem mit !/; N.-Salz-
siure unter Anwendung von TPhenolphtalein
und von Methylorange titrirt. 20ccembrauchten
im Mittel mit Phenolphtalein 28,00 cem, mit
Methylorange 28,56 ccm '/; N.-HCl. Da durch
Phenolphtalein alles Atznatron und die Hilfte
des Carbonates angezeigt wird, wihrend Me-
thylorange die Summe beider anzeigt, so er-
geben sich fir Na OH 27,44 cem !/ N.-HCL.
Es wurden also 96,08 Proc. kausticirt.

2. 6,0017 g Soda, genau wie bei Ver-
such 1 mit 3,8048 g Ca O kausticirt, brauch-
ten mit Phenolphtalein 25,62 ccm, mit Methyl-
orange 26,14 cem *; N.-HCl, also 96,02 Proc.
kausticirt.

3. 5,0598 g Soda wurden jetzt statt mit
20 Proc. mit 50 Proc. Uberschuss, also mit
4,0097 g Kalk kausticirt. Durch Titration
wurde dann ermittelt mit Phenolphtalein
28,27 cem, Methylorange 28,69 cem !/, N.-HC],
also 98,48 Proc. kausticirt.

4. 5,0389 g Soda, analog 3 mit 50 Proc.
Uberschuss  (3,9981 g) kausticirt, ergaben
mit Phenolphtalein 22,69 ccm, Methylorange
23,11 cem [y N.-HCl, folglich 96,36 Proe.
kausticirt.

Um den normalen Kausticirungsgrad zu
erreichen, geniigt also im Kleinen ein Uber-
schuss von 20 Proc. Kalk und Kochen von
einer Stunde.

Zur Ausfihrung der Xausticirungsver-
suche mit Natriumsilicat wurde die auch
schon frither zu den Fiallungsversuchen be-
nutzte reine Wasserglasldsung vom specifischen
Gewicht 1,255 angewandt. 20 cem dieser
Lésung wurden mit Wasser auf 500 cem ver-
dinnt, wovon 50 ccm mit Methylorange als
Indicator 24,73 cem und 24,75 cem !y N.-HCL
brauchten. Gravimetrische Kieselsdurebestim-
mungen ergaben 0,4834 his 0,4838 g Si O,.
Es sind demnach in 20 cem Wasserglaslésung
4,8360 gKieselsidure enthalten und der Natron-
gehalt entspricht 247,40 cem !/, N.-HCL

Von der zur Verwendung gelangenden
Kalkmilch brauchten 20 ccm mit Phenolphta-
lein als Indicator 49,76 cem '/; N.-HCI.

Die dem Natron von 20 cem Silicatlosung
entsprechende Kalkmenge ergiebt sich nach
folgender Proportion:

49,76 : 20 = 247,40 : x = 99,44 ccm.

Die Kausticirungen wurden folgender-

maassen ausgefithrt:

1. Mit Filtration der Kieselsiure.

20 cem Silicatlosung wurden mit Wasser
auf 200 cem verdiinnt, und aus dieser Lo-
sung mit Kohlensdure durch Kochen unter
Druck die Kieselsdure, wie frither beschrieben,
ausgefdllt. Der Inhalt des Kolbens wurde
dann filtrirt und der Niederschlag bis zur
neutralen Reaction ausgewaschen. Das klare
Filtrat wurde eine halbe Stunde zur Ver-
treibung der in der Ldsung vorhandenen
iberschiissigen Kohlens#ure gekocht, darauf
auf 100 cem eingedampft und mit 20 Proe.

Uberschuss der theoretisch erforderlichen
Kalkmenge, also mit 119,3 cem Kalkmilch
versetzt. Die Fliissigkeit wurde wihrend

einer Stunde zum wallenden Sieden erhitzt,
darauf durch ein trockenes Hartfilter filtrirt
und vom klaren Filtrat je 20 ccm mit Salz-
siure unter Anwendung von Phenolphtalein
und Methylorange titrirt. s wurde gebraucht
mit Phenolphtalein 27,00 ccm, mit Methyl-

orange 80,78 cem !J; N-HCl, was einem
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Kausticirungsgrade
spricht.

