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Aelhntes Capitel.

Reinignug der Sdhwefelfaure.

Die Sdpwefelfdure des Handeld, wie fie in den BVleifammern gewonnen
wird, enthilt ftets cine Angahl von Vevunveinigungen, weldhe zum Theil von
bem angewendeten Rofhmateriale, Defonders bei Kies, sum Theil von dem Sal-
peter, dem Waffer, den Bleitammern, dem Gloverthuvme 2. ftammen. Da fie,
wennt itberhaupt auf fabvitmipigem Wege, in demt Stabdiumr geveinigt werbden
mufy, auf dem wiv jept angefontmen find, nimlich afs Lammerfiuve, vov ihrer
weiteren Coneentration, o werben wiv diefen Gegenjtand jebt behandeln, obwohl
i ber grofen Mehuzahl der Fabrifen cine Neinigung der Fonumerdure nidjt
ftattfiudet wnd nidyt ftattjufinden brand)t. Wi werben ded Aufommenhanges
wegen dabei aud) die Darftellung gang veiner, deftillivter Sdywefeljiure bejcyreiz
Dew, obwofyl diefe jdhon die fabrifmifige, exft fpiter yu bejdjreibende Concentration
der Siuve vovausjest,

Die wefentliden Bevunveinigungen der Kanmerfinve Hnuen
fein: Arfenfdure, avfenige Sduve, Antimonoryd, Selen, Thallium, Cijen, Blei,
Atnt, Kupfer, Kalt, Thonerde, Alfalien; jdpoeflige Stiuve, Salpeteridure, jalpetrige
Siure, organifde Subjtanzen.

Nad) Kuhlemann (LWagner’s Jahresh. f. 1872, S. 253) enthielt 3. B.
die Sdpocfeljiure gweicy Havger Hittten auf 100 g SOy:

a. b.
Arfen .. 0,0088 g 0,0174 g . ; .
. ! 9 \§' iy 2. e, .
Yntimon 0,0394 Sour Nac) Burauning (Preuf. Beitfdyr. fite

Berg= 2c. Wefen 1877, S. 142) et
hilt die HOgridige (= 53" D.) Siure
s Ofer i Havy tm Duvd)jenitt 0,05
Proc. Avfen wnd 0,008 Proe, Antinmon,

Supfer . 0,0013 ,, .
Gifen .. 0,0081 , uidjt Dejtimmt
Ak, .. 00087, o

Blei ... Spwr 0,0231¢g

Nac) freundlicher Ausfunft dev fonigl. Hitttenverwaltung in Freibevg ent-
hilt die Sammerjdure dajel6ft meift 0,02, jwweilen aber big 0,14 Broc. Wrfen.

Gelen it in der Schwefeljiuve von Kufhlemann, Sdhenver-Keftuer,
Lamy . A gefunden worden (Wagner's Jahresh. f. 1872, ©. 266); vergl.
audy Davis (Journ. Soc. Chem. Ind. 1883, p. 157) und Lunge (Chem.
Qnd. 1883, &. 128); fein Borfommen im Flugftaube und Kammerjdhlanmme ijt
allbetannt.
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Die meiften dicfer Subftangen fommen theils in ju gevinger Menge i der
Sdpoefeljdure vor, al8 dag fie jdabdlid) wivfen fonnten, theil8 find fie fitr die
allevmeiften Bevwendungen der Sdpoefeljiure ofue allen Einfluf; dag BVlet 3. V.
fillt fchon bei der Verditnmung der Scpwefelfdure faft gang Hevaus, bdas Eifen
bei ihrer Concentration in der Platinblafe 2. tn Fovur von vofafarbenen Kryftallen
ober von tweiflidhen Krvuften von wafferfreiem Fervifulfat. Bon grifever Widytig-
feit ift moe in manden Fillen die Entfermuing ded Arfens, bejondersd bei gewifjen
davan fefr veichen Siefen, wnd dicjenige der Stidftoffoerbindungen; legteres, weni
dic Sdyefeljinre in Platingefifen concentrivt werben foll.

Wejentlich) ift fdhon bdic medjanifde Kldvung der Scpefelfauve, wobet
gevinge Mengen von Bleifulfat und namentlid) and) von Selen cine anfdjeinend
fehr bedeutende ZTviibung Hevvorvufen tonnen.  Sdon bie Cinvidjtung  guicr
Flugftaubfammern bewirft eine bedentende Bevbefferung in diefer Begiehung.
1 bie fitv die Concentration bejrimmie Scpocfelfiure, bei dber die Tvitbung be=
fonbers liftig ift, su flaven, Lift man fie ame Deften duvd) mehreve Kammern fin-
durdflicfen, und legt mandymal anf demr Boden dev Haupttanumer nody Bidyad-
candle an, woburd) bdie juspendivten Theilden fid) groBentheils abjegen. Man
fommt jo im Gvofen bi8 auf einen Riidjtand von muwr 3 mg im Yiter. Aud)
bie Ghvichtung einer fleinen Vovfammer wirft nativelidy giinftig in diefer Ve-
siehung.  Weit guiindlicher aber wictt dle in Griesheim getvoffene Sinvidjtung
eined befonderen, mit RKiefelfteinen gefiillten Thirnes, der ywijden dem Glover=
thuvme und der crften (Hanpts) Kanmwer chngefdaltet ift, wm al8 Staubfinger ju
pienen. Dampf wivd dort nidyt jugefiihrt; die fich condenfivende Stinre jeigt 40
bis 430 B. (38 bis 42°D.) und die in dev Hauptfammer gemadyte Saure ift
fo gut wie villig fret von Flugitaud.

Blei, Gifen (und Arfen) foll man durd) Eleftrolyje entfernen fommen (Journ.
of the I'ranklin Institute V, 65). Blel wird nad) Teed durd) Salzjiue ent:
fernt (Gugl. Pat. Nr. 17612, 1887).

Reinigung der Sdhywefelfdure von Avfen.

Dag Arfen findet fih nur feltew wund immer mur fpuvemveife in foldjer
Sdywefelfiure, welde ans Rohidhwefel davgeftellt ift, und ed wird in dev That
nod) Beutjutage die meifte Siuve aus Rohjdpwefel fpeciell fitv folche Bwede
fabvicivt, weld)e avfenfreie Siinve beanfprudjen.  Dagegen enthalten bdic meiften
Pyvite Avfen, und bie aus ihuen gewonnene Siuve ift daher and) ftets avfen:
Baltig, abev tn jehr vevidjicdenemt Gvade, je nac) dem Anfengehalte des Pyrited
felbft und nad) der Ant der Fabrifation.

Dev Wnfengehalt dev Pyrite felbft wird ungemein verfdjicden angegeben;
withrend die meiften nalyfen ber gangbaren Erze davon nmur ,Spuren® bis ju
Vrudytheilen etned Procented anfithren, will H. A Smith gevade in den am
neiftent gebrandyten Sorvten grofere Wiengen davon aufgefunden Haben, nimlid)
i wejtphilijden Crye 1,878, tm belgijhen 0,943, tm {panijdhen 1,651, im
portugicfifdhen 1,745, tnt novwegifchen 1,649 6is 1,708 Proc. avjenige Siiure.
Diejen Untevfudhungen ift nidt gong u tvanen, da fic von jammtlidyen itbrigen
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fehr abweidhende MNefultate cvgeben haben. Shenfo wenig Bunen wiv feine Wnfen-

Deftimmtungen in den verfdhicdenen Producten der Sodainduftrie, in weldye das

Arfen durd) die Schwefeljinre hinein fommt, ald rviditig amnchmen, da fie un-

g(mlb[id} fofe Bahlen evgeben (Eimgelheiten tn dev eviten Ausgabe diejes BVudes,
, 462).

Hiclt (Dingl. pn[\;t Jown. 226, 174) fand im weftphilijden Kicg (von
Meeggen) mur 0,30, im novwegijden mur Spuven, im fpanijdjen durd)jdmittlid
0,91 Broc. As. Bei Wmwendung ded lepteven fand er in den Abbriinden 0,19 Proc.,
in dem Sulfat gav nid)ts, in der Salifdure: a) Pfannenfiure 23°B. (19°D):
0,066 Proc.; b) Herdjiure von 200B. (16°D.): 0,014 Proc. As.  Leptere
enthift weniger, weil dag Chlovarfen meift jdhon in bder Pfanme jortgeht. JIn
der @dywefeljinre felbit, die mit demfeloen fpanijdyen Pyrit fabricivt war, fand cr:

Sammerfiure . .. . . 0,202 Proc. As, davon 0,040 Proc. ald As, Oy
Gloverthivmjanee . . . 0,331, . 0041
Gay=Luffacthemfiuee . . 0,341, no 0132,

Siiuve der lepten Kammer . 0,019,

Der hisheve Gehalt dev Gloverthurmidnre frammt von dem Arfengehalte dev
Gafe; der Buwad)d an Anfenfince im Gay- Luffacthurme ftammt natielich) von
ber oxpbivenden Wirfung dev Nitvofe fev.

