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Der Carbolsiurebedarf Deutschlands wurde vor dem
Krieg zum groBten Teil dadurch gedeckt, dal rohe Carbol-
saure, aus englischen Teerdestillationen stammend, in
Deutschland eingefithrt und hier auf reine Ware umgear-
beitet wurde. Die Erklirung fiir diesen Zustand, der Deutsch-
land von auslindischem Rohmaterial abhingig machte, lag
darin, daB die englischen Teere auBerordentlich reich an
Carbolsiure sind und seit langen Jahren infolge der hoch
entwickelten englischen Leuchtgasindustrie in reichlicher
Menge flossen. Wir hatten gegen Ende des verflossenen
Jahrhunderts wohl nicht den dritten Teil der englischen
Teerproduktion und dazu in carbolarmer Ware.

Mit der Ausbreitung der Nebenproduktengewinnung in
der Kokerei hat sich das geéndert. Zwar sind die Koks-
teere, welche jetzt bei uns in so groflen Mengen zur Ver-
figung stehen, daBl die Gesamtjahresausbeute an Stein-
kohlenteer die englische mindestens erreicht, wenn nicht
gar iibertrifft, auch ziemlich arm an Carbolsiaure. Aber man
hat im Laufe der Jahre gelernt, auch aus solchen die Carbol-
siure zu gewinnen, und so war man schon vor Ausbruch des
Krieges so weit, daB aus etwa dem dritten Teil der deutschen
Teere Carbolsiure hergestellt wurde. Die Hauptmenge
aber wurde in dieser Richtung nicht bearbeitet; die Carbol-
saure blieb in den Teerslen und wurde mit ihnen in Diesel-
motoren oder Olfeuerungen verbrannt, oder sie ging, wie
bei der Verwendung der Teertle zu Loésungszwecken, zum
Anstreichen oder zum Holzimprignieren, ganz verloren.

Der Ausbruch des Krieges hat uns nun den Weiterbezug
von englischer Rohearbolsdure abgeschnitten. Zugleich ist
der Verbrauch im Inland gestiegen, da jetzt groBe Mengen
zur Herstellung von Pikrinsaure verwandt werden. Es trat
daher zeitweise ein fiihlbarer Carbolsauremangel in Deutsch-
land ein, und auch die Nebenprodukte, die Kresole, welche
in groBen Mengen zur Desinfektion dienen, sind teuerer ge-
worden. Die Knappheit wird empfindlich werden, -wenn
nach Friedensschlufl das Ausland wieder an uns herantritt
und die groBen Beziige, die es frither aus Deutschland erhielt,
wieder-aufrehmen-mochte. Denn im neutralen Ausland sind
die Phenole noch weit knapper als bei uns, da unser einziger
Konkurrent auf dem Weltmarkt, England, die Ausfuhr
geradeso wie wir verboten hat, und so kostet heute in den
Vereinigten Staaten Carbolssure 20 mal soviel, als vor dem
Krieg, das Kilo 14 M gegen 70 Pf im Anfang 1914.

Unter diesen Umstanden ist es eine vaterlindische
Pilicht, die Gewinnung aller in den deutschen Teeren vor-
handenen Carbolsiure zu betreiben. In erster Linie sind
Einrichtungen zu schaffen, die eine carbolreiche Teerclfrak-
tion liefern: das Carbclil, welches im wesentlichen zwischen
170 und 200° destilliert und zwischen 25 und 359, alkali-
losliche Bestandteile enthilt. Die Fabriken zum Auslaugen
dieser Phenole aus den Olen sind vorhanden (oder werden
zurzeit errichtet). Dieses Ausziehen mit Natronlauge lohnt
sich fiir kleinere und selbst fiir mittelgroBe Teerdestillationen
nicht. Denn wenn es rationell geschehen soll, muB dasNatron
wieder gewonnen werden in der Weise, da3 man die Carbol-
natronlauge durch Kohlensiure in kohlensaures Natron und
rohe Carbolsaure aufspaltet, und daB man dann mit Hilfe
von gebranntem Kalk die Sodalauge wieder kaustisch macht,
um sie darauf erneut zur Auslaugung der Carboléle zu ver-
wenden., Es gehort also zu solcher Laugerei ein vollstan-
diger Kalkofenbetrieb, der Kohlensiure und Kalk zu liefern
hat, und eine Fabrik von kaustischer Sodalauge, beides An-
lagen, die nur im Dauerbetrieb sich bezahlt machen. Und
ein solcher Dauerbetrieb wird im Anschlufl an eine mittel-
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groBe Teerdestillation, die taglich vielleicht 200 t Teer durch-
setzt und daraus etwa 59, also 10 t Carbolsl gewinnen
wiirde, nichit mdoglich sein. :

Das Auslaugen der Carboltle wiirde man also wie bisher,
so auch in Zukunft, am besten Sonderbetrieben iiberlassen,
denen diese Ole von den Teerdestillationen zugefithrt werden,
wo sie sich also in groBen Mengen ansammeln, oder den aller-
groBten Destillationen mit einem Jahresdurchsatz von
mehr als 100000 t. Die Herstellung solcher Carbolsle miifite
aber Gemeingut aller deutschen Teerverarbeiter werden.
Sie soll daher im folgenden ausfiihrlich beschrieben werden.