Eine zweite analog ausgefithrte Bestim-
mung ergab Phenolphtalein 34,58 ccm, Me-
thylorange 39,20 ccm == 76,43 Proc. Kausti-
cirungsgrad.

von 75,47 Proc. ent-

2, Ohne Filtration der Kieselsiure.

Die Silicatldsung wurde nach der Fillung
der Kicselsdure und einhalbstiindigem Aus-
kochen direct mit 119,3 cem Kalkmilch ge-
kocht und darauf filtrirt. 20 ccm des Filtrates
brauchten

Versuch a) Phenolphtalein 16,85 cem,
Methylorange 25,34 cem !f; N.-HCI, was einer
Kausticirung von 32,99 Proc. entspricht.

Versuch b) Phenolphtalein 16,18 ccm, Me-
thylorange 24,36 ccm '[; N.-HCL, also nur
32,84 Proc. kausticirt.

Der Vollstéindigkeit wegen wurde noch
versucht, ob bei gleichzeitiger Anwesenheit
von Natriumcarbonat und Natriumsilicat (im
Verhiltnisse 1 : 1) und Anwendung eines fiir
beide hinreichenden Uberschusses von Kalk-
mileh eine bessere Kausticirung zu erreichen
wiire; aber, wie zu erwarten, fand dies nicht
statt. Bei Filtration der Kiesclsiiure wurden
74,00—74.,47 Proc., ohne Filtration derselben
36,92—36,61 Proc. des Natrons in Atznatron
verwandelt.

Diese ungeniigenden Resultate miissen
wesentlich daraus erklirt werden, dass erstens
bei dem eingeschlagenen Verfahren nicht
normales Carbonat, Na, CO,, sondern kohlen-
siurereichere Producte entstehen, und dass
zweitens auch die gefillte freie Kieselsiure
auf den Kalk einwirkt. Beides sind ja an
sich wahrscheinliche Reactionen, doch mussten
sie quantitativ verfolgt werden.

Es fragt sich also zunichst, welches
Natriumcarbonat bei dem beschriebe-
nen Verfahren entsteht. Zu diesem Zwecke
wurden 250 cem einer reinen Natriumcarbo-
natldsung nach dem Sittigen mit Kohlen-
siure, wie frither beschrieben, unter Druck
gekocht. Die Lisung wurde darauf in einer
Porzellanschale bei Versuch a eine halbe
Stunde, bei Versuch b und ¢ je eine Stunde
zum lebhaften Sieden erhitzt und darauf im
verschlossenen Kolben erkalten gelassen. In
dieser Losung wurde durch Titration mit
Salzsdure und Methylorange das Natron und
durch volumetrische Bestimmung im Kohlen-
saureapparat von Lunge und Marchlewski
die Kohlenssure bestimmt. Die im Folgenden
wie auch spéter noch angefithrten Werthe
sind Mittel aus zweli Bestimmungen, welche
titrimetrisch hochstens um 0,03 ccm und
volumetrisch um 0,10 cem differirten.

a) 30 cem der ausgekochten Losung erfor-

derten 13,75 ccm‘/s,N.-HClz}3’77—5if))o’ooglb
= 0,00275 Mol. Na; sie ergaben 46,00 ccm
CO, = %29-1‘99-‘?:0,002055 Mol. CO.,.
Folglich war das Verhiltniss von Na: CO,
= 0,00275:0,002055 = 4:2,99.

b) 30 cem ergaben 16,26 cem !5 N.-HCl
und 54,30 cem  CO,; Molecularverhiltniss
Na : COy = 0,003252 : 0,002426 = 4 : 2,98.

¢) 30 cem Lésung = 13,89 cem 'y N.-HCl
und 46,36 ccm CO,;  Molecularverhiéltniss
0,002778 : 0,00205 = 4 : 2,95.