Nad)y Davis (Chemical News 57, 155) foll im Gloverthurme faimmt:
fiche Wrfenjiure duvd) die Riftgaje su arjeniger Shinve veducivt wnd im Gay-
Yuffacthurme wicdevim alleg ju Arfenfiuve oyydivt werden. Seine Beftimmungen
jind aber jedenfalls gang unjuverfdfjig; jowohl Hielt beweift dies, ald and) vicle
cigene Unalyfent, in weldyen idy ftets beide Oxydationsjtufen deg Arfens ncben
ctnanbder nadjgewiefen habe.

Filhol und Lacafiin fanden in drei Sovten ,veiner® fiuflider Schoefel-
jdure pro Kilogramm: 1,2870 g — 0,5691 g — Spuven von arfeniger Stiure
(Wagner's Jahresh. §. 1862, S. 212). Anbderweitige Beftimnumgen des Arfen-
gehaltes tiuflidjer Sdpocfeljiure nad) Sdynedermann, Fevl, Filhol 2. fiche
unten; Kuhlemann’s und Brauning’s Angaben jind jdjon oben angefiihrt
worden.

atitelich wivd Jelbft bei gleidhem RNohmateriale der Arfengehalt dor Schwefel-
jaure fehr verfdyieden fein, je nacdhdem j. B. ber Gadeanal von den Pyvitdfen ju
pene Sammeernt mefr oder weniger Gelegenfheit yur Abfeung von avfenveidjem
Flugjtaud bietet. Vei Amwendung cines Gloverthurnes enthilt die Sepwefeljinne
weniger Avfen, weil ein grofer Theil bdeffelben fich wnten i dem Thurme alg
Schlonun abfetst.

Au Freiberg, wo gentifehte Erye mit 2 big 2,5 Proe. Avfen verhiittet werden,
wird beinahe 97 Proc. des gefantmten Anfens in den grofen und gut getiihiten
Slugftanbtantmern, weldje &, 274 befdjricben worbden find, verbichtet, fo daf dic
Siure weift nur 0,02 Proe., nur ausnohmsweije bis ju 0,14 Proe. As cnt=
halt, wihrend frither 0,25 ober felbft 0,5 Proc. As davin vorfant.

Eine Neinigung der Schwefelfiinre vou Anfon gefdhicht wohl nie, wenn
fic fitv @oda= ober Ditmgerfabritation :c. gebvaudht wird, wnd fitv die meiften
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Fiille, wo ¢8 davauj anfommt, fie arfenfvei s haben, faufen bdie Conjumenten
die aug Nohidpwefel evzengte Siinre,

Gin Avfengehalt der Scwefelfiure ift freilid) fiiv die neijten Verwens
tungen devfelben unjchidlic), 3. V. ginslich unjdhidlich fiiv Superphosphat und
filv Sulfat, das in der Sodba= oder Glasindujtvie verwendet werden foll.  Jm
[esteren Falle geht allerdingd dag Avfen gubftentheild i die Saliftiure iiber, und
mufy and) dovt verfolgt werden. Vet devjenigen Salzfanre, weldye jur Ehlor=
entwidelmg benut wivd, fdadet das Avfer nidht; denn obwohl e§ jedenfall8
wenigftens jum Theil mit in den Ehlovtalt gelangt, jo wird es bei deffen Ve-
nugng dann ald wnldsliched und unjdidliches Caletumarfeniat auftveten. Um
jo fdjidlicher ift ein Arfengehalt in joldjer Sdpoefeljinre oder Salzfduve, weldye
in den Nabhrungdgewerben ivgend welder LWeife verwendet wird, aljo 3. B. Dei
der Fabritation von Stivfesuder, fiiv die Gdhrung von Melaffe, fitv Prefhefe,
yum Answajdyen dev Wiederbelebungstnochentohle dev Ruderfabrifen 2c. A W,
Hofmann hat iiber cinen Vergiftungsfall bevidytet, wobei Brot dadurd) aven=
faltig wirde, daff man defjen Anfgehen durd) Soba und avfenhaltige Salzfinre
beforberte.  Bon medicinijdjert Gcebrandje 3u {predjen ift gar nidit evft nithig,
da man dabei nie vohe Scpwefeljinre und Salzfdure oder Pripavate davaus ans
wenden jollte.

Aber aud) fitv mandje vein tedpijde Rwede it ein Wrjengehalt ber
Sdpwefelz (vefp. Sals=)fiure unftatthajt; fdjon jur Beveitung mandjer Farben, yum
Berginmen von Cijenbled) . (dbie mit arfenhaltiger Scpwefeljinre gereinigten
Gifendledye betleiden fidy hicr und dba mit Fleden von veducivtem Wrfen wund
nehuren an dicfen Stellen fein At an; nad) Goffage, in Hofmann's Report
by the Juries 1862, p. 12); dann aber nanmentlid) and) wieder jur Darftellung
von Pripavaten, weldhe ihrerfeits ald Genuf- oder Wvgneimittel bdienen, und
i weldje ein Theil deg Uvfend itbergehen fomnte. Dazu gehiven Weinfinre,
Gitvonenjiure, Phosphorjaure, Swefelmild), GSoldfdpoefel 2c. Selbft it Dibe-
veiner’jdyen Bimbmajdyinen darf man feine avfenbaltige Stinve amvenden, weil
bev dabei fid) entwidelnde Wrnfenwafferfiofi den Platinfdpoamme bald unbraud)bar
madyt.  Mian hat anc) bemertt, daf das mit ftavt avjenhaltiger Sepwefeljiure
aud Gaswaffer gewonnene Unmoniomfulfat geld wird, indem ficd) dabei jeden=
falls Sdpwefelarjen bildet. Dafy man and) gefunbden haben will, daf avfenhaltige
Sdywefeljiinre fitr den Deacon’{den Chlovprocef fehr ftorend wirft, wivd bei
der Bejdyreibung diefes Procefjes evwilhnt werben.

€4 it daher tn mandyen Fillen fiv die Producenten von Widytigteit, ihre
Giinve, weldje fonft ju jtavt avfenfaltig wive, mavttfibiger su madyen, wnd find
daher cine Menge von NeinigungSmethoden vorgejdhlagen worden.  Abjolut
arfenrel befommt man dabei freilic) die Sduve nidyt, aber dod) hinveidend fiiv
alle prafijhen Awede. Vloram (Phavm. Journ. [2] 3, 606; Chem. Central=
blatt 1862, @, 592; Wagner's Jahresh. §. 1862, &. 205) fand bei Anwendung
des vou il angegebenen elcktvolytijhen Verfahrens sur Anffindung von Arfen
nid)t wur, da§ alle afs dyemifey vein verfaujten Sovten Spuren davon enthalten,
jondern ane), dag man fberhaupt auf feinem Weqe abfolut avfenfreic Stiuve
evhalten fonne, anfer wenn fic aud reinem Sdpwefligidure: wnd Stidorydgag in
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Glagapparvaten, mit Bermeidung aller Kautfdufz wund Kovfoerbindbungen, bei
niedriger Tempevatur davgeftellt war; aud) die Gaje mufpten in dev Kiilte oder
bet fehr mifiger Wiirnee entwidelt werden.

olgende Methoden find jur Ab{dheidung des Arfend ans der Sdyocfelfdrre
angewendet worben.

