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VICTOR ALDER m WIEN.

Neuerungen in der Erzeugung von Cyamiden der Alkali- und Erdalkall- Metalle mittelst
Anwendung von Stickgas in geschlossenen Apparaten.

Tatentire im Deutschen Reiche vom pu, Mz 1880 ab.

Wern man nach dem Verfahren von Leblanc
kohlensaures oder schwefelsanres Kali oder Na
tron mit kehlensaurem Kalk und Kohle mischt
und das Gemenge in einem Flammenofen ciner
kraftigen Reductionsflamme aussetst, so entstehen
wesentheh kohlensaures Kali oder Natron neben
eincr Werhindung von Kalke mit Schwefel, welch
Netztere, schwer ldskhich, die Gewinnung der lsicht
loslichen Alkalicarbonate gestattet,

Bei diesem Processe entstehen immer kléine
Mengen von Cyaniden der betrefferiden Alknk-
metalle, und wurde von andever Seite die Beob-
achtung gemacht, dafs die Menge derselben
zunimimt, wenn man bei obigem Processe Eisen
oder elsenhaltige Composiionen =usetzt, so dafs
die Cyanide dann bis zu zwei Procent der Ge-
wichismenge der angewendeten Sulfate betragen
kinnen. Dis TUrsache dieser verhiiltnifsmiifsig
geringen Ausbeute an Cyaniden liegt darin, dafs
5 micht gelingt, die ndthige hohe Temperasur
mit der erforderlichen  Reduvetiomskraft  der
Flamme zu vereinigen, und amdererseits die
Flichtigkeit der Alkalimetalle grofse Verluste
an Baterial, sowie die vorzeitige Zerstirung des
Ofens oder sonst benutzien Apperate: herbei-
it :

Ieh halse nun gefunden, dafs dic Ucberfiib-
wung nicht nur der Alkali-, sondern anch e
wisser Erdalkalimetalle (Baryt, Strontian) in Cy-
anide willig gelingt, wnd zwar:

L Wenn man die Onyde, Hydrate oder
Carbonate der Alkalis und Erdalkalimetalls (von

letzteren mur dicfenigen, welche fenerhestindigs |

Hydrate zu geben im Stande sind) dem Glihen
mit Koble im Stickgas aussetse, wobel die Weber
fithrung durch Zusatz von fein vertheiltem Eisen,
das den Kohlenstoff besonders aus Kohle ab-
gebenden  Gasem  (Kohlenwasserstoffem  oder
Eohlenoxydgas) Jeicht anfmimmt uwnd dhertrigt,
wesentlich gefrdert wird.  Jedoch st die An-
wendung des Eisens keine umerlifiliche Bedin-
gung, da der Proces anch ohne Anwendung
won solchem wollstindig gelingt. Bedingung da-
bei it jedoch immer! der véllige Avsschluf der

oxydirenden Wirkung der Feuergase bei der
ndthngen hohen Temperatur, daher Anwendung
von Stickgas in geschlossenen Apparatem.

IL Wenn man dic Sulfate oder Silftire der
Alkalimetalle mit kohlensaurem Kalk und Kohle
mengt und wic friher im Stickgas erbire, er-
hilt man chenfalls die gewiinschien Cyanide.
Fein vertheiltes Eizen unterstiitzt, wie frither he-
reits erwihnt, auch hier dem Proce(s durch seine
Frhigkeit, den Kohlenstoff zn binden wnd  zn
thertragen, st aber wie im vorhiergehenden
Punkte keine unerlifcliche Bedingung,

1. Die Sulfate und Sulffire der Alkalimetalle
gehen mit Kohle und einem den Schwefel in
der Hitze kriftig bindenden Metalle, wie Eisen,
Zink und Kupfer oder anch Aetzkalk oder einem
Gemenge wen  Aetekall mit eimem der ge-
nannten Metalle, im Stickgase geglihe,”leicht in
die entsprechende Cyanide siber.

IV, Dic Solfitre der Erdalkalimetalle (Baryt,
Strontian), mit Kohlemwasserstoffen und sonstigen
Producten der trockenen Destillation des Holzez
oder der Stein- oder Braunkohle erhitzt, geben
die entsprechenden Oxyde oder Carbonate eder
eim Gemenge beider, welche nach Punkt . im
Cwanide eingefiibrt werden kiénnen.