In allen drei Fillen ging also eine L&-
sung von reinem Natriumecarbonat durch Kochen
mit Kohlensiure unter einem Uberdrucke
von '/, Atmosphiire bei einer Temperatur von
103—106° und nachheriges '/,—1stiindiges
Kochen ohne Druck in eine Ldsung iiber,
in der das Verhiiltniss von Na: CO, fast
genau 4 : 3 war. Dies wiire nun ein wirkliches
Natriumsesquicarbonat : Na, COj3, 2 Na HCO;,
d. h. ein solches, in dem 3 Moleciille CO, =
6 Valenzen der Kohlensdure auf 4 Valenzen
des Natriums kommen. Bekanntlich hat man
ein Salz von dieser Zusammensetzung im
festen Zustande nicht erhalten konnen; das
frither sogenannte Sesquicarbonat hat sich als
Vierdrittelecarbonat ausgewiesen (d. h. 4 Va-
lenzen CO,auf3 Na), und ist z.B. die natiirliche
Trona (Urao) = Na, CO;, Na HCO,, 2 H, O
(vergl. Zusammenstellung der -einschligigen
Litteratur in Lunge’s Sodaindustrie, 2. Aufl.,
II, 47). Es scheint aber, als ob man durch
kiirzeres Kochen einer mit CO, behandelten
Sodal6sung in oben beschriebener Art nicht
auf die Zusammensetzung der Trona, sondern
annéhernd auf die des wirklichen Sesqui-
carbonats kommt, so weit es die Amnalyse
der Losung selbst zeigen kann,

Ahnliche Ergebnisse werden erhalten,
wenn man Natriumsilicatlésungnach Aus-
fillen mwit Kohlensiure unter Druck und
Filtriren der Kieselsfure eine halbe bis eine
Stunde offen kocht und dann verschlossen
erkalten ldsst. Bei drei Versuchen ergab sich
das Molecularverhiltniss Na:C0,=21:15;
21 :15;69:51, also immer wieder sehr an-
nihernd 4 : 3, aber doch etwas mehr Natrium
als diesem Verhiltniss entspricht, wenn auch
erheblich weniger als bei Trona.

Wir werden demnach nicht fehlgehen,
wenn wir das Sesquicarbonatverhiltniss als
das fir Berechnung der zum Kausticiren er-
forderlichen Kalkmenge maassgebende an-
nehmen. Bei Versuchen mit einer mit Kohlen-
siure behandelten und durch Filtration von
der Kieselsdure getrennten Silicatldsung fand
sich, wenn man genau die nach Obigem be-
rechnete Kalkmenge anwendete (bei einstiin-
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digem Kochen), ein Kausticirungsgrad von
78,95—79,28 Proc.; bei 10 Proc. Uberschuss
von Kalk:85,95—86,26 Proc. ; erstbei 20 Proc.
Therschuss von Kalk kam man auf 96,54
bis 96,33 Proc. Kausticirungsgrad.

Zur Controle wurde eine mit CO, behan-
delte und dann gekochte Lésung von reinem
Natriumcarbonat in ganz analoger Weise
kaustificirt und ergab bei Anwendung der
theoretischen Xalkmenge 78,37 Proc., bei
10 Proc. Uberschuss von Kalk 85,46. Proc.,
bei 20 Proc. Uberschuss 95,60 Proc. Kausti-
cirungsgrad.

‘Wir kénnen also festhalten, dass in einer
nach unserem Verfahren behandelten, von der
gefillten Kiegelsdure getrennten Lésung 20 Proc.
mehr als die aus dem Kohlensduregehalt zu
berechnende Menge Kalk erforderlich ist, um
96 Proc. des Natrons in Na OH umzuwandeln.

Nun kam aber noch die wichtige Frage,
wie sich die Sachen verhalten, wenn man
sich die Filtration der Kieselsdure er-
sparen will. Es sei gleich bemerkt, dass
der beim Kausticiren in Gegenwart von Kiesel-
sdure entstehende Schlamm koérnig ist, sich
rasch absetzt und ein klares Filtrat giebt.
Aber man musste von vornherein erwarten,
dass die Kieselsiure sich dabei mit Kalk
verbinden und einen Mehrverbrauch an diesem
Kérper herbeifithren werde.