1. Deftillation der Scpwefelfiiure (Buffy und Buignet, Dingl. polyt.
Jowen. 162, 454; Wagner's Jahresd. §. 1864, S. 159) foll 3um Biele fithren,
und gwar viel vollftdndiger ald Filhmg mit Scpwefelwaijeritof, wenn dag Anfen
in Form von Avfenfauve vorhanben ift, weldye damn volljtindig im Deftil-
{ationdvitdftande bleibt; wenn aber avfenige Sduve vorhanden ift, fo geht dicje
mit iiber. Da mun bdic fiuflide Siure and) leptere ju enthalten pflegt, fo foll
mait fie mit Salpetevjduve behandeln, wm alle Arfen tn Arnfenfiuve itbersufithren,
baun bie Sduve mit ctwad mmontwmjulfat mijden, jur Bevftbrung dev falpes
trigen. @dure, unbd deftilliven.  Dabei joll dag Avjen vollftindiger al8 bduvd)
Sdpwefelwafjerftoff oder Sclpefelbavium entfernt werben, wunb ed wird jugleid)
bie in dicfem Falle nothroendige Berbitmmumg der Scdpwefeljiiure vermicden. Frei-
(id) ijt die Deftillation der Schwefeljiure eine in der Gvofindujtvic bisher nod)
gar nid)t cingefithrte Oyperation, und dad Verfahren auf die Reinigung bder
Kanmmerfiuve itberhaupt nidt amwenbdbar.

tad) Blondlot (Compt. rend. 58, 76; Dingl. polyt. Journ. 172, 457)
ift die Wnwendung vou jdpwefelfarvent Ammoniaf bedentlic), weil bei Ueberfdyuf
bavor wicher Wnfenfidure veducivt werden fann, und ev empfichlt deshalb, die
Siiure mit chwad Braunftein oder Kalinmpermanganat ju exhipen. Freilid) be-
houpten, im Widerjprudye mit Blondlot, Bufjy und Buignet (Compt. rend.
58, 981), daf nad) divecten Verjuchen Ammoniumiulfat ime Uehevichufy nidt
reducivend auf Anjenfiuve eimwivfe. Nac) Yyte (Chem, News 9, 172; Chem.
Gentraldl. 1864, &. 688; er wirtd mandual al8 ,Maywell® citivt, wad nur
jein Vorname ijt!) ijt ywar die Angabe von Bujfy und Buignet vidtig, daf
Arfen wur dann mit fiberbeftillict, wenn e8 ald avfenige Sturve vorhanden ift;
aber wm von Unfang an cin villig veines, von Stidjtoffoerbindungen freics
Produet yu crhalten, jept ev der Schpwefeljauve, jur Bevitbrung dev lefsteven, 1/ bis
1/ Broc. Oraljiure gu, evhitt in etner Porcellanjdale unter Umrithren auf 110°,
(ifst anf 100° abfithlen, und fept dann Kalinmbidyromat in Pulver oder jdjwefel-
fanver Lofung ju, bi8 das Griin in Gelbgriin itbergegangen ift und die Segen-
wart freier Ehromfiure angeigt. €8 it dann alled Arfen in Avjenfdure iibers
gegangent und Dbeint Deftilliven evfolgt dann von Anfang an ein villig veines
Producet.  Uebermanganfaure Kaliwm ift ebenjo amwenddbay, aber theuver.

Ueber dag Verfahren von Mengies wird tm nddyjten Capitel bevidytet
werben.

2. Entfernung des Arjens als Arfend)lovity, weldyes jdjon bei 125°
jicdet, alfo beim Crhiten fid) vollftandig verfliichtigt, lange che die Scpwefeljaure
jum Sieden geformmen ift; man ot diefed Verfahren aud) ohne Lerditmumg
derfelben amvenden.  RAu dicjemt Bwede Haben Otto und Liwe Erhiten der
Sinre mit Socdhjaly vorgejdhlagen (Dingl. polyt. Journ. 132, 205); Graeger
Grhigen mit Ehlovbavivm (chend. 155, 236; Wagner's Jahresh. f. 1860, E. 174),
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wobei die Cimvirfung nid)t o ftivmijd) fein foll; Budyner empfahl 1845 cinen
Strom falzjouves Gag in ficbende Sehpwefelfiure einguleiten, und dag jalzfaure
Gas nadjher durd) Crhigen in freicr Luft 3u vevjagen. BVujjy umd Buignet
haben freifich Dowicfen, dafy man dadurdy feine avenfreie Stiuve evhiilt; Bud)ner
fithrt die§ aber (Chem. Centralbl. 1864, S. 600; Wagner's Jahresdh. . 1864,
. 161) davauf puritd, daf eben dad Avjen aud) af§ Avfenfoiurve vorhanbden jein
forne, wnd behanptet, baff man véllig avfenfreie Siinve befomme, wenn man die
Anfenfiinre in der Sdwefelfinre duvdy Eehiggen mit Kohle veducive, was duve
dic fid) dabei entwidelnde jdpoeflige Sduve gejdhicht; dies fann fogar gleidyeitig
mit dem Einleiten de8 falzjanven Gafes ftattfinden. Wenn Budyner’s Angabe
vidytig 1ft, fo evjpavt fie die hichit (ijtige Deftillation. Nad) Schwary (Bres-
laner Gewerbebl. 1864, Nr. 7; Wagner's Jahresd. f. 1865, S. 232) ebipt
man die Stuve lingeve Beit mit 1 Proc. Kodhfaly wnd 1/, Proe. Kohlenftand
unter einem gut gichenden Schornftein, wad anf dafjelbe hevansfommt wnd be:
quenter {djeint, aber in der gudfeven Praxis bedewtende Mikftande mit fid) firhrt;
Det verbitnnter @inve gelingt dev Procef nid)t volljtindig, wnd beim Einbringen
ded Sod)falzes in concentrivte Siture findet leid)t Bruch der Glasvetorten ftatt.
Nad) Tod (Viebig's Jahresd. 1856, S. 292) geniigt beim Einleiten von Salz-
fiure jdyon Erhigen auf 130 big 140°; bei Umwendung von Kodjjaly mufy aber
auf 180 big 190° evwivmt werden, um das Anfendjloviiv audgutveiben. Selmi
(Berl. Ver. 1880, &. 206) verditnnt die Sauve mit ihrent halben Volum Waffer,
fetst ctwag Ghlovblet ju und dejtillivt die erfte Povtion ab, in der fich alled Arfen
al$ AsCly vorfindet. Hager (Ehen. Beit. Nep. 1888, . 234) wiederholt diefen
Borfdylag, mit dem Bujase, daff dev ald ywedmifig vorgefdlagene Bujats von
Chlovoform 3u gefihrlichen Grplofionen fithren fone.

8. illung des Avfens als Sywefelavien. Diefed ift bdie eingige
tm fabrifmiigen Wafiftabe ausfithrbare Opevation, bet weldjer man jugleid) den
Bortheil hat, daff neben bem Wnfen nod) verfdjicdene andeve Vevumreiniguugen
(Blei, Antimon, Selen) gefillt wnd audere Ferftovt werden (Jdpweflige Siinve,
falpetvige Sduve, Salpetevjinee). Unter allew Umftdnden mufy die Filhing bei
nidgt 3ic grofier Concentration der Siure vovgenontmen wevden; duve) Fu cons
centrive Sdpwefelfiure wird der Sdhwefelwafierftoff unter Abfdjeidung von
Sdywefel gerlegt (3. B. nad) der Gleidyung 3H, S + SO, H, = 41,0 4 4 8);
man nmf alfo die Sduve mwe im Aujtande von Fammerjduve amwvenden, wo
wmiglicd) nidht iiber 50°YV.  Wenn bag Avfen ald Arjenjiure vorhanben ijt, jo
evfolgt feine Fillung viel langfamer, ald wenn e8 ald arvjenige Siure exiftict.

Dian fonnte ef fite dad einfad)fte Halten, den Scdpvefeboafieritoff fid) in dex
Hlitjjigheit jelbjt evzengen ju laffen, wund wollen wir juerft die davauf hingiclenden
Miethoden und Vorjd)lige betvadten.

a) GFallung mit Sdpwefelbavium nad) dem Vorfdilage von Dupas-
quier 1845, Dicfes Lerfabren wird in Chefly factijd) ausgefithrt (Hofmann,
Report by the Juries 1862, p. 12), und ift aud) tn dbext meijten andeven fran=
3bjijchen Fabrifen, weldye fiberhaupt eine Reinigung der Sduve vornehmen, in
Gebraud). Dabei bilden fid) Varviumiulfat und Scpwefelwaiferitoff, weldjer im
statu nascendi gevade fehr encrgifd) wivkt; and) Hat dad Verfalhren den grofen

Quunge, Soda-FIndufteie, 2. Mufl. 37
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Vortheil, nidyts Vosliches in der Siiwre juviidsulafien. Man bat dagegen ein-
gowendet, dafp das Schwefelbarium vein fein und fein Vavimmthiofulfat enthalten
biirfe, weil fonjt die Oefannte Umiegung jwijden Schwefelwaiierftoff und fehroef=
(iger Siinve, mit Ansfdyeidung vor Wajfer wnd Schwefel, vor fid) gebt; inoefjen
ift dies wnbeguiindet, weil aud) dag Baviumthiofulfat das Arjen als Schpwefel-
avjen nicderjdyligt (fiehe wnten) umd exft bei einem Ueberidhuiie davort, den man
ofnehin vermeiden joll, die obige HReaction cintreten wiirde.

b) Sdwefeleifen fann man mir in foldjen Fillen anwenbden, wo dev
Gijengehalt gar nidhts jdjadet, alfo 3. B. fiix Siuve gum Bevginnen vou Cifen-
blec), jum Vevzinten (Galoanijiven) defjelben 2c.  Seine Amwendung ift dabher
jehr bejdriintt.