Als Ausgangsmaterial dient das Mittelsl der Teerdestilla-
tion, also die von ungefihr 170—250° iibergehende Olfrak-
tion vom spez. Gew. 1—1,02. Das Mittelsl, das warm aus
den Kiihlern ablauft, wird bisher in der Regel so aufge-
arbeitet, da3 man es einige Zeit in groBen Kiihlkisten stehen
laBt. Es nimmt dann die Temperatur der Umgebung an
und scheidet dabei im Winter viel, im Sommer weniger
Naphthalin ab. Im Mittel dirfte die Menge des ausfallenden
Naphthalins ungefahr 20%, vom Ol betragen ; etwa die gleiche
Menge bleibt aber gelost. Das vom Naphthalin getrennte
Ol wird je nach Bedarf weiter verarbeitet oder gleich als
Teersl, Heizol, Impriagniersl, oftmals noch gemischt mit
Schwerdl, verkauft. Es enthalt bereits etwa 259, alkalilos-
liche Bestandteile, also Phenol und seine Homologen. Aber
der durchschnittliche Phenolgehalt ist so klein und die
Menge an Homologen, Kresol, Xylenol, Cumenol usw., so
groB, daf} es sich nicht lohnt, die ganze Mittelolmenge mit
Natron auszulaugen. Es kommt dabei auch in Betracht,
dall die hoheren Homologen, wie Xylenol, Cumenol usw.,
heutzutage nicht abzusetzen sind. Man mull daher vor dem
Auslaugen das Mittelsl nochmals destillieren, um eine
Sonderfraktion, das Carbolsl, zu gewinnen, in dem Phenol
und Kresole angereichert, Xylenol und Cumenol aber im
wesentlichen verschwunden sind.

Diese Destillation liefert aber nur dann hohe Ausbeuten
eines hochgriadigen Carboléls, wenn man die Trennung durch
eine gut arbeitende Fraktionierkolonne unterstiitzt. Am
besten ist es, wenn man auBerdem-noch-im Vakuum-destil-
liert, einmal, weil hier die Scheidung der verschiedenen
Fraktionen besser verlauft, als unter gewohnlichem Druck,
dann- aber auch, weil eine Vakuumdestillation von Olen,
die unter Atmosphirendruck bei 170-—200° iibergehen,
schon bei etwa 100-—120° verlduft. Man kann daher die
Apparate mit indirektem Dampf von der iiblichen Spannung
von 6—8 Atm. heizen und bekommt dadurch eine voll-
kommen konstante Wirmequelle und damit einen gleich-
mabigen, von personlicher Leistung eines Heizers unab-
hingigen Verlauf der Destillation.

Die Destillate von Vakuumapparaten fingt man bisher
allgemein in geschlossenen Vorlagen auf, die ebenfalls unter
Vakuum stehen. Dies Verfahren hat aber den groflen Nach-
teil, da man den Gang der Destillation nicht vor Augen
hat, und daB man nicht einfach Proben nehmen kann von
der Flussigkeit, wie sie im Augenblick lauft. Man kann aus
der Vakuumvorlage immer nur Proben bekommen vom
Durchschnitt ihres Inhalts. Ich ziehe es daher auf Grund
von fast 30 jihriger Erfahrung vor, Vakuumdestillate frei
auslaufen zu lassen, indem ich den Kiihler hoch stelle und an
ihn ein Abfallrohr anschliele, das so lang ist, wie es das
spez. Gewicht des Destillats zur Uberwindung des Atmo-
sphéarendrucks erfordert. Bei Teerolen, die teilweise leichter
sind als Wasser, mu man daher mit einer Lange des Ab-
fallrohres von 12 m rechnen. Der Kiibler mu8 also noch
hoher als 12 m stehen. Das sieht im ersten Augenblick etwas
bedenklich aus; denn nicht jeder hat Gebaude von solcher
Hohe zur Verfigung. Aber in diesem Falle kann man sich
durch Errichtung eines leichten holzernen Dachaufsatzes

55



410

Raschig: Verfahren zur Herstellung von Carbolél.

Zeitschrift filr
angewandte Chemie.

helfen; zur Not kann der Kiihler auch im Freien auf einem
Geriist stehen. Jecdenfalls paflt die Hochstellung des Kiih-
lers sehr gut zu ciner sehr angen Fraktionierkolonne mit
dariiber stechendem Dephlegmator; denn man kann dann das
aus dem Kiihler ablaufende Wasser, das noch nicht sonderlich
erwarmt ist, gleich zur Speisung des Dephlegmators beniitzen.

Zur Destillation kann man jede beliebige bereits vor-
handene Blasc benutzen von 5 bis zu 20 und mehr Kubik-
metern Inhalt. Sie mufl nur AuBlendruck vertragen kénnen.
Ist die Blase, welche man verwenden will, so leicht gebaut,
oder steht sie in einem so niedrigen Gebaude, dall man keine
Kolonne aufsetzen kann, so stellt man die Kolonne daneben,
notfalls 5 und mehr Meter entfernt, wenn es nicht anders
geht, auch ins Freie. Man hat dann nur dafiir zu sorgen,
daB das Verbindungsrohr zwischen Blase und Kolonne recht
weit ist, und dafl vom tiefsten Punkt der Kolonne cin engeres
Rohr die herablaufende Fliissigkeit in die Blase zuriick-
leitet. Damit im Verbindungsrohr abstrémender Dampf und
etwa ricklaufende Flissigkeit nicht in Kollision geraten,
gibt man ihm ein wenig Gefille zur Kolonne hin.