Meine Verfahrungsweise besteht in folgendem:

a} ich nechme das Oxyd, Hydrat oder Car-
bonat eines Alkali- cder Erdalkalimetalles, das
sich im Wasser lost, amd triinke mit dieser Li-
sung Holzkohle, Koks, S4gespine, tberhanpt
Kéirper, welche nach dem Eehimen Eehle in
perdser Form hinterlassen, und verdampfe dos
gur Losung bemutzte Wasser, der

'b:] ich wende Hohle in Pulverform am und
trockne suf derselben, wie vorher, die Lisung
ein, forme #us der g0 erhalicncn Mischung
durch Zugabe von SEgespinen etc. und Theer
eine Masse, die nach dem Glihen ports fst,

In Emanglung vom Sigespinen bereite ich
mir zu dicsem Zwecke einen vorziiglich pordsen
Kihper, indem ich Holz einer Temperatur son
ea, 3oo® amsetze ond dic erhaltens Substang
dann zerkleinere,
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Die im Punkte b) genannte Verfahrimgsweise
halte ich auwch immer danm ein, wenn ich im
Wasser umldeliche Verbindungen, 2z B. die der
Erdalkelicarbonate, verarbeite. Usberhaupt ver-
wende ich alle lichoren Karper in fAnssiger
Form, wenn das Losungemittel, wie Wasser,
wieder leicht entfernbar st

Tm Puskte IV, ist bereits selbst die Methode |

angegeben, um die Oxyde und Carbonate der
Frdalkalimetalle in geeigneter Verthellung zu er-
halken, wenn man die dort genannten Sulfilee,
im Wasser geliist, aul Kohle sur Behandlung
Tirimgl. ’

Will man bei memem Verfihren das Eisen
in der erwihnten feinem Wertheiluog sur Gel-
kung Twingen, so wird es der Kohle ete., die,
wie im vorhergehenden beschrieben wurde, aum
Aufsangen der Losnmgen oder iberthaspt zor
Herstellung der pordsen Masse verwendet wird,
frither in folgender Weise incorporirt.

Teh trinke die Kohlle ete. mit einer Losung
von Eisen in Schwefelsfure oder Salesiure, d. i
mit Eisensulfat oder Eisenchloriir {ersleres ge-
winne ich aus dem  Auslange- Riickstand  bei
Punkt II1., der Schwefeleisen enthilt und durch
Cxydation an der Luft in Eisenvitriol fibergeht),
frecktie sie wiedsr und erhitee sis in peschlosse.
nen, exemnen Gefifsen von geeigneter Form bis
um schwachen Glithen bei E]-::ich:l:i:is\-er Ueber-
leitung  won Wasserdimpfen, bis sdmmtliche
Siure in Form vom schwelliger S@wre oder Sale-
siure entwichem ist, welche In gesigneten Con-
densationsvortichbmgen anfgefangen wird., The
murtickbleibende Kohle enthilt die i der an-
gewenderen Eisenlgsung enthrltens Menge Eisen
als Fisemoxyduloxyd in feimster Vertheilung wnd
geht im weiteren Verlaafe des Processes der
Cyanidhildong in metallisehes Eisen diber.

Die Reduction kamn aber auch vorher durch

Ueherleiten vom Kohlenwasserstoffen oderanderen
reducirenden Gasen herbeigefiihet werden.

Pei Punkt 10, wende ich die Metalle: Eiscn,
2ink, Kupler als Pulver, oder sber in der im
Handel vorkommenden Form als englisch Raoth,
Spatheisenstein, Eisen- cder Kupferhammerschilag,
Eupfer- und Zinkasche, Zinkweils etc. an, oder
jch scheide die Metalle in der Dereits file Essen
frither  beschriebenen  feinen Werthedlung  aud
Eoble als Oeyde aus, nur mit dem Unterschied,
dafs feh bei Kupfer und Zink nur deren schwefel-
sauren Salze hierzu Denwize. Die Reduction ma
Metall exfolgt gleichzeitig mit der Cyanbildung,
kann sher auch vorher durch Teberieiten von
Eohlenwasserstoffen  ete, herheigefithrt werden.