¢) Sdwefelnatvinm ift viel allgemeinever Anwendung filhig, obwoht
¢8 chenfalls dev Siure einen fremben Bejtandtheil, Natviumiulfat, jufithet, da
bicfes fitr die meiften Berwendungen dev Shuve wnjdyddlidy ift. Man faun ed
(cidyt duvd) Reduction von Sulfat mit Kohle davitellen und dev zn veinigenden
Sepocfeljiure fo lange yufegen, big feine weitere Fiallung mehr erfolgt. Das
Filtviven des Niedevichlages evfolgt gany wie wunten ausfiirlicher bejdricben
(5. A Smith in Vobde's Ueberfeiung, S. 20).

d) Nohes Schwefelcaletum (Sodaviidjtand) fann genan chenfo wic
Sepwefelnatrinm angewendet werden, mit demfelben Nachtheil, daf man frembde
Subftangen in die Sduve cinfithrt.

¢) ©dwefelammontum wivd von ThHomjon (Engl. Pat. Nv. 6215,
1884) jur Niederjchlagung vor Arfen und Antimon, und u gleidjer Beit juv
Rerftorung der jalpetrigen Sdure in Kammerfiure empfohlen. Cu filtvivt die
Sdure dann iiber fein vertheiltes Vet

f) Natriumthiofulfat -oder Varinmthiofulfat (unterjchwefligianres

- Natron oder Baryt) werden fehr empjoflen; dag lepteve it Jwav natitelich foft=
jpicliger, (iRt aber wiederum feinen (G8lichen fovper i dev Stiwve. Die dabei
ing Spiel fommende Jeaction it jolgende:

As; O3 + 38,0,Na, — As;S3 4+ 380, Na,.

YNad) W. Thovn (Dingl. polyt. Jouen. 217, 495) wird das Natviumthiofulfat
tit mefreven Fabriten factijd) angewenbdet, indent man Kammerfiure von 50°B.
(53°D.) auf 70 bis 80 cvwiivint und mit dev exforderlichen Deenge ded Reagenjes
in Cofung odev a8 Pulver gut duvdyiihet. Dad Schwefelarfen jdjeidet fid) in
Sfoden aus, weldye jid) bald jujammenballen wnd auf den Vobden ded Vehiilters
jinten; man jteht dic tlave Stnre ab und veinigt newe Tnantitdten in demfelben
Behiilter, big man endlich yu viel Sdpwefelavfer am Boden hat, wovanj man 8
entfernt und auswijdyt. Die Wnsfiihrung ift duerft einfad), wd wenn ein
Acberjchufy an dem NReagensd vermieden wird, fo tritt mur wenig jdpeflige Siuve
auf. Der durchidnittliche Arfengehalt der Kammerfinre vor 50°B. betrug in
einer Fabrif vor dem NReinigen 0,098 Proc., nad) dem Neinigen 0,004 Proc.
Die gereinigte Siuve enthilt 0,3 bis 0,4 Proc. Natviumiulfat, wad fiiv die
nteiften Fille gang unjdyidlid) it
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Jn einigen Fillen ift die Wmwefenfeit de§ Natvinmfulfats in der Siuve
unangenehne, wnd natitelich) fann man auf diefeom Wege nid)t bdie allevftirtite
Siture evhalten. €8 ift daler vorjuzichen, Baviwmthiofulfat anjwenden, weldjes
leidht evhalten wird, wenn man mifig concentrivte ¥ojungen von Natviumtlio-
julfat (, Antidylor®) und Ehlorbartum mijdyt; das meifte Bartumthiofulfat jdylagt
jidy i fryjtallinijdier Form nieder und wird durd) ein Vacuwmfilter von der
Mutterfange getrennt. Die ju veinigendbe Sture wird auf etwa 80° crwiivmt
und gut wmgeriifet (wad am Deften durd) Cinblofen von Luft gefdjchen fann);
bie nbthige Menge Baviumthiofulfat wird eingebradyt und die Tempevatur auf 80
bis 1009 gehalten, i3 alles Arfen nad) folgender Gleidung niedergejdhlagen ift:

AﬂgOg + 3]3&8203 - ASQS;{ + 3B&SO4,

wobei alfo nid)ts Losliches in der Flirffigheit gelafien with. Der gemifdhte
Sdlamm von Scpwefelarfen wnd BVarviumjulfat et fid) jdhuell ab, wivd durd)
Decantiven ober Filtration getrennt wnd ausgewafdhen. Wo dag BVavimmjulfat
cinen gewiffen Werth hat, fann man e8 leidht duvd) Kodjen des Schlammes mit
RKaltmild) wicdergewinnen, wobei dag Arfen fid) aufldft und aus der Lfung
wicder jur Vevarbeitung auf gelbes Arfenglas nicdevgefdhlagen werden fann,
wihrend das vitdftandige Baviumiulfat der gewdhnlichen BVehandlung auf Ehlor-
bavium unterjogen wird,  Diefes BVerfahren wird thatfidylidy im Groffen aus-
gefithrt, tommt abev nicht fo billig, wie die Behandlung mit Sdpwefelwaiferitoff
su ftefen und eignet jid) nid)t jo gut gur Reinigung dev viel Arfen enthaltenden
Giuven.

g) Fdllung dburd) Sdywefelwaiferftoffgas. Dies ift das tm Grofen
am metjten iiblidje Bevfahren. Die frither ju Ofer und Freiberg ausgeiibten
Procefie find in der exften Aujlage diefes BVudyes, 1, 437 bis 440, befdprichen
unbd abgebildet. Hier wollen wir davaus mer die Unalyjen von Sdnedermann
fitr die Stiuve vov und nad) dpev Reinigung geben: -

a) lngereinigte Siure in 10 000 Thin.:

Arjenige Siure  Bletjulfat

Specif. Gew. 1,832 11,86 3,74

. n 1,887 18,19 2,85

" » 1,836 14,21 5,21

b} Nady der Heintgung in 10 000 Thin.:

Sdpwefeltriopyd . . . . . . . . . . . T749,10
Wafjer . . . .. . 224354
Bletjulfat mit @pmcu vou S”@upfn[ulrat s 1,72
Kalivm= und Ratviwmjulfot . . . . . . . 1,35
Galchwmfulfat . . . . . . . . L L. 0,58
Fevvofulfat . . . . . . oL L L. 2,91
Arfenige Stiwvee . . . . . . . . . . 0,31
Untimonoyyd . . . . 0,49

Die Siduve ift villig frei von @ttcfftoﬁnmbmbungcn Spiiter ift man
nady Kevl auf mur 3,15 Thle. arvfenige Siwve und Antimonoryd ufammen,
und 11,28 Thle. Bletjulfat in 100 000 Thin. gefonumen.

37*
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Gine genawe Vefdjreibung des ilteven Fallungsapparates ju Ofer fHat
Knode gegeben (Dingl. polyt. Journ. 165, &S. 185; Wagner's Jahresber. f.
1859, . 145).

Nady gefidlliger Ausfunft bder foniglicdhen Hitttenverwaltung e Freiberg
enthalten bie verbittteten Crze wrfpriinglich 2. bi8 2,5 Proc. Arfen (As), wovon
etwa 97 Proc. im Flugjtanbe bleiben und 3 Proe. in die Kammern gelangen.
Die Kanmerjiure enthilt vor der Neinigung meift 0,02, mur audnahmsweife
big 0,14 Proc. As; in bdicfenr Ruftande wird fie im Gay-Luffacthurme wnd Fur
@uperphodphatiabrifation verwendet.  Alle anbdere Siuve wird nad) im Folgen=
den genau Defdjrichenen (nod) heute in Freibevg ebenfo in Thitigeit ftehenden)
Berfahren geveinigt und enthiilt dann mur 0,0002 Proe. Asy 0,

Q) Demue hierbet hauptfichlid) Bobde’§ fehr ausfiihulidhe Angaben in
Dingl. polyt. Jomen. 213, 25 (Wagner’s Jafhredber. f. 1874, &. 259). Nad)
bev fritheven Methode mufte man die Schwefeljiure ciner dreimaligen Behanbdlung
untevwerfent, efe die Filhung geniigend war, und die Entwidelung ded Scpwefel-
waffertofié in Thontdpfen war and) fehr wmijtindlid). Bei Vergroferung dex
Production mute man andeve Cinvidjhungen trefjen, wie folgt.

1. Darjtellung von Sdpwefelwajferitoff. Dagu witd cin Nobhjtein
erfdmolzen, weldjer wefentlid) aus FeS bejteht, und jugleid) dag in den Noh-
matevialien enthaltene Silber auf das Treifadje comcentrivt. ~ Die Anbeit finbet
in einem Sdjadjtofen mit ficben Formen jtatt; die Vejdjictung ift folgende:

16,1 Proc. Stufjties, mit 33 Proc. Schwefel e Mitte!,
0,3 , qerifteter Stuffties,
0,6 , Abbriinde von der Scpwefelarjenjublimation, mit durd)-
femittlidy 20 Proe. Sclpoefel,
83,0 ,  Bleijdjladen, mit 30 Proc. Kiejelftiure
100,00 Proc.