Was die Konstruktion der Kolonnen anlangt, so kann
man die altbekannten Siebbodenkolonnen oder die neueren
Glockenkolonnen verwenden. Man mull jedoch in Betracht
zichen, daB jeder Durchtritt der Dimpfe durch ein Sieb
oder eine Glocke einen Druckverlust bedeutet, und dafl man
daher allzuviele Siebbdoden oder Glocken nicht iiberein-
ander anbringen kann, wenn man noch gutes Vakuum in
der Blase haben will. Hohe Kolonnen alten Systems ver-
bieten sich also fiir Vakuumbetrieb von selbst. Nun ist es
aber eine alte Erfahrung, dall gerade die Hohe einer Frak-
tionierkolonne entscheidend fiir ihre Wirkung ist, und dal3
man wohl sagen kann, bei Verdopplung des Inhaltes einer
Kolonne durch VergréBerung des Querschnittes sei auch die
Wirkung noch mal so groB3, durch VergréBerung der Lange
aber crziele man die vierfache Leistung. Ich bin daher im
Laufe der Jahre mit der Kolonnenhohe in meinen Betrieben
immer mehr hinaufgegangen, so daB ich jetzt bei solchen
von 14 m Lange (ohne Dephlegmator) angelangt bin. Selbst-
verstindlich kann man aber Vakuumbetrieb mit derartig
langen Kolonnen nur durchfithren, wenn man ihnen eine
Fidlung gibt, dic den Dampfen wenig Widerstand bietet,
so dafl man das Vakuum, welches die Pumpe erzeugt, fast
ungemindert im Apparat wieder findet. Andererseits mul}
die Fullung aber Gewahr leisten, dall aufsteigender Dampf
und herabflieBendes Kondensat ausreichend miteinander
in Berithrung kommen. Von diesen Gesichtspunkten aus-
gehend, habe ich schon vor 23 Jahren eine Fiillung aus
Schwarzblechringen .ausgedacht, die sich auBerordentlich
bewihrt hat. Sie werden jetzt unter dem Namen ,,Raschigs-
Ringe* (D. R. P. 2861221)) verkauft und haben sich in der
kurzen Zeit, dic sie allgemein bekannt sind, sehr gut einge-
fihrt. Auch fir den vorliegenden Fall der Fraktionierung
von Mittelsl im Vakuum kann. ich sie nur empfehlen.

Man hat mir mehrfach die Befurchtung gedufBlert, dic
schwachen Blechringe von nur 0,8 mm Stirke wiirden sich
in den unteren Schichten einer Kolonne unter der Last der
oberen Schichten zusammendriicken und den Dampfen dann
den Durchgang verwehren. Die Erfahrung hat jedoch ge-
zeigt, daBl bei einer Schichthohe von 8 m keine Anzeichen
solcher Forminderung auftreten. Viclleicht kann man
sogar noch erheblich groBere Hohen auftiirmen; ich habe
jedoch Kolonnen von mehr als 8 m Hohe stets aus zwei
Stiicken'zusainmengesetzt und jedes am Grunde mit einem
Siebboden versehen, der die Last der Ringe aufnimmt.

‘Hohe Kolonnen miissen stets gegen Wiarmeausstrahlung
isoliert sein; man- bekommt sonst keinen regelmaBigen
Destillationsverlauf. Je hoher man die Kolonnen baut,
desto groBer kann das-Verhiltnis des Destillats zum Riick-
lauf sein, chne die Giite der Fraktionierung zu beeintrachti-
gen. Wihrend man bei den bisher gebrauchten Kolonnen
von miBiger GréBe damit rechnet, dall man von 10—20 Tei-
len entwickelten Dampfes nur e i n e n Teil als Destillat auf-
fingt, den Rest von 9—19 Teilen aber im Dephlegmator
niederschlagt und zur Waschung der Dampfe zuriicklaufen
1aBt, kommt man bei' 14 m hohen Kolonnen mit ungefahr der
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funffachen Menge aus und bekommt doch bessere Trennun-
gen. Natirlich ist dieses Verhiltnis von grofliem Einflufi
auf den Dampf- und Kuhlwasserverbrauch. Wahrend im
ersteren Falle 10—20 mal soviel Dampf und Kithlwasser zur
Fraktionierung aufgewandt werden mu8, als eine einfache
Destillation erfordert, komme ich jetzt mit dem fiinffachen
Dampf- und Wasseraufwand gut durch. Aber selbstver-
stdndlich werden so kicine Riicklaufmengen leicht betracht-
lich erhoht, wenn ein Luftzug eine hohe Kolonne trifft, ihre
Wandung kithlt und so Kondensationen im Innern zu Wege
bringt, die nicht in Rechnung gezogen sind. Zudewmn be-
rieselt alle Flussigkeit, die sich in der Kolonne unter -
w e g s niederschlagt, nur einen Teil der ganzen Hohe, niitzt
also nicht die ganze Fillung zur Dampfwaschung aus.
Alle solche Unzutriglichkeiten vermeidet man, wenn man
die Kolonne gut isoliert und damit die Riicklaufmenge be-
herrscht; denn sie ist dann nur noch von der Kuhlflache des
Dephlegmators und der Menge des durchgeleiteten Kiihl-
wassers abhéangig.