Zur Feststellung des Kalkzusatzes wurde
zunéchst natiirlich die fiir die vorhandene
CO, néthige Menge berechnet und sodann
angenommen, dass die 8i O, in normales Cul-
ciumsilicat, Ca Si Oy, Ubergehe. Bei zwel nach
diesen Verh#ltnissen angestellten Versuchen,
wobei nur die theoretischen Kalkmengen
verwendet wurden, kam man auf das Maxi-
mum des Kausticirungsgrades, nimlich 96,15
bis 95,60 Proc. Da nun aber die vorhandene
Kohlens#iure jedenfalls ungefihr 20 Proc. mehr
als die theoretische Menge Ca O gebraucht
hatte, so musste die Kieselsdure weniger
als die fiir Ca Si O; erforderliche Menge ge-
braucht haben. In der That zeigte sich
Folgendes, als man statt 100 Proc. der fur
die eben gegebene Formel erforderlichen Kalk-
menge die folgenden kleineren Mengen CaO an-
wendete (zuziiglich des der COq entsprechenden):

bei 85 Proc.l 94,27-—95,46 Proc. Kausticirung

:.ZQO
- T - | 288 95459517 - -
S 70 - Jggg 90,59 90,00 - -
-85 - < 5 81,62—8200 - -

Ganz deutlich ist es daraus, dass man mit
75 Proc. der theoretischen Kalkmenge aus-
kommt, aber mnicht darunter. Vermuthlich
bildet der Kalk mit der gefillten Kieselsiiure
ein saures Salz, etwa im Verhiltniss 8 Ca O
auf 4 Si Oy, wobel daran erinnert sein mdoge,
dass das Mineral Talk ein Magnesiumsilicat

vor ganz analoger Formel bildet, n#mlich
Mg; (81 05); Ha.

Um inreinem Natriummetasilicat, Na, SiOs,
in welchem Na, O : Si 0y =1 : 1 ist, alles ge-
bildete Sesquicarbonat in Atznatron #iberzu-
fithren, sind nach obigen Versuchen an Kalk

néthig

der theoretischen Menge

120 Proc.
195 Proc.

Man muss also einen ziemlich bedeutenden
Uberschuss an Kalk anwenden, um das Natron
ebenso gut in Atznatron iberzufithren, als
dies nach Abfiltriren der Kieselsiure moglich
ist. Dies wverursacht natiirlich Mehrkosten
fur den Kalk selbst, ferner durch die Ver-
griosserung des Niederschlages eine Erschwe-
rung des Auswaschens, die aber kaum der-
jenigen der im anderenFalle nthigen doppelten
Filtration gleichkommen wiirde; um so mehr,
als der Gehalt an Alkalisilicat in der Sulfat-
schmelze hochstens 80 Proc. der Gesammt-
salze ausmacht, also der Mehrverbrauch an
Kalk durch die Kieselsiiure im Verhiltniss
zu dem fiir alles Natron néthigen Kalk eine
entsprechend geringere wird.

‘Was den Natronverlust betrifft, der be-
kanntlich dadurch entsteht, dass sich eine
unlésliche Natronverbindung, der Gay-Lussit
Na, CO;, Ca CO4, 5 Hy O, bildet, so betragt
dieser, auf bei 105 bis 110" getrockneten
Kalkschlamm bezogen, wie aus nachfolgenden
Analysen hervorgeht, etwa zwel Procent, d. h.
in dem trockenen Kalkriickstand sind 2 Proe.
Na, O enthalten.

mit Filtration der Kieselsiure
ohne - - -

a) b)

Si0, 32,13 82,65

CaO 35,44 35,26

Na, 0 1,9 219
Um sich iiber die Brauchbarkeit des

neuen Verfahrens eine Vorstellung machen
zu kOnnen, muss man die Vortheile und
Nachtheile dieses Verfahrens denen der
ohne Ausfillung der Kieselsiure arbeitenden
gegeniiberstellen.

Um gewoéhnliche Soda bis zu 95 Proc.
in Atznatron itberzufiihren, sind bekanntlich
120 Proc. des berechneten Kalkes ndéthig.
Bei dem neuen Verfahren geht aber das
Natron in Sesquicarbonat iiber, wodurch also
die Kalkmenge %,mal so viel, also 50 Proc.
mehr betrdgt, wozu noch 75 Proc. fiir die
Kieselsdure kommen, was also im Ganzen
245 Proc. des Kalkes ausmacht, den man fiir
das vorhandene Natron brauchen wiirde,
wenn dieses als Na, CO; vorhanden wiire,
also genau die doppelte Menge des Kalkes,
den man ohne Behandlung mit Kohlensiure
braucht. Dies versteht sich also fir den
Tall, dass man die ausgefillte Kieselsiure
gleich in der Fliissigkeit beldsst und direct
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kausticirt.  Versteht man sich aber zum
Filtriren der Kieselsdure, so reducirt sich
die Kalkmenge dem entsprechend.