Dan fest vou diefer Vejdjifung tiglid) 20 b8 211/, Tond durd), mit
einem Aufwande von 3%/, bi8 4 Tond Kofs (19 Proc. der BVejdjidung). Die
Ausbeute ift 13'/5 LProc. dev Befdjidung an Sdpoefeleifen (80 Proc. des Crzes);
Sdymelstojten 25 bis 30 Pig. pro 50 kg Bejdjidung. Die Quelle giebt cine
genane Bejdjreibung des Ofens.

Der Nobitein wird in faujtgrofie Stitde zeridilagen wnd in die Sdpwefel-
wafferjtoffentwidler gebrad)t; diefe evhalten 4 618 5 Tond auf cinmal, was 8 bHis
10 Wodjen vorhilt. Dann fiigt nan fdypwadie Scpoefelfirre vor 30 big 400 B,
(26 big 38°D.) su (erhalten betm Auswajden bed Sdpvefelaviens); fpiter geht
man auf 20°B. (16°D) hernmter.  Jeder Apparat evhilt tiglich 250 kg
Sdure vor 20°B. Aug 5 Tonsg Robftein exhilt man 7Yy Tong Eijenvitriol,
befferr Gewinmmg aus ben {dwadjen Langen in befanuter Weife cxfolgt. Die
Gdywefelaferjtoffentwidler {ind in Fig. 255 big 261 ndher davgeftelt. Es
find Holztiften A4 und B aus 59 mm ftarfen BVoflen, mit Blei ausgefleidet,
und ourd) ein BVleivohr @ verbunden. Der Kaften 4 (1,699 m im Quabdrat,
1,557 m hod)) wird nad) Abnahme bdes Dede(s C oder duvd) dag Mannlod) b
mit Rohjtein befchict; der Dedel dann durd) 30 Sehrauben gedidjtet, nachdem
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Fig. 255,
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vorher ein Ghummiftvang eingelegt ift.  Die Scpoefelfiure wird durd) bas
RNohr ¢ cingefitllt. B hat cbenfalld einen Decel, aber ohne Gummibdidjtung, da
es mir die Gifenvitriollangen aufjunehueen hat, weldje durd) den Drud des Gajes
in den LWajdhapparaten Fig. 260 und 261 und demt Regulivungsventile hinitber
geticben werben, gamy wie bet den Labovatoviumsappavaten.  Der Kaften A ijt
fehr folid avmivt, und alle Gifjentheile find {iberbleit. Dampfrohre e verhindern
bie Vilhung von Cifenvitviolfryftallen; duvd) f fliefen die Yaugen ab.  Auf dbem
Boden von A wird durd) fteahlenfovmig geftellte Schamottefteine (Fig. 257) cin
Fig. 258.

Fig. 261.

Joft gebildet, auf weldjem cin Bleified ¢ liegt, und auf dicfes fommt der Nof-
jtei. Durd) die feitlichen Mannlddyer A fann man die filberhaltigen Nitditinbde
ausfraerr.  Auf je 5 Tond Kanmerfiuve vedpet man durdyjchnittli) 75 kg
Jtohitein. '

2. Ausfillung des Arfens. Die Kanmerfiuve von 500B. (53°D.)
wird unverditunt wnd ofjme Erwdvnung der BVehandlung mit Hy S untevyogen;
ber Fillappavat veinigt tdglid) bequem 15 Tong Sdywefeljaure in mur cin-
maliger Vehandhung.  Gr it in Fig. 262 bid 268 bdavgeftellt und bildet
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cinen vicredigen Theem von 1,133 > 1,699 m Grundflddye und 4,956 m wirt:

famer Hihe. Er ift i befaunter (i Oviginal ausfithrlich Oejchricbener wnd

aus den Figuren evfichtlidyer) Weife aus eivem Holzgeriijfte und Blei von 50 kg

pro Quadvatmeter evvidjtet.  Devr Sdpoefelwaijeritoff tritt unten bei 2o cin, bie
Fig. -262, Fig. 263. Fig. 264.

- l!?fa{l!.:\];;.j.ii.=
il il

i
b i

: Fig. 2606.

HLTT—

ntitgeviffene Luft und der Wafferdampf oben aus. Dev Thuvm it mit 24 Neihen
von A fovmigen Vleiddchern von 142 mm Hohe wnd Vafis, aus Viei von
gleidyer Stavte wie ber Thuuvm, ausgefiillt; die unteven Seiten ber Tidher find
iemlidy fein jdgesahniovmig ausgefithrt (Fig. 267), Dued) diefe Baden foun
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die Gdure nidht in Strahlen und Faden, fondern nuv in eingeluen Tvopfen
fhevabfallen, welde beim Aufjdhlag auf dad niid)it ticfere Dad) verjprigen und
bemt Gafe grofie Oberfliche davbicten. Jn jeder NReife befinbden fid) neun Dider,
fo unter einaubder verjetst, daf dev Durdygangsitelle wifden ywet Didyern immer
ein Dadyfivft in dev ndd)it tiefeven NReihe entfpridt. Sie find 992 mm lang,
unbd beiderjeitd fofe auf iiberbleite Leiften mit je 24 mm Auflage gelegt; der
fenfredyte Abftand dev Yeiften ift 177 mm, der Bwifdjenvanm jwifden den Dad)-
vethen alfo 35 mm.

Die Siuve Wuft an der Dede bei I duvd) neun Bleirshren mit Tvidjtern
und Regulivumgshiahuen ein, gevabe iiber je cinem Bleidbadje mit hydraulijdhem
Berfd)lufy und Kipptrog, deren Detail§ in Fig. 267 und 268 angegeben {ind.

Die Bleidiidher ditefen in dbemr Thurme nidyt angeldthet werdben, da g,
wen aud) felten, vovfommt, daf fid) Khumpen von Sepwefelarfen Hwifdyen fie
fejttlemmen.  Man fann fie bidweilen durd) Cinlafjen von Dampf abjdymelzen
und entfernen.

3. Dad Filtviven wd Auswajden des Sdhwefelarfens wive auf
gewdhnlidjem Wege eine fehr wmftindliche Avbeit. Jn Freiberg benupt man
dazu einen vovziiglidjen Appavat’), weldyer in Fig. 269 bis 271 davgeftellt ift.

A ift der Bacwumbefjel, B bas Filtvive und Answafdgefif. Dev evfteve
ijt cin fleiner, ausrangivter Dampjtefjel von 0,566 m Durdhmefer und 1,699 m
Yinge. Duvd) ¢ ftrdmt dev Dampf aug einem Dampftefiel ein, duvd) b geht
die Luft mit dbem Condenfationswaijer fort, und der Hahn dafelbft wird exft ge-
fehloffent, wenn jdjou einige Minuten Dampi durdhgegangen ift. Daun wird b
und davauf e gefehlofjen, und dev Keffel finge Aeit dev Abtiihlung itberlaffen,
pamit fid) dev Dampf condenjive.  Dann Hffnet man den Hahu ¢, weldjer den
Bacwrmfeffel mit dem Naume unterhald dev Filtvividhicht im Kaften B ver-
bindet.  Diefer ift {dhon vorher mit der ju filtrivenden Siuve angefitllt, und
wird bdevenn MNiveaw immer auf gleidjer Hohe evhalten, damit i der fonft frei
werdenden Sdjicht von Schwefelavien feine Rifje entjtchen, duvd) welde Lujt
cintreten md  dag Vacwum vernidyten wiivbe. D) mehrmaliges Schlicfen
vour ¢, Oeffuten von @ und b, Lerdriingen der Luft duvd) Dampf und Ap-
fithlen De8 Reffels A, fann man bi8 auf 25 i 3/, Atmofphiven Ueberdyud
fonumeen.  (Bevmuthlic) witvde man mit weniger Dampf und Arbeit ausfommen,
wenn man, wie in England, cine Yuftpumpe amwendete.)  Man fann aucy mit
pemfelben Vacwumeejel (oder derjelben Yujtpumpe) eine grigeve Anzahl von
Biltrivgefifien betreiben wnd diefe nad) Velieben fitllen, auswajdjen 2., da der
Dahn ¢ e erlaudt, jeded devjelben ju ifoliven.