Um wihrend des ganzen Verlaufes einer Destillation
stets eine Kontrolle dariiber zu haben, wie grof3 die Menge
des Riicklaufs im Verhaltnis zum Destillat ist, 1iBt man die-
selbe Wassermenge erst durch den Kiihler und dann durch
den Dephlegmator laufen. Die Zunahme der Temperatur
gibt dann sofort die gewiinschte Zahl. Steigt z. B. die Kiihl-
wassertemperatur im Kiihler von 15 auf 23° und im Dephleg-
mator dann von 23 auf 55°, so ist damit sichergestellt, daB
von 3 Teilen entwickelten Dampfes 4 im Decphlegmator
niedergeschlagen werden und einer im Kiihler.

Die Gesamtanordnung einer Anlage zum Fraktionieren
von Mittel6l geht aus nebenstehendem Schema hervor fiir
den Fall, da3 die Kolonne
neben dic Blase gestellt
werden muB3. a ist die Blase,
b das weite Rohr, welches
die Dampfe zur Kolonne
fithrt, c ein Kolonnenunter-
satz mit dem Ablaufrohr d,
das den Ricklauf wieder
in die Blase leitet. e ist die
Kolonne, bis oben hin mit
Raschigs-Ringen gefiillt, die
am Grunde von einem Sieb f
getragen werden. ¢ ist der
Dephlegmator, den man
natiirlich auch als Schlan-
genkithler ausbilden und
neben die Kolonne stellen
kann ; nur muB} sein Ablauf
dann durch ein besondcres
Rohr auf die Oberfliche der
Ringfiillung gebracht wer-
den. & zeigt den Kiihl-
wasserstrom an; k ist der
Kiihler mit der Schlange <,
l die Leitung zur Vakuum- :
pumpe und m die Abfalleitung fiir das Destillat, die von !
bis zum Punkt o, wo das Destillat aus dem Tauchtopf n in
das Freie tritt, 12 m lang sein muB.

Der Gang einer Destillation vollzieht sich folgender-
mafen: Man fillt dic Blase a zu 3/, mit Mittelsl, das nicht
von Naphthalin befreit zu sein braucht, und setzt ihre
Dampfheizung in Gang. Nach etwa einer halben Stunde
wird der Inhalt geniigend warm geworden sein; man stellt
dann Kithlwasser und die Vakuumpumpe an,.wobei man
dafiir sorgt, daB n mit Teersl oder Wasser gefiillt ist. Das
Vakuum steigt allmihlich an,; die Fliissigkeit in n steigt in
Rohr m auf, und der Beginn der Destillation zeigt sich da-
durch an, daB Kolonne e allmihlich von unten nach oben
warm wird. Ist sic bis oben durchwirmt, wofiir je nach threr
Lange 1/,—11/, Stunden Zeit gebraucht wird, so tritt Destil-
lat in vollkommen gleichméiBigem Strom, genau so, als ob
man ohne Vakuum destillierte, bei o aus, und man hat nun
in der Hand, durch Anderung der Dampfzufuhr oder des
Kithlwassers seine Menge einzustellen. . Beim Abfangen der
einzelnen Fraktionen kann man sich natiirlich nicht nach
dem Thermomneter richten; denn der Siedepunkt ist infolge
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des Vakuums stark herabgedriickt — auf etwa 120° —, und | nole enthilt, davon durch Natronlauge befreit. Das ge-

er schwankt mit Druckschwankungen in der Blase a ziem-
lich stark. Solche Druckschwankungen kommen aber leicht
vor, da der Druck in Blase a nicht nur von dem an der Pumpe
erzeugten Vakuum und der Menge des Riicklaufs, sondern
auch noch von der Geschwindigkeit Tempo der Destillation ab-
héngt. Man kann aber auch im vorliegenden Falle auf Tempe-
raturangaben ganz verzichten; denn man hat durch standige
Untersuchung des Auslaufes bei o ein Mittel in der Hand, jeden
Augenblick sich iiber dic Naturdes Destillates zu vergewissern.
Zu Anfang lauft ein vollkommen phenolfreies O, von dem cine
Probe beim Schiitteln mit dem doppelten Volumen 10%jiger
Natronlauge keinerlei Abnahme zeigt. Dieses Ol ist, nachdem
man es mit wenig konzentrierter Schwefelsiure etwas ge-
reinigt und von iibel riechenden Beimengungen befreit hat,
identisch mit der Solventnaphtha II des Handels und kann
direkt als solche verkanft werden. Nachdem eine Zcitlang
phenolfreies Ol gelaufen ist, andert sich das Bild ziemlich
plotzlich; man findet, dal das Ol beim Schiitteln mit Na-
tronlauge um einige Prozent abnimmt, stellt in diesem Au-
genblick um und fingt das Destillat als Carbolsl auf. Ganz
schnell steigt dann der Phenolgehalt des Ols auf 30—409,
an und bleibt sehr lange Zeit auf dieser Héhe. SchlieBlich
sinkt er wieder ab auf 20—25%,, und zugleich bekommt das
Destillat dic Eigenschaft, beiin Abkiihlen auf etwa 15°
Naphthalin abzuscheiden. Zu diesem Zeitpunkt hért man
mit der Destillation auf, indem man die Vakuumpumpe ab-
stellt und Luft in den Apparat treten lifit. Alsdann 1a8t
man den Riickstand, der nun sehr rcich an Naphthalin ist,
in ein Kihlschiff laufen und dort krystallisieren. Dic weitere
Verarbeitung unterscheidet sich in nichts von dem bisher
iblichen Gange.