Nicht zu tbersehen ist noch der Um-
stand, dass durch Zurtickhaltung im Kalk-
schlamm hauptséchlich in Form von Gay-
lussit (s. o0.) etwas Natron verloren geht
und dass dieser Verlust jedenfalls im Verhilt-
niss zur Masse des Kalkschlamms stelt.
Wenn man bei dem alten Verfahren pro
1000 kg Na OH etwa 18 kg, im Kalkschlamm
verliert (vergl. Lunge, Sodaindustrie, 11, 649),
so wird man hier auf 36 kg Verlust rechnen
miissen.

Diesen Nachtheilen stehen als Vortheile
des neuen Verfahrens gegeniiber die nahczu
vollstindige Wiedergewinnung des in der
Schmelze vorhandenen Natrons und die ausser-
ordentlich leichte und schnelle Filtration des
Kalk-Kieselsdureschlammes.

Das alte Verfahren hat den Vortheil, er-
heblich weniger Kalk zur Erlangung des glei-
chen Kausticirungsgrades zu gebrauchen, weil
das vorhandene Carbonat als normales Na,COj
zur Kausticirung gelangt. Dem stehen folgende
Nachtheile gegentiber. Wenn auch der grissere
Theil des Silicates schon durch den Kalk
beim Kausticiren zersetzt wird, so geht doch
immer ein Theil als Natriumsilicat in die
Yndlauge, und ferner nimmt der Kalkschlamm
in diesem Falle ein grosses Volumen und
eine gelatinése Beschaffenheit an, wodurch
eben die Natronverluste bedeutend grésser
werden konnen. Ferner wird in Folge der
Beschaffenheit des Niederschlages naturge-
miss auch mehr Waschwasser und ldngere
Zeit fiir das Aussissen gebraucht, wodurch
fir das Eindampfen der Waschwilsser und
die lingere Erhaltung des Vacuums gegen-
iiber dem leicht filtrirbaren Schlamm des
neuen Verfahrens Mehrkosten an Brennmate-
rial entstehen.

Jedenfalls hat eben die Praxis gezeigt,
dass bei dem alten Verfahren, d. h. der
directen Kausticirung der Silicatlaugen mit
Kalk, fast unertriigliche Ubelstinde entstehen,
denen gegeniiber die ‘oben gezeigten Mehr-
kosten des neuen Verfahrens, beim Wegfall
aller Schwierigkeiten der Filtration, vielleicht
doch das geringere Ubel bilden.

Je reicher die Schmelze an Alkalisilicat
ist, um so lohnender wird naturgemiss die
Methode der Kieselsiurefillung angewandt
werden konnen; eine wirkliche Entscheidung
iber die Brauchbarkeit des Verfahrems lasst
sich natiirlich nur durch Versuche im Grossen
erwarten.

Fin grosser Nutzen wére es fernerhin
auch, wenn man die abgeschiedene Kiesel-
siure und den Kalkruckstand noch weiter
Ch. 1901,

technisch verwerthen kiénnte; z. B. zur Fabri-
kation von Cement, wodurch dic Rentabilitiit
des Verfahrens um so mehr gesichert wiire.

Schlussfolgerungen.

Foar die Sulfatzellstofffabrikation ist es
von grosser Wichtigkeit, dasjenige Natron,
welches im Laufe des Processes in das fir
diesen Process anscheinend werthlose Natrium-
silicat @ibergeht, wieder nutzbar zu machen,

ohne dabei das daneben vorhandene, hier
speciell werthvolle, Natriumsulfid zu zer-
stéren.