Die Filtvivkdften B felbft find aus 47 mm ftarfen Volhlen, am Boden nod) .
ertra durd) eine Vohle e (Fig. 271) verftirtt, mit Bleibled) itberzogen, vou
1,133 > 1,699 m Grumbfltche und 0,566 m hod). Cin doppeltes Pflafter von
fauvefeften Schamottefteinen [ifit eine Ninme, weldhe mit dem angelstheten Ab-
1) Genau dajjelbe Princip wird jhon jeit viclen Jahren in England jum Fil-
triven des Kalfihlammes beim RKaujticiven der Sodba und vielen anderen Jweden an-
gewenbvet, G, L, :
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flufirohre ¢ commumicivt. Dicfes miindet in dag Bwifdjengefdf C, an defjen
Dedel Verbindungsrshren mit dem Manometer o und dem Vaawmm 4, vers
mittelft ¢, angebradyt find; me fithrt die Stiwve nad) dent AblaujgefiR »; jebod)
muf bas Rofhr mn Linger fein als die Hihe ciner vom Atuojphiivendind empor=
getvicbenen Wafjerfiiule, damit die Stwve widht nady ¢ Diniiberdbringen fann.
Ueber den Schamottefteinen in B liegt cine Schicht 2 von gepochten Qnvaryftiicen
(Fig. 271), unten von LWallnufigrdfe, oben feinere Grawpen, davitber ein fein
Fig. 269.

gelodytes Bieibled) und zu oberft eine Scyidyt me von gepulvertem Sdypwefelavien;
bie gange Filtrivfdhicht ift 0,253 m {iber dem Voden de§ Gefifes Hod). Da, wo
bie Siuve einliuft, legt ein Vleibled), wm dic oberfte Filtvivichict nidyt qu be-
fhidigen.  Alle pwei bis dvei Wodjen muf man die Schichten 2 und m und
bas Sich aus dem Gefiife entfernen und die Dargbroden, jowie das Schwefel-
avjen in TWaffer abfpiilen.  Mehreve Montejus und eine friftige Yujtpumpe find
bei der gangen Einvidytung wmumgiinglid) ndthig.
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I Ofer avbeitet man gang dfnlid) wie in Freiberg (Reitfdr. . das dhent.
Grofgew. 1, 73 und Briuning, S. 142), unterzicht itbrigens dovt nur den=
jenigen Theil ber Siiuve ciner NReiniqung, weldjer nidht an Gvofeonfunienten,
namentlid)y an Superphosphatfabriten verfaujt wivd. Man findet ed dovt fity
vortheilhafter, die Siuve auf 47 bis 480 B, (48 big 50 D.) ju verbitnnen, und
sur Ginleitung ber Entwidelung mit Wafjerbampf ju evwivmen.

Cin englijjes Patent von NMe Kednie und Gentled (M. 3229,
25. Anguft 1877) enthilt gany bdafjelbe Verfahren, ofne alle wejentlichen
Mobdificationen.

Yeroy W Me Cay (Chem. Jnd. 1889, &. 371) will die Nicder-
{dlagung des Arjens durd) Hy S dadurdy evleidjtern, daf ev bie Opevation unter
Drut und mit wechanijdem Unwiihren ausfithet.  (Cin foldjes Verfahren mag
im Labovatorium felr gut fein, ift aber fiiv den Grvofbetrvich viel ju wmftindlid).)

Supfferidlager (Bull. Soc. Chem. 44, 353) verbitunt die Siure mit
beme gletdyen Bolumen Wafjer, behandelt mit SO, um bdie Wnfenjime und
Salpeterfaure gu arfeniger wnd falpetviger Siuve ju vebuciven wnd Gt dann
H,S burdjftreidjen, wmn alles As, Pb und Se ju fillen. Dicjen Voridylag
wicderfolt er ofjue alle Abinderrng nodymals im Monit. Scient. 1889, p. 1434.

Die Darftellung von Sdhwefelwaijeritoff fan man, wo nidt,
wie in Freiberg, ein ,Stein® leid)t exhiiltlic), aber eine Sodafabrif in dev Nihe
ift, in billiger Weife aus Sodaviidftand bewirfen. Havtmann ftellt jenes
Mag dav, indem cv Vyvitofengafe duvd) cinen mit glithendem Kofs gefitllten
Sdyadhtofent feitet.  LWenn bdie Temperatur u fehr gefunfen ift, fo wnterbridyt
man den Strom von SO, wund bliift Yuft ein, big duvd) Verbremumg von Koty
die ie wicder gejtiegen ift.  Oder aber man mifdjt die amreine Schwefligiiuve
mit den Diimpfen von Koflemvaiferftoffen und Lt dag Gemijd) duvdy gliihende
Netorten fteeidhen (D. N.=P. Nr. 9275).

O etner amerifanifden Fabrif fand id) Sdpvefelwafieritoff fitr den wvor= -
ficgenben  Dwed bdavgeftellt durd) Rerfebung von  fpecicll dazu  fabricivtem
Sdpwefelnatrinm mit Scdpwefelfiure.

Fite den Gebrand) in Aeenmulatoven muf die Sdpwefelfoure moglidift
avjenfrei fein.  Wrjanuwal will dies Dequemer ald bduvd) Vehandlnng mit
Sehwefelwafferftoff bdaduvd) evveidhen, daf er 4 bi8 5eem ,Vrennd* (augen=
feinlid) ift Ribs( gemeint) auf 1 Liter Sdpwefelfiure giet, wodurd) fid)
Glyeevinfdpwefelfanre bildet und alle frembden Stoffe (Anfen, Vlei 2c.) als Seifent
gefillt wevden (2).  Ghenfo verfifut v. Gothard, dev vorfdueibt, obiges Ges
mijdy qu jejiitteln, 12 Stunden fiehen 3u laffen, in Waffer ju giefen und nady
dbent Erfalten den flebrigen Schaum von dev jet vollfonumen vetnen Siure abjus
jdyiipfen (Chem. = Rtg. 1892, S. 163).

Petunigung der Sdywefelfdure von Stidftoffoerbindbungen.

Sdjon bei der Neinigung der Sepwcfelfiinre von Aefen ift o8 angegeben
worden, baf dabei audy bie Stidftoffjauven meift gleichzeitig entfernt wevden, und
ywar inmer, wenn dic NReinigung duvd) Scpwefelwafjeritoff gejdyicht. In der
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Dehryahl dev Fabrifen tritt freilid) eine jold)e Reinigung von Arnfen gar nidht
ctit; e ift aber fitr foft fdmmtlide Verwendungen der Scpoefeliduve dev gevinge
Gehalt an Stidftofjverbindungen, weldjen die Kammerjiiuve befist, jo unwefent
lid), daf cine Entfermung derfelben gang wndthig ift.  In allen Fillen jedod),
wo die Sdpwefeljiure in Platinappavaten concentrivt wevben foll, muf fie migs
lid)it von abjorbirten Siuven bded Stictjtofjs befreit werden, weil fie, wie wiv
fpiter fehen werden, tm andeven Falle dad Platin viel jtivfer angreift. €& wird,
feitbem died befannt ift, eine foldje Reinigung auc) wohl ftets wnternonumen.
Dafite {ind mm vevfdyicdene Methoden vorgejdhlagen yworden.

1. Reinigung mit {dhwejliger Sdure. Payen hat dagu eine
Bovridjtung angegeben, nimlid) eine Bedectung vder erften Eoncentrationspfanne,
wmit Sddjeidewiinden, welde dag Gad jweimal hin und her gu gehen gwingen, und
worin mut jdpwefligianred Gad von den Riftdfen civeulivt.  Auc) foll man ftatt
deffen eine itberwi(bte Panme amwvenden fommen.  Diefer Abpavat ift aber fehr
ungeniigend, wm feinen Bwed ju evveidhen, weil die Vevithrung dev fdpwefligen
Giiure mit ber Lanmerfiuve cine ju oberflidlide ift. Iu wivtlich vollFommener
Weife fann der Bwed in allen Fabrifen evreid)t werden, weldje mit dem Glover=
thurme avbeiten; man fanu die Sdure davin nicdht nur vollfonumen denitviven,
jonbern ihr fogar einen fleinen Gehalt an {epwefliger Sanve geben, wobei fie dad
Platin am wenigften angreift (. w. Sdheuver-feftuer’s Bevfudye); leider aber
fan man die Gloverthurmjinre ihres grofen Cijengehaltes wegen meift nidyt jur
Goncentration in Platin verwenden (vergl. &. H46).