Was die Einzelabmessungen der Einrichtung anlangt, so
geniigt bei der BlasengroBe von 5—8 cbm eine Kolonne von
60 cm lichter Weite. Der Dampfheizkérper der Blase soll,
einen Dampfdruck von 6—8 Atm. vorausgesetzt, 8—10 qm
Heizflache haben. Ist der Dampfdruck hoher, so kommt man
mit weniger aus. Die Kihlschlange 7 sei beim Eintritt in
den Kiihler 100 mm weit und kann sich in halber Hohe auf
50 mm verengern. Sie soll, wenn sie aus Schmiedeeisen ge-
fertigt ist, 4—5 qm Kiuhlfliche besitzen; ist sie aus Kupfer,
so reicht die halbe Fliche. Die benétigte Kithlwassermenge
ist fiir eine ganze Destillation ungefahr 20 ¢cbm. Die Kiihl-
fliche des Dephlegmators g mull entsprechend der Hohe
der Kolonne bemnessen werden. Bei Kolonnen von 12 m
Hohe sind 4 gm vollkominen ausreichend ; hat man Kolonnen
von nur 6 m Lange, so mull man mit 8 gm rechnen und be-
kommt doch nicht so gute Trennung.

Nur an eines mufl man, im Gegensatz zu einer Destilla-
tion alten Stils, bei einer Vakuumdestillation mit freiem
Auslauf stets denken: Man muf sich vergewissern, daB die
beiden unter Luftleere stehenden Ablaufrohre m und d voll-
kommen dicht sind. Denn auch die allerkleinste Undichtig-
keit bewirkt, dafl Luftblischen in das Rohr treten, die sich
im Innern unter dem EinfluB des Vakuums so vergréBern,
daf} der freie FlissigkeitsabfluB gestort wird, und der Ab-
lauf unregelmiBig wird oder ganz aufhort. Ist das bei Rohrd
der Fall, so wird dies allmihlich kalt, der Riicklauf staut sich
in ¢ an, steigt schlieBlich, da er durch b nicht zuriick kann,
in der Kolonne an, und die Destillation hért auf. Ist m un-
dicht, so geht die Destillation weiter, aber bei o flieBt nichts
aus; das Destillat steigt vielmehr in ! an, kommt schlieBSlich
zur Vakuumpumpe und wird dort ausgestoBen.

Das ist aber auch das einzige, worauf man, im Vergleich
zu einer anderen Destillation, sein Augenmerk zu richten
hat. Im iibrigen verliuft der Betricb genau wie sonst glatt
und regelmiBig, aber bei 80-—100° tieferer Tomperatur, da-
her mit kleinerem Verbrauch an Dampf und Wasser und frei
von storenden Zersetzungen, die bei 200° schon eine Rolle
spielen. Wer sich einmal auf das neuartige Verfahren ein-
gerichtet und damit vertraut gemacht hat, wird nie wieder
zum alten zuriickkehren wollen.

Dann aber bietet ihm der Apparat auch erwiinschte Ge-
legenheit, das Leichtsl der Teerdestillation, also den von
70—160° iibergehenden Teil der Teerdle in neuer vorteil-
haften Weise aufzuarbeiten. Bisher verfihrt man hier in
der Regel so, daB man dieses 0l, das stets etwa 109, Phe-
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wonnene Phenolnatron muf3 dann an Carbolfabriken ver-
sandt werden, oder man muB es mit Hilfe von Schwefelsaure
zersetzen und rohe Carbolsidure daraus gewinnen. In beiden
Fillen ist das aufgewandte Natron verloren, und nicht selten
1laBt man auch das Carbolnatron fortlaufen, weil sich der
Versand auf groBe Entfernung oder scine Zersetzung in
Anbetracht der geringen Mengen, die in Frage kommen,
nicht lohnt. Im Leichtol lassen kann man aber die Carbol-
sdure in der Regel nicht, weil sie, wenn man nicht vorzig-
liche Fraktionierkolonnen hat, bei der Weiterverarbeitung
in die Einzeldestillate Benzol, Toluol usw. gelangt und
hier spater erhcbliche Mengen von Waschschwefelsdure
friBt. ' '