Zur Durchiiihrung meines Verfabrens wende
ich die angefillirten Kérper in falgenden Mengen-
verhiitnissen an:

Zu I Auf mindestens 28 Geowichtstheile Eisen
kommen

Onyd Hydrat Carbonat
Kalivm 141 Gewth. 68 Gewth, 207 Gewth,
Natrivmm a3 - rae 180 -
Baryum  zzg9 - 256 03 -
Strontium 155 - 133 wmy -

Fu Tl kommen mindestens 28 Gewichbstheils
Eiten und das Dreifache der in Cyanide dber-
enfiibrenden Basis awfl

Suifat Sulfir
Falinm 267 Gewthl. 165 Gewthl
Natvium . . 213 - 1y -
Baryum KEL 253 -
Swontium . . . 251 199 -
Gewthl. Gewihl,

fermer Ealumsulfat 130 oder Matrumsulfat roo
oder Halumenlfltr &3 oder Naminmsulfiir 5o
mit Kalkcarbonat  ree oder Kalkearbonat rea
Kohls . 2ee oder Kable . mo0
und mehr

Zu III. kormmen mindestens 28 Gewichts-
theile Eisen oder 32,6 Gewichistheile Zink oder
31,8 I{upfer oder 28 Gewichtstheille Ealk auf:

Sulfat Sulfiar
Kalium By Gewthl. 55 Gewthl
Natdum . . . . 7t - 30 -
Stromtum . . . . 83 - g6 -
Baryum 161 By -

Die so vorberziteten MateTizlien werden in
Rohren 4, Retorten oder dberhanpt in dicht
verschliefsbare Apparate gebracht, die aus Eisen
oder fenerfestem Thon  hergestell sind, dem-
mfolpe die Einwirkung der Fenergase acf die
mu behandelnden Substanzen fortfallen, uned hier,
nachdem e anf die enEprechende Temperatur
erhitzt warden, darch Ueberleiien des Stickgases
in Cysnide fbergefiihrt, hierzu sind die Rohren
u. & w. durch Rohrstuizen B in Verbinduong,
wie aus der {(nur beispiclsweisen) Damstellung
eines hiersu dienenden Herdes in Fig. 3 und 4
ercichtlich ist,

Das erforderliche grofee Quantum  Stickgas
grelle ich ans der atmosphirschen Luft durch
Entriehung ihres Samerstoffgehaltes durch geeig-
nete Sulfire der Alkali- oder Erdalkslimetalle,
am besten des Schwelelbaryums, dar, welches
ich entweder snmiltelbar in der Form,. in der
cs bei seiner Darstellung - aus Schwerspath und
Steinlsohle  mesultirt, mit Eipern wie; Sige-
spinen, - Hickerling, Eohlemasticken ete, zu-
sammenmische and nach dem Anfeuchten der
Mpsse it Wasser in eimem S:rstl:ml: von mit
emander vérbundenan sisernen ader gemanerten
Gefifsen oder Behiillemn atmosphirische Luft
opder die ciner Essc emtstammends, theilwemse
entsanerstofitens, durch Waschung mit kalkhal-
Ggem Wasser wvon  Kohlensiure, schwefliger
Siure wnd sonstigen Veronreinigoogen befreite
Feuerluft darfther sange oder presse, wodurch
selbe moch Tassirung  dieser Hehflter simmt-
lichen Bauerstoffes beraubt und als refnes Stick-
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gas xu memem Zwecke weiter verwendet wird,
oder aber ich stelle mir eine Lésmng des
Schwefelbaryums her, die ich in den Behiltern £
Fig. 1, fiber gereinigte pordse Substanzen; Haolg,
Kohlensticke ete. durch - die Rbhren D herab-
rieseln lasse, wihrend der Lufistrom in der ent-
gegengesetzten Richtung durch B geleitet wird,
wobei der Luft der Saverstoffgehalt ebenfalls
enteogen wird. Man kann auch beide Metho-
den combiniren.

Der Inhalt ohen erwibnten Systems von Ge-
fifsen, welches die mit Schwefelbaryum  ge-
triinkten perisen Stoffe enthile, wird mit der

Zeit unwirksam, kenn aber durch einfache Re- |

duction in einem Flammaofen wieder regenerirt
werden, so zwar, dafs immer dasselbe Material
in Yerwendung Bleibl,

Bel continuiricher Erzeugung vonm Stickgas
mmmt man mehr Gefifse in Arbeit, als zur
blofsen Entzichung des Saucrstoffgehaltes der
durchstreichenden Luft cigentlich ntthig wiren,
um heim successiven Austansche der theilweise
unwirksam gewordensn Beschickung keine Std-
rung im Betriche zo erleiden.  Das erzeugte
Stickgas wird in einem gewihnlichen Gaso-

5

meter &, Fig. 2, gesammelt, vor seiner Ver-
wendung diber Wasser entzichende Mittel ge-
leitet und nach vorhergehendem Anheizen in
mit Ziegelsticken ete, gefiillten Gefiifsen seiner
Eestimmung sugefithrt.

Aus den so erzengten Cyaniden werden Cyans
kalium, Ferrccyanide, Herinerblan ete. herge-
stelir.