Qu mandyen Fabriten ift Hievyu cine tleine BVorfammer bejtimmt, in welder
am Boben wmehrere an abwed)felnden CEuden offene Scdjeidewiinde angebradt
find, fo baf die von der ndadjften (grofen) Kamuer Herfonumende Siuve einen
fangen Unnveg madjen mu, che fie an dev Stelle anfommt, wo fie yum Ge=
braud) abgezogen wird. Tie§ gejdjicht in der Abjicht, die Kammerfdure voll-
ftindig ju demitriven und fie fdyeflig zu madjen, indem die frifdyen Roftgafe
auf biefe Sdure mit voller Stivte eimwirfen. Die jo behandelte Siuve wird
bann jur Concentration in Platinblafen verwendet. Die Entfernung des Sal-
peterd (und jugleid) and) des Selens) wird nod) vollftinbdiger erveidht, wenn nan
mitte(ft cined Jnjectors Noftgafe in fein vertheilten Strahlen durd) die Shure
Dldft und damn die Wblagevung bded Schlammes dburd) Fithrung der Siuve in
Tangen Ganilen bewivft (vergl. and) &. 573).

2. Behandlung mit Sdhwefel ijt von Bavvuel vorgefdylagen worben.
Dan wendet ihn als Scpwefelblumen an, die man, in Kapfeln aus gebranntem
Thon gefitllt, in die crfte Pfanne einfet, in der die Temperatur nidyt big zum
Sdymelzpuntie des Sdpefels fteigt (?) und in dev die Sdywefeljiure am wafjer=
veidhften ift.  Wianw mug dabei mit Sovgfalt verfahren wnd befouders bdavauf
adytenn, daf fein itberfdjitfjiger Sdyoefel in die nadjfolgenden Piannen gelangt,
weil ftavte, heife Scpoefelfinve befanntlid) duvd) Scpoefel yu SO, veducirt wird,
wobet auf 1 THL. S 61/5 ThHie. SO, verloven gehen.  Nad) Bode (Glover-
thurm, &. 3) ijt jedoch) diefes Vevfahren mangelhaft; fo lange der Sdpoefel nod)
alg Pulver vorhanden ift, ift feine Wirvfung fehr gering, wahrend das Blei von
ven Stiditoffjiuven jdon angegriffen wird. Spiter, mit junehuender Tempe-
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vatur, fdmilzt der Sedpoefel und gelangt in Tropfdhen an bdie Oberfladie dev
heifen Siuve, wo ev yum griften Theile ald SO, in die Yujt entweidyt.

3. Dic Anwendung von ovganijden Subjtanzen. Dyalfduve
nad) £8we ift jdon ober, bei dev NReinigung von Wrfen, angefithrt worden.
Wadenvodber hat Budev vorgejdlagen. Stey empfiehlt Schiitteln mit
Holytohle, jedod) mur fitr vevditunte Stiuve (Chem. News 14, 217).

Clivier wendet etwad Alfohol in den Vletpfannen an (Rapports du
Jury international 1876, 7, 35).

Seines diefer Mittel wird in der Grofiprayis allgemeiner angewenbdet.

4. Ammoniumiulfat ift gu dbem Detreffenden wede von Pelouge
vorgefdilagen worden (Annal. Chim. Phys. 77, 52) und bat fid) am meiften
bewihet.  Man fann damit die Scdpoefelfiure fo vollftindig von Sduven des
Stidftoffs befveien, baf fie {id) durch den exften Tropfen Ehamileonlijung roth
firbt.  Dabei entweid)t Stidjtoff nad) folgenden Gleidjungen:

3N0, + 4NH, = 6H,0 + 7N
3NO,H + 5NH; — 9H,0 + 8N

Diefes Mittel wird jepst allgemein fite die yur Concentration in Platin
beftinimte Siinve angewendet. €8 geniigen bet novmalem Gange 0,1 bis 0,5 kg
davor jur Reinigung von 100 kg Sdure.  Buwweilen fdjeint aber der Rufas
von Anmoniumjulfat in eimem widerfinnigen Ueberichuiie su gejdyehen; Gintl
(Wagner's Jahresber. 1880, &. 259) fand in fogenannter ,djemije) veiner
Sdpwefeljiure” cinmal 5 Proe. Ammoniaf.

Pattinfon (Journ. Soc. Chem. Ind. 1889, p. 706) empfiehlt bie Be-
handlung mit Ammonimjulfat and) fitr die jur Eryeugung von Fohlenfiure in
per Fabrifation von moufjivenden Getviinfen beftimmte Scpvefeljtinve, dba jdon
eine fehr gevinge Menge von falpetriger’ Siure (0,026 Proe. N, 0y) bewirtt,
baf bag Getriint tritbe und der Gejdmad der jugefetiten Jngwereffeny . dergl.
serftort wird.

Novvenberg (Chem. Jud. 1890, &, 363) jeigt, daf bdie zmweilen Dei
60 guibiger Siuve deg Handels (71°2.) vorfommende vothe Fivbung dburd) die
Devithrung von jdpvad) nitvofer Sauve wit dem Eifen ber Vehilter entfteht.
Das Eijen wivft auf bdie falpetrige Sdure, wobet Stidoryd gebildet witd, das
fid) tn dev gleidyzeitig entftehenden Gifenvitriollshung mit vother Favbe aufloft.
Orydivende HReagentien heben die Favbung auf, indem dag Orydulfaly dadbuvd) in
Oyydialy und dag NO in Ny Oy iibergefit.  Voljtindig denitvivte Sture nimmt
bet Aufbewabhrung in cifernen Vebiltern feine Forbe an; cbenfowenig aud
66 guadige Siure, weldye viel weniger auf Cijen wivet als 60 guidige. Dicfelbe
Farbe faun in den fleinen Vorfammern auftveten, wo dic Jdpweflige Siinve vor-
hevejdyt und Cifen al8 Flugtaub ugegen ijt, jo dafp die Vedingungen ur Ent-
ftehung einer L6jung von NO in FeSO, vorfhanden jiub. 3n der Haupttanmer,
wo die nitvofen Gaje vorhevridhen, zeigt fid) jene Forbung nie, weil hier das
Cifen al8 Ombdjaly vorhanden fein mup.
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Darftellung von veiner Sdwefeljaure.

Darftellung vi(lig veiner Sdwefelfaure.

Hayesd hat vorgefchlagen (Dingl polyt. Journ. 110, 104), die aus der
Bleipfame fommende Scpwefeljinre von 1,76 BVolumgewidyt mit jo viel Sal-
peter gt verfeen, um dew grigten Theil aller etwa vorhandenen Salzjiure ju
jevftoven, jowie die fdpweflige und arfenige Sinve volljtindig ju oxydiven, und
burd) Bufaf von yoo Wmmoniuminlfat die falpetrige Siuve 2. wicher u 3er-
jtdven; bann bi8 1,78 Volumgewidyt ju verbampfen, chvas Bleioxyd juzngeben,
in Bleigefifen abfiihlen und fliven e lafjen, wnd die flav abgegogene Siure in
flachen Bletgefifen anf — 18 abyufithlen.  Dabei bryftallifivt dann dad Hydrat
S0,Hy + HyO bhevaus; man bdecantivt die Miutterlonge, weldje alle Unveinig-
feiten enthalten foll, vou den Kryftallen, wijdyt diefe mit veiner Sduwre ab,
fdymilt fie (e find vievjcitige Pridmen mit oft 25 mm breiten wnd 32 mm
langen Fladjen) in veinen Bleitfeffeln und vevwendet fic i diefem Buftanbde ober
concentrivt fie weiter i einer Platinblaje. Dicfes Vevfahren jollte die Rectification
crfpaven, Dat aber feinen Grjolg gehabt; f ift wmftdndlid) und Lefert dabei gav
feine veine Siuve.

Genan dajjelbe Bevfahren ift vonw Tjaden=Widdbermann nodynald
vorgefhlagen worden (Beitjdr. . analyt. Ehem. 1882, &, 218; Fifdjer's
Jahresber. 1882, &. 260).

Dan ift dafher nad) wie vor jur Davjtellung ciner gang veinen Scdwefel-
fawre fitv phavmacentifde und analytijde Fwede anf cine fractionivte Dejtil-
lation angewiefen, vevbunden mit foldyen Operationen, weldye die flitchtigen
LBevunretnigungen der Sdywefelfauve vorher entfernen odev in nidyt fliidytige Vev-
bindwngen wmwandeln. €8 ift jhon oben die Mede davon gewefen, wic man
fowoll die rfen= al§ bie Stidftofjoerbindungen entfernen fann; am beften jer-
jtovt man legtere mit {dpoefligfanvemt Ymmoniaf, und fithrt die avjenige Siinve
durd) Saliumdpromat in nidt flitdhtige Anfenftiure itber.  Sidjever, wegen bdev
Gefahr des Verfpripens, ift o&, duvd) Sdpwefehwafieritofi jowohl Stidftoffoerbin-
dungen ald Arjen ju enffermen, aber dann mufy man die Stuve ftarf verditunen.
Abjolut avienfrei wird bdie Shure dadurd) nidyt; man wendet daher am bejten
jur Rectification immer nur Sture aug ohjdpwefel an.