Hat man sich aber fiir Mittell so eingerichtet, wie oben
beschrieben, so kann man denselben Apparat auch fiir Leicht-
ol gebrauchen, das man dann nicht nétig hat, vorher von
Phenolen zu befreien. Man fiillt es vielmehr genau in dem
Zustande, wie es bei der ersten Destillation des Teers cr-
halten wird, in die Blase ein und destilliert zunachst ohne
Vakuum, solange noch etwas aus o abliuft. Es kommt zu
Anfang cin Rohbenzol, das erheblich besser ist als die han-
delsiibliche 90 er Ware, indem 909, davon schon bis 90°
iibergehen. Alsdann kommt ein Rohtoluol, das ebenfalls
innerhalb sehr enger Grenzen siedet. Beide sind voll-
kommen phenolfrei; man kommt daher beim Waschen
mit sehr wenig Schwefelsaure aus. In der Regel — nim-
lich wenn man mit Dampf von 6—8 Atm. heizt — wird
nach dem Toluol nichts mehr ibergehen. Man hingt dann
diec Vakuumpumpe an, lif3t aber durch ein kleines Regulier-
ventil so viel Luft in die Vakuumleitung eintreten, dall man
zunichst nur mit einer Luftverdiinnung von 5—10 ccm
Quecksilber arbeitet. Die Destillation kommt dann wieder
in Gang, zunichst flieBt noch Toluol, allmahlich héher
Siedendes, Xylol und Solventnaphtha I, und in dem MaB,
wie der Strom des Destillates sich verlangsamt, riickt man
allmihlich mit dem Vakuum hsher, bis man schlieBlich
mit der vollen Pumpenleistung arbeitet. Es kommt gegen
Ende, genau wie bei der Mittelsldestillation, Solveut-
naphtha II, zunichst noch phenolfrei; dann erscheint eine
phenolhaltige Fraktion, das Carbolél, und zum Schlu3 wird
sie naphthalinhaltig, und man hort mit dem Destillieren auf.
Der Riickstand im Apparat, der natiirlich in diesem Falle
nicht sehr groB ist, wird genau so weiter verarbeitet wie der
vom Mittelol.

Auf dicse Weise kann also auch der Phenolgehalt der
Leichtodle, der heute gréBtenteils verloren geht, in
Gestalt von Carbolsl nutzbar gemacht werden. Und ebenso
kann man aus den Rohbenzolen der Kokereien den
ziemlich betrichtlichen Phenolgehalt gewinnen.

Alles in allein 148t sich annehmen, daf3 aus den deutschen
Gastceren, Kokereitceren und Kokereigasen jahrlich etwa
6000 t krystallisierte Carbolsiure gewonnen werden kénnen,
wihrend zurzeit wohl kaum 2000 t hergestellt werden. Frei-
lich steht uns immer noch eine Phenolquelle offen, wir
koénnen in Deutschland jederzeit und in jeder Menge syn-
thetische Carbolsdure aus Benzolsulfosdure durch Ver-
schmelzen mit Natron erzeugen. Aber dieser Vorgang ver-
braucht groBe Mengen von Benzol und Schwefelsiure ; beides
konnen wir aber jetzt auch fitrandere Zwecke gut gebrauchen,

Im vorstehenden habe ich etwas schr freimiitig aus der
Schule geplaudert und offen Verfahren kund gegeben, die
ich bisher als#Fabrikationsgeheimnis #ngstlich gehiitct
habe. Innormalen Zeiten wiirdeich sicauch weiterhin fiirmich
behalten haben. Aber wir leben im Krieg, und da gehen andere
Riicksichten vor. Jetzt handelt es sich darum, allgemein
bekannt zu geben, wie man es anzustellen habe, um aus dem
Teer, der schon so viele fiir die Kriegsfilhrung niitzliche
Kérper geliefert hat, restlos und chne die Teerverwertung
fir andere Zwecke zu schidigen, auch noch die Carbolsiure
zu gewinnen. Dem feindlichen Ausland kénnen dicse Mit-
teilungen nichts niitzen; denn die einzigen Lander auBer
Deutschland, in denen die Teerdestillation bis jetzt ent-
wickelt ist, sind Belgien und England. Die belgischen Teer-
destillationen sind aber in unserer Hand ; und die englischen

55%
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mit ihren carbolreichen Teeren gewinnen schon seit vielen
Jahren alles, was sich an Carbolsiure iiberhaupt nur aus
dem Teer herausziehen laBt. An uns ist es jetzt, zu zeigen,
dafl wir mit unseren carbolirmeren Teeren ebensoweit
kommen koénnen.

Uber die Haltharkeit feldgrauer Tuche.