Es liegt am n#ichsten, dies dadurch zu
errcichen, dass man das Natriumsilicat durch
Behandlung mit Kalkhydrat in Atznatron
umwandelt; aber dies verursacht in der Praxis
grosse Schwierigkeiten und Verluste, weil der
dabei entstehende Niederschlag von Calcium-
silicat sehr voluminds, gallertartig und schwer
auszuwaschen ist. Dagegen ldsst sich die
Aufgabe 16sen durch Umwandlung des Natrons
in kohlensaures Salz unter Ausfillung der
Kieselsiiure in leicht filtrirbarer Form. Dies
gelingt nicht durch Behandlung der Lésung
mit Kohlensure bei gewdéhnlicher oder auch
bis zum Siedepunkt unter gewdhnlichem Druck
erhéhter Temperatur, weil dabei die Kiesel-
sdure als sehr schwer filtrirbare Gallerte aus-
fallt, wohl aber vollkommen durch Einleiten
von Kohlensiure in die Lésung der Rohsoda-
schmelze unter FErhitzung zum Sieden bel
einem Uberdrucke von ca. !/, Atmosphire,
wobei die Temperatur auf 103 bis 107 ° steigt.

Die Kieselsiure wird aus Alkalisilicat-
16sung unter diesen Bedingungen so gut wie
vollstindig gefillt und zwar in einer Yorm,
welche ein sehr schnelles und klares Filtriren
ermdglicht. Wenn man das Einleiten der
Kohlensdure nicht linger als bis zur vélligen
Ausfillung der Kieselsiure fortsetzt, so geht
alles vorhandene Schwefelnatrium unveriindert
aus der Kochoperation hervor.

Das Natrium des Silicates geht durch
diese Behandlung mit Kohlensiure in ein
Carbonat iiber, in welchem das Verhiltniss
von Kohlensdure zum Natrium annihernd der
Forinel Na, CO; 4~ 2 Na HCO; entspricht.

Um eine durch Behandeln einer Natrium-
metasilicatldsung (Na, 81 0,) mit Kohlensdure
unter einem Uberdrucke von Y, Atmosphire
bei 108 bis 107° entstandene Carbonatidsung
(1:10 H, O) nach Tiltration der ausgeschie-
denen Kieselsiure bis zu dem fiir die Praxis
erforderlichen Grade, d.h. bis zur Umwandlung
von 96 Proc. des Natriums in Atznatron, zu
kausticiren, sind 120 Proc. des auf die Kohlen-
sdure berechneten Kalkes ndthig; berechnet
auf das vorhandene Natron betrigt diese Menge
170 Proc., da, wie oben erwihnt, statt Na,CO,

90



1110

v. Boyen: Ueber Montanwachs.

[ Zeitschrift filr
angewandte Chemie,

das Carbonatgemisch Nay CO; 42 Na HCO,
entsteht.

Bei der Kausticirang ohune Filtration der
ausgefiliten Kieselsfiure verlangt die Kiesel-
shure noch 75 Proc. des der Formel Ca Si Oy
entsprechenden Kalkes, da sich ein saures
Calciumsalz der Kieselsdure, vielleicht von
der Formel 4 (Si O,) Ca; H,, bildet. Iis sind
also in diesem Falle im Ganzen ca. 250 Proc.
des auf das Natron des Silicates berechneten
Kalkes né6thig, um eine mdéglichst kohlen-
siurefreie Losung von Atznatron und Schwefel-
natrium zu erhalten.

Wir miissen es nun der Praxis iiberlassen,
ob sie aus diesen im Kleinen festgestellten
Thatsachen einen Nutzen ziehen kann oder
nicht.

Zirich, technisch - chemisches Laboratorium
des Polytechnikums,

Ueber Montanwachs.
Von Edgar von Boyen.