Fluffauve foll nady Nidles yuweilen in der Sdpocfelfaure vorfonmen
und durd) Vevditmmen mit dbemr doppelten Volumen Waffer und 15 ftitnbdiges Cy-
hisen euntfernt werden fhuen.

Die fiven Subftawgen, Eifen, Bilei, Kupfor 2c,, bleiben beim Rectificiven in
ber Retorte, und um die ovganijchen Subftanzen ju vermeiden, wed)jelt man die
Borlage, wenn etwa 1o dev Sijure {ibergegangen ift; nan wunterbridyt dann bie
Dejtillation, wenn nur nod) /5 0i€ /o der Sinre im Nitdftande ift. Das
bagwijdjen Wnfgefangene ift gang vein.

Die Deftillation der Sepocfeljanve ift jedod) eine jehr unangenehme und
feloft gefahriidie Opevation wegen des ftavten Stofens, weldes durd) bdie plits-
lidje Gutwidehmyg von grofen Dampfolajer Hervorgevufen und namentlid) aud)
buvd) das audgejdjicdene Bleijulfat begiinftigt wird, Dabei wirh die Hetovte oft



590 Darjtellung von reiner Shwefelfdure.

gany in die Hihe gehober und beim Fuviidfallen auf ihre Unterlage serfdhmettert.
Man nmuf aljo dag Stofen miglidyit su befeitigen fuchen, und Hat dafite folgende
Meittel angewendet.

Sdjon Bevyeling hat vorgejdricben, die NRetorte mehr von der Seite als
von unten 3u erhigen, indem man anf den JRoft des Ofens einen hinveidyend
weitet Gifenblecheylinder ftellt, fo daf bder Voben der Retorte ehen hineingeht;
bic Soflen bes Ofend fonnen damn mu die Seiten exhipen. Dabet fann jedod)
ber Gijencylinder af8 Syprengring dienen, und wenbdet daher A Mitller
(Polyt. Centralbl. 1860, S. 1069) cinen Cifentefiel al8 Capelle an, auf defien
Bodew cin bejonderer Eijenving den NRetovtenboden vor Erhigung jdhiist, wiihrend
ber itbrige MNawm der Capelle mit feinen Gufeifendrehipinen gefiillt ift. IJeden-
fall8 fept man die Retorte inumer in eine ihrer Grife gevade angemefiene Capelle,
weldhe gewdhnlich mit Sand aufgefitllt wird; an den Voden bringt jedod) Reefe
(Dingl. polyt. Jowrn. 155, 395) Ajdye als jdhlechteven Wirmeleiter. Hiiufig
erhist man jedod) die Netovte diveet im Fewer, und fdhitpt fie nur dwvd) Asbeft
ober duvd) cien Lefhmbefdlag, weldjer bis itber die Wholbung ded Halfes fortgeht
unbd dic Dimpfe vor i frither Verdidytung {dyiipt.

Qebenfall8 mitfjen die Netorten ang fehr gutem, gleidyfrmigem und gleich
pident, fuotenjreiem Glaje und nid)t ju grof fein: thr Hald muf vor Luftjug
gejdhitst werden und muf mitten in die Vorlage veidjen, wm nid)t durd) die ver=
didteten, faft fiedend heigen Tvopfen die leftere gu fprengen. Ein BVerdidyten
der Fuge swijden Netorte und Borlage, oder ein AbLiihlen dev lebteven ift wegen
vor Scpwerflithtigteit der Siuve weder nbthig nody vithlich; mur legt man wed-
migig cinen Streifen Asheft ywijdjen Retortenhald wmed Vorlage, um legtere vov
Ueberhipung an der Bevithrungsjtelle ju {dhiten.

Sehr gewdhulid) vermindert man dag Stofen durd) Einbringen von Sub-
ftangen, weldye cine regelmipige Dampfentwidelung begiinftigen. Dagu eignen
fidy fehr qut: Platinjdmigel oder Draht, 3. B. in Form von Spivalen, Lnary
jtitdcgen;  Poveellanftiiddyen; Stiidden von jehr havtem Kofs. Pelloggis
empfahl, ein weited, unten aber gang ditnn ausgeogenes und faft auf den Boden
ber Netorte veidjendes Glagrofr in ihren Tubnulug eingufteden, durd) weldjen bdic
dufieve Yuft mit dem Juneven commumiciven faun (Polyt. Centralbl. 1868,
&. 392); Hager hat aber diefed Mittel gepritft und al8 umwivfjam erfannt.
Dittmav leitet continuivlich) cinen {dwaden Yuftitvomr ein; diefed Mittel Hat
fich fehr gut bewihrt.

Bei Deftillation von etwa 30 kg auj einmal dawert e fiinf bi§ fechs
Stunden, che bei mipigem Srhigen dev JInfalt der Retorte ing Sicden fommt;
nad) 12 Stunden ijt oo davon abdeftillivt und man wed)jelt jept die Vorlage;
nad) 36 Stunbden (vom Anbeizen an gevedinet) ift bie Siuve bis anf /s obex
11, abbdeftillivt, mnd man hort jest auf.  Je nadpdemt man den cvften BVorlagen-
wedfel etwad frither ober fpdter vorgenommen fhat, evhilt man mehr ober weniger
concentrivte Sdnre. -

Gine fehr ywedmifige Methobde ift folgende, wobei die Gefahr des Operivens
mit fo grofen Diengen volljtindig vermicden wirh, Man bedient fid) mur einex
tleinen Yetorte, weldye etwa /5 big 1 Yiter faft und mit cinem Tubulug verjehen ift.



Goncentration der Sdwefeljdure no1

Weber derfelben, etwas feitlid), ift eine belichig grofe Flajhe mit Glashaln auf-
geftellt, in weldher fid) die gu vectificivende Sehpwefeljaure befindet, weldje jedod)
fchon durd) vorgingiges Crhien von aflen fliidytigen Vevunveinigungen befreit
feit muf. Mean fet mm die Deftillation jundd)ft in der Heinen, ctwa Hhalb ge-
fitllten und chwag Platinjdnitel enthaltenden Retorte in Gang, und it dann
aus dbev Flajdhe vevmittelft ded Slashahned wnd cines fehr fein ausgezogenen
NRohres continuirlich fo viel Scpoefeljiure in die Ietovte lanfen, ald abdeftillivt,
©o taomt man fortfahren, big ficd) ju viel fire Subftangen tn der Netorte an-
qehiinft haben,  Auf diefe Weife fabh id) in englijdjen Fabriten avbeiten.

Man crhidlt jest in Handel veine Sclpwefelfinre ju viel nicdvigerem Preife,
al o8 bei den cbent bejdyricbenen Verfahren miglid) wiive.  Diefe Stuve wird
aud ber beint Concentviven i Platinfefjeln cvhaltenen Deftillatidure davgeftellt,
welche man in Gladvetorten oder bejfer in cinem fleinen Platintefjel 01§ zu demt
ndthigen Grabde concentrirt,

Gljtes Capitel.

Die Concentration der Sdwefelldnrve.

So wie die Siiuve in den Kammern gewonnen wird, alfo 50 big Hidftens
557, (53 big 61,50°D.) jtact, ift fic allevdings fiiv viele tedynifdje Bwede {djon
hinveidhend concentrivt, und da, wo in derfelben Fabrif die Sinve audy ju foldjen
Aweden weiter verwendet wivd, ift natinlid) eine weiteve Concentration derfelben
villig aufer Frage. Dabhin gehirt von grofen Indbuftriejoeigen, weld)e Jumweilen
mit ecigenen Scpwefelfinvefabriten verbumden find, 3. B. die Fabrifation von
Superphosphat und von {dpwefelfauver Thonerde (concentrivtem laun). Selbit
gue Fabrifation von Slauberfaly fonm man allenfallé mit 55 guibdiger Siinve
(= 61,5°D.) ausfommen, wenn aud) lange nidjt fo gut al mit fticfever, und
in dber That avbeiten mand)e Sodafadbrifen (frither viel mehr a8 jest) in der
Weife, daf fie ofue ivgend weldhen Concentrationdappavat beftehen, und mu
ihve Rammerfanve moglichit ftart werden lafien. Dies jehlicRt freilid) die An-
wenbung cines Gay = Lufjacthurmes aud, und in dev That Hatten jene Fabrifen
aud) feinen foldhen.  Mit der Cinfithrung des Gloverthurmes dndert fid) das
Berhaltnif in der Art, daf die ihn benupenden Fabriten ofme Weiteres ihre
jimmtlidie Saure auf 60 bis 620B. (71 big 75°D.) concentriven fonnen, und
fomit auf demjelben Stanbdbpuntte anlangen, wie die ihn nidt denugenden Fabrifen
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