Von Dr. Eucer SeeL, Stuttgart.
(Eingeg, 15./9. 1915.) )

Feldgraue Tuche sind im Laufe des letzten Jahrzehnts
in fast allen Staaten Europas eingefithrt worden. Bei den
groBen Kosten, welche die einzelnen Armeeverwaltungen
tiir diese Bekleidung der Truppen aufzuwenden haben, ist
es selbstverstindlich, daB die Frage der Haltbarkeit, d. h.
der Tragechtheit der feldgrauen Bekleidung, vielfach gepriift
und erortert wurde. In Deutschland ist dariiber nach Mittei-
lungen groBer Tageszeitungen schon lange vor dem Kriege
nicht nur im Reichstage, sondern auch in den 'einzelnen
Landtagen, z. B. in Bayern und Sachsen, verhandelt worden,
sodaf fast alle deutschen Kriegsminister, ja sogar der Kron-
prinz des Deutschen Reiches sich zu dieser Frage suBcrten,

Vor allem aber haben Chemiker, und zwar sowohl die-
jenigen, welche mit der Herstellung der fiir Feldgrau in Be-
tracht kommenden Farben oder mit der Fairbung der Wolle
und Fabrikation der feldgrauen Tuche beschiftigt, als auch
diejenigen, welche mit der Untersuchung und Beurteilung
der fertigen Tuche betraut sind, sich mit der Frage, wie die
notwendige Haltbarkeit des Feldgraus zu erzielen ist, ein-
gehend beschiftigt und teilweise auch offentlich dazu Stel-
lung genommen. Vgl. C.Schmidt, Feldgrau!), A. Ker-
tess, Feldgraue Militirtuche?), C. Gavard, Feldgrau
und Kipenfarbstoffe?), R. Reichenberger, Der ge-
genwirtige Stand der Feldgraufrage in Deutschland?), A.
Beil, Zur Prifung der Festigkeit von Tuchen3), R. Ger -
hard, Militirtuchfarben8), R. Wern er, Militirstoffe?),
A.A xmacher, Die neuen Uniformstoffe fiir die Sommer-
monturen®), A. Werner, Betrachtungen itber Feldgrau?),
Rechberg, Verfahren zur Verbesserung der Tragecht-
heit der mit Kipenfarbstoffen gefirbten Wollwaren!?). Auf
der Hauptversammlung des Vereins deutscher Chemiker in
Bonn im Juni 1914 hat A. Kertess, Leiter der Ver-
suchsfirberei von L. Cassella, Frankfurt a. M,
in seinem Vortrage iiber: ,,Ein neues Verfahren zur Priifung
der Festigkeit von Tuchen‘‘11), die Ergebnisse seiner Ver-
suche, die er mit einer Anzahl von der Militirverwaltung
zur Verfugung gestellter, hauptsichlich feldgraver Tuch-
proben angestellt hat, berichtet. Er hat mit seinem Ver-
fahren u. a. festgostellt, daB die alten dunkelblau melierten
Hosentuche eine hohere Festigkeit besitzen als die neuen
feldgrauen Tuche. Den Grund der geringen Haltbarkeit der
feldgrauen Tuche fithrt K er tess darauf zuriick, daB zur
Herstellung der feinen feldgrauen Melangen ein viel zu star-
kes Karden der Wolle erforderlich ist.

* Dabei ist zu beriicksichtigen, daB fiir die feldgrauen
Tuche eine dichtere Fadeneinstellung bei feineren Fiden
verlangt wird. So ist jetzt fir die Kette eine Fadenzahl
von 2600 gegeniiber von 2480 beim alten dunkelblauen
Armeetuch vorgeschrieben. Die Zugfestigkeit ist von 56 kg
beim blauen Tuch auf 60 kg fiir das graue heraufgesetzt

1) Z. 1. Farb. Ind. 9, 345—346 [1910].

2) Fiarber-Ztg. (Ichne) 22, 117 [1911].

3) Farber-Ztg. (Lehne) 22, 207 [1911).

4) Firber-Ztg. (Lehne) 22, 457-—458 {1911]; Angew. Chem. 2%,
11, 666 [1914].

5) Firber-Ztg. (Lehne) 25, 329 [1914]); Angew. Chem. 27, 11, 666

(1914].
8) Farber-Ztg. (Lehne) 25, 381 [1914]; Angew. Chem. 28, 11, 138
(1915].
?7) Firber-Ztg. (Lehne) 26, 74 [1915]; Angew. Chem. 28, T1, 344
[1915].

8) Firber-Ztg. (Lehne) 26, 126 [1915].

9) Z. f. Text. Ind. 18, 55—56 [1915]); Angew. Chem. 28, II, 328
[1915).

10) Angew. Chem. 28, II, 468 [1915].

11) Angew. Chem. 27, I, 360 [1914]; Chem.-Ztg. 38, 70, 752
1914) (Eigenbericht des Vortr.).

worden. Zugleich ist das Gewicht des laufenden Meters
von 760 g auf 720 g fiir das feldgraue Tuch erniedrigt. Um
dicse Eigenschaften zu erreichen, muf3 das ncue feldgraue
Tuch erheblich stirker gewalkt werden als das frithere blaue.
Es ist klar, daB hierbel dic Wolle etwas angegriffen wird.

Die feldgrauen Melangen bestehen in der Regel aus einem
Gemisch dunkel gefirbter und weiBer Melierwolle. Die un-
gefarbte weiBe Melierwolle wird auch nach mehreren Ver-
fahren z. B. mit Indanthrenblau oder mit Metallsalzen griin-
lich geperlt, d.h. in hellem Ton angefarbt. Doch scheinen
dicse Feldgrau wegen der hoheren Firbekosten neuerdings
in der Praxis nicht immer Verwendung zu finden, werden
aber von erfahrenen Abnehmern wegen der besseren Licht-
echtheit vorgezogen, zumal bekanntlich weille Wolle nach-
gilbt. Die dunkle Melierwolle ist meistens mit Indigo vor-
geblaut und mit Chromierfarben ausgefarbt.