Das Product, welches heute unter der
Bezeichnung , Montanwachs“ in den Handel
kommt, entstammt der sichsisch-thiringischen
Schweelkohle und stellt ein weisses hoch-
schmelzendes Kerzenmaterial dar, welches in
seiner Qualitit das Stearin und Paraffin weit
iibertrifft, Bei meinen fritheren Arbeiten iiber
Braunkohlentheerproducte interessirte mich
besonders das Bitumen, welches nach der
Untersuchung von Briickner und Wacken-
roder aus einer ganzen Reihe verschiedener
Korper bestehen sollte. Da Pyropissit sciner-
zeit noch auf fast allen Fabriken der sich-
sisch-thiiringischen Mineralélindustrie vorhan-
den war, so cxtrahirte ich denselben it
verschiedenen Ldsungsmitteln und erhielt
dabei stets als Extract das gleiche Braun-
kohlenbitumen, wie es jetzt in grossen Quan-
tititen in der Montanwachs-Fabrik Vélpke,
Provinz Sachsen, dargestellt wird und das
Ausgangsmaterial fur das dort erzeugte Mon-
tanwachs bildet. Dieses Bitumen bildet eine
ozokeritfarbige, harte geruchlose Musse, deren
Schmelzpunkt zwischen 80 und 90° C. liegt.
Diese. bei fritheren Versuchen &fters beob-
achtete Differenz im Schmelzpunkte riihrte
nicht, wie ich Anfangs glauben wollte, von
der Verschiedenheit der Fundstitten der Kolle,
sondern von der Verschiedenartigkeit der be-
nutzten Extractionsmittel her. Photogen oder
Braunkohlenbenzin, sowie Steinkohlentheerdle
gaben .cin schwirzeres Bitumen von hoherem
Schmelzpunkt und stets grossere Ausbeuten
an Extract als Benzin, Ather oder Fusel-
alkohol. Doch wurde dieses Plus durch die

geringere Ausbeute an Montanwachs wieder
paralysirt. Mit dem Bitumen stellte ich
umfangreiche Reinigungsversuche mittels Che-
mikalien an, die jedoch zu keinem hbrauch-
baren Resultat fithrten; selbst nach der An-
gabe von Briickner gelang es nicht, daraus
reine Korper darzustellen. Wiederholtes Aus-
fillen aus Lisungsmitteln und Behandeln mit
Thierkohle und anderen Entfirbungsmitteln
lieferte immer nur unkrystallinische, gelbe oder
gelbbraune Massen, die weder technischen, noch
wissenschaftlichen Werth besitzen konnten.
Salpetersiure und Chlor ergaben hellere bis
gelbe Producte, die jedoch Chlor und Nitro-
korper enthielten und wegen Geruch und
mangelnder Capillarisation als Kerzenmaterial
unbrauchbar waren. Ubermangansaures Kalinm
und Kaliumdichromat in saurer oder alka-
lischer Lésung brachten clementare Umsetzun~
gen hervor, ohne eine Reinigung des Bitumens
zu bewirken. Concentrirte oder rauchende
Schwefelsiure verkohlte die Substanz, selbst
wenn man als Schutzmittel Paraffin zusetzte.
Bei der Behandlung mit mehr als 100 Proc.
rauchender S#dure und Entfirbungspulver er-
hielt man durch Benzinextraction aus dem
schwarzen asphaltihnlichen Reactionsproduct
fast weisse Montanséiure, doch war die Aus-
beute so gering und die Behandlung so kost-
spielig, dass ¢in darauf basirendes Fabri-
kationsverfahren unrentabel sein miisste.

Als ich das Bitumen aus der Glasretorte
destillirte, erhielt ich eine talg@hnliche un-
krystallinische Masse von 55—60° Schmelz-
punkt.  Wiederholte Destillationen ernie-
drigten den Schmelzpunkt immer mehr, so
dass zuletzt hauptsiichlich Ol und wenig
Paraffin resultirten.

In ein neues und gliicklicheres Stadium
kamen meine Versuche, als ich in der Fabrik
Gerstewitz") in der Lage war, grissere Quan-
titdten Bitumen darzustellen und mit Dampf
zu destilliren. Hierbei zeigte sich, dass das
Bitumen in eine wachsgelbe, ziemlich trockene
krystallinische Masse von iiber 70° C. liegen-
dem Schmelzpunkt tibergefithrt wurde, welche
durch nochmalige Dampfdestillation sich
nicht in Paraffin und Ol zersetzte, sondern
an Krystallisationsfahigkeit gewann. Durch
wiederholtes Pressen des mit Benzin ver-
gossenen Bitumendestillats und darauf folgende
Behandlung mit Entfirbungsmitteln erhielt
ich eine weisse krystallinische Masse von
tber 70° C. liegendem Schmelzpunkt. Dieses
Resultat war ausserordentlich {iberraschend

1y Herrn Director Wernecke, welcher meine
Versache durch seine reiche Erfahrung und Hilfs-
mittel der Fabrik mit seltener Liebenswiirdigkeit
unterstiitzte, sage ich an dieser Stelle meinen herz-
lichsten Dank.