In gleicher Weise erzeuge ich Ammoniak,
indem ich fiber die auf joo® erhitzten Cyanide
Wasserdampf leite.

Parenr-ANsPRUCHE:

1. Die Usberfiihrung der Oxyde, Hydrate, Car-
bonate, Sulfate und Sulfitre der Alkali- und
Erdalkalimetalle in Cyanide unler Anwen-
dung von Stickgas aus atmosphérscher Ludt
in geschlossenen Apparaten unter Mitanwen-
dung geeigneter Metalle, nimlich: FEisen,
Lk und Kupfer in feiner Vertheilung, oder
auch won Aetzkalk oder cinem Gemenge
beider, oder von kohlensaurem Kalk,

. Dhe sur Dwrchfiibrung  dieser Processe er-
forderliche Gewinnung des Stickgases, in der
beschrichenen Weilse,

VICTOR ALDER m WIEN.

Neusrungen in der Erzaugung ven Cyanigen der Alkaf- und Erdalkall - Metzle millalet
Aswentdung von Stickgas in geschiossanen Apparates.
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KLASSE 12: CHEMISCHE AFPARATE UND PROCESSE.

VICTOR ALDER 1% WIEN.

Neuerungen in dem Verfahren zur Darstellung der Cyanide der Alkali- und Erdalkalimetalle
mittelst Anwendung von Stickgas.

Zusatz-Patent 2 No, 12351 vom 11. Mirz 188e.

Patentirt im Deutschen Reishe yom 23, December 1881 ab.
Lingste Daver: 1o, Marz 18g5.

Ich habe gefunden, dafs die Teherfilhrung
der Verbindungen der Alkalien und Erdalkalien
in Cyanide bezw. Cyanfire durch den SGekstoff
der atmosphiirischen Luft erfolgreich nur bei
Gegenwart kohlenstoffhaltender Gase (Eohlen-
wasseratofie, Kohlenoxyd oder Gemenge beider)
stattfindet, wobei Metalle, die den Kohlenstoff
1 binden und 2u ibertragen vermigen, wie
Eizen, Mangan, Chrom, Nickel, Kobalt, aufser-
ordentlich beglinstigend wirken,

Wie schon in der Reschreibung zu meinem
Haupt-Patente vom 11, Mirz 1880, No. 123571,
erwithnt, sind je nach der Zusemmensetzung
der in Cyanide fGberzuffihrenden Verbindungen
vier verschiedene Fialle mdglich, die ich der
Elarheit wegen hier wiederhole, Der Kiirze
halber werde ich hierbei Gemenge von Stick-
gas mit hkohlenstoffhaltenden Gasen (Kohlen-
wasserstoffe, Kohlenoxyd oder Gemenge beider)
als kohlendes Stickgas, und Metlle, wie
Eisen, Mangan, Chrom, Nickel, Kobalt (welche
den Eohlenstoff e inden und zu ibertragen

vermiigen), als kohlende Metalle bezeichnen, |

I Wenn man die Carbonate, Oxyde oder
Hydrate der Alkali- oder Erdalkalimetalle (Baryt,
Strontian) mit Eohle in kohlendem Stickgase
gliiht, so werden dieselben in Cyanide bezw.
Cryaniire fibergefiihrt. Dieser Procefs wird durch
Mitanwendung kohlender Metalle aufserordentlich
gettirdert.

II. Wenn man die Sulfate oder Sulfiire der

Alkalimetalle mit kohlensanrem Kalk und Kohle
mengt und wie frither in kohlendem Stickgase
glitht, erhiilt man ebenfalls die gewlinschten
Cyamide; aonch hier férdert der Zusatz kohlen-
der Metalle den Procels wesentlich,

111, Ivie Sulfate oder Sulfire der Alkalimetalle
gehen, mit Kohle und ecinem den Schwefel in
der Hitze kriftiy bindenden Metalle, wie Eisen,
Zink, Kupfer, Mangan, Kobalt, Nickel, oder
auch mit Actzkalk oder einem Gemenge von
Aetzkalk mit einem der genannten Metalle in
kohlendem Stckgase geglithe, leicht in die ent.
sprechenden Cyanide tber,

IV, Die Sulfate oder Sulfifre der Frdkali-
metalle (Baryt, Strontian), mwit Kohlenwasser-
stoffen und sonstigen Producten der trockenen
Destillation des Holees, der Stein- oder Braun-
kohle, bituminiser Gesteine, Harze, Fette, Ocle,
Petrolenm ete, erhitet, geben dic entsprechen-
den Carbonate oder Cxyde eder ein Gemenge
beider, welche nach Ponkt 1 in Cyanide dber-

1 gefilhrt werden kdénnen.