Die Vorschrift eines Indigogrundes diirfte wohl ihre Ur-
sache darin haben, daB es zurzeit der Einfithrung des Feld-
grau auBer Indigo noch keine anderen Kiipenfarbstoffe gab.
Indigo sollte deshalb als guter Grundfarbstoff beibehalten
werden. Heute ist dagegen das Gebiet der echten Kiipen-
und Beizenfarbstoffe erheblich erweitert, so daB die Militir-
verwaltung auch andere Firbeweisen zulassen konnte und
fir die Militirersatzstoffe auch zuliBt, soda gegenwirtig
allen Tuchlieferanten und Farbern Gelegenheit geboten
ist, an den Kriegslieferungen fiir unser Feldgrau, ,,Deutsch-
lands Ehrenfarbe‘, teilzunehmen. Die Militarverwaltung
kann dadurch schon wihrend der Kriegszeit die verschieden
hergestellten Lieferungen erproben.

In einem kleinen Kreise von Militirchemikern, welche
die Offiziere und Beamten der Bekleidungsamter in den
einfachen Priifungsverfahren der militirischen Bekleidungs-
und Ausriistungsgegenstinde zu unterrichten und die schwie-
rigeren Untersuchungen in den von ihnen geleiteten Labo-
ratorien selbst auszufiihren haben, wurde im Marz v. J.
die Frage der geringen Haltbarkeit der feldgrauen Uniformen
gelegentlich der Diskussion iiber das Referat meiner schon
im Winter 1912/13 gefertigten Arbeit1?): , Uber die Be-
kleidungsstoffe und Ausriistungsstiicke der Truppen unter
besonderer Beriicksichtigung der feldgrauen Farbungen,*
eingehend besprochen. Ich hatte u. a. folgendes ausgefiihrt:

,»Abgeschen von der Tatsache, daB die vorwiegend in betricht-
lichen Hohenlagen weidenden Schafe, wie zum Beispiel die wiirttein-
bergischen Schafe eine festere und daher bessere Wolle fiir diec Tuch-
fabriken liefern, als die in der Tiefebene mit zartem Futter gefiitter-
ten Schafe, und daf die Giite der Wolle je nach Rasse usw. des Schafes
auch frither schon verschieden war, ist die Beantwortung obiger
Frage cine schwierige und kann vielleicht erst durch langwicrige und
peinliche Untersuchungen gelést werden. Jedes Urteil hierin wire
nach den crst seit verhdltnismidBig kurzer Zeit gesammeclten Er-
fahrungen verfriiht und kénnte zu Mifgriffen fithren, zumal das an
und fiir sich schon graue feldgraue Tuch zweifellos sehibiger erscheint
als das einfachblaue Indigotuch. Immerhin ist dic fiir den Chemiker
naheliegende, von dem Praktiker mehrfach vermutete Annahme
nicht ganz von der Hand zu weisen, daB die ungiinstigen Erfahrungen
hinsichtlich der geringen Haltbarkeit und Daucrhaftigkeit des feld-
graucn Tuches auf die zweifache Art der Firbung zuriickzufithren
ist; denn es leuchtet ein, dafl eine in alkalischer Losung,
wenn auch nur unter schwacher Erwirmung gekiipte (= gefirbte)
Wolle beim Ausfirben mit Alizarinfarben unter Mithilfe von Beizen
durch Kochen in saurer L 63ung eher etwas angegriffen wird
und so durch dic entgegengesctzte Wirkung der Firbebidder mehr in
ihrer Festigkeit verliert, als gewshnliche Wolle, dic ja saure Farb-
stoffe sonst sehr gut vertrigt. Nach dem heutigen Stande der aller-
dings auch noch nicht ganz geklirten und daher an dieser Stelle nicht
niher behandelten Chemie der Wolle findet obige Annahme manche
Stiitze in den Ergcbnissen der neuen Eiweifforsechung. Sobald dicse,
wie nach den Veroffentlichungen der letzten Jahre zu crwarten ist,
weiter ausgebaut ist, wird man auch mehr Klarheit iiber die che-
mische Natur und den Bau der Substanz der Wolle crhalten und dann
auf dieser Grundlage die richtige Erklarung fiir obige Frage finden.

Eine weitere oft gehorte Annahme, daB in den Eigenschaften
der fiir Feldgrau verwendeten Farben der Grund der geringen Halt-
barkeit unserer feldgrauen Tuche zu suchen ist, kann nicht zutreffend
scin, da dicse Farben auf dic gewdhnliche, d. h. nicht alkalisch vor-
behandelte Schafwolle keinen nachteiligen EinfluB haben.

Es ist, abgeschen von der nicht zu lcugnenden leichteren Briichig-
keit des Stoffes vielleicht auch nicht unmoglieh, daB sich ein Ab-
- (Fortsetzung des Textes auf Seite 415.)

12) Verdffentl. des Mil.-San.-Wesens 1914, Heft 62, 8. 115 pnd
117. Berlin, Hirschwald.