Wie hieraus schon ersichtlich, bestehen die
Meugrungen meines Verfahrens darin, dafs ich
nicht reines Stickgas, sondern kohlendes Stick-
gas zor Ueberfilhrung der Verbimdungen in
Cyanide verwende, und dals ich verschiedens
kohlende Metalle, nicht blos Eisen, benutze.

Das Verfabren ist zum Theil das gleiche, wie
unter a} und b) der Beschreibung zum Flaupt-
Patente angegeben; als besonders . vortheilhatt
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sur Herstellang der vorbenannten syropartigen
Mischung, die den pordsen Uebergng #u bilden
hat. Im iibmgen verfahre ich, wie in meinem
Haupt-Patente beschrigben.

e durch dieses Verfalren erzieiten Vor-
theile estehen darin, dafs ich den eyanbilden-
deny Gasen eine wiel grifsere Qberfliche besw.
mehy Berlihrungspunkte biete, als in den beiden
fritheren Verfahren, anBerdem wird hierdurch
die Verflichtigung der angewendeten Alkalien
himtangehalten.

Will man bei meinem Verfahren ein koblen-
des Metall zur Witkung lwingen, woem sich be-
sonders  das  vorher  beschrichene Verfzhren
cignet, s0 wird dassclbe in entsprechender Zer-
kleinerung den dbrigen, in den Punkten a), b)
und ¢} genanntens Materialien beigemengt. Hat
man Salze der kohlenden Metalle sor Verfiigung,
die entweder beim Erbitzen filr sich oder unter
Mitwirkung von Wasserdampl ihre Chorde swrtick-
lassen (2. B. Eisenchlorlr, Eisepsulfat), so wird
die Koble in der friher beschrichenen Weise
damit imprignit wnd weiter verwendst,

Beziiglich der anzuwendenden Mengenverhilt-
nisse gilt folgende Norm:

Die Menge der Eoble, welche den in den
Punkten I bds IV erwihnten, in Cranide iiber-
gufiihremden Materiglien belzumengen ist, kaon
vom 'y - bis 5fachen des Gewichtes der ersteren
hetragen.,

Bei T und IT betrdgh das Gewicht des hei-
zumengendent  koklenden Metalles das ofache
bis zum tofachem des Gewichies der au ver
arbeitenden Verbindumg,

Bei T wird der koblensaure EKalk im Ver
hilltnizse vom ‘5o bis aum gfachen des Ge-
wichtes der in Cyanide bezw. Cyantire fiber-
sufitirenden Verbindung sugesatat, ;

Bei I varirt der Zusate von kohlcsdem
Metall zwischen dem gleichen bis sum 15fachen
Gewichie der Sulfate oder Sulfire.

LYWEL UL UTLIL ¥ CEEREICLIDNE | LD LS LEdaufoll o le
bai seimem Austritt ams dem’ Apparat, in dem
die Cyanidbildung stattfindet, noch etwas un-
zersetzten Fohlemwasserstoff enthile

Dias reine Stickgas kann ich mir auch o auf
dem Wege darstellsn, dafs ich die beim Cyan-
bildungsprocesse  resultirenden Gase, die der
Hauptmasse nach aus Wasserstoff und Kohlen-
oxyd bhestelven (da ca. 8o bis go pCh des i
dem (asgemenge entheltenen Stickstoffes zur
Cyanbildung im Apparate surfickbleiben), erstens
mit Lult gemengt zur Verbrennong bringe, wo-
bei sich im wesentlichen Wasser, EKohlensiure
und Stickgas bilden (dieses Gemenge prefst
man unter einem Druck von. mehreren Atmo-
sphiren durch Wasser, Wwobei fast mur reines
Stickgas resultirt), oder zweitens dher das in
eisernen Betorten oder awch Flammdfen befind-
liche, mit Kohle gemengte glihende Banumsulfat
leite, welches hierdurch im Baviemsulfir Gher-
geht und s demn bereits friher beschriebenen
Verfahren der Gewinoung reinem Stickgases be-
mutzt werden kamn,

Zur Durchfilbrung meines Verfahrens benutzt
man die im Haupt-Patente erwihnten Apparate,
nur leiget man statt des reinen Elitkﬁucs das
kohlende Stickgss duerch  dieselben, wodurch
dic Ugberfilrung ip Cyanmide besw, Cyaniire
von So bis go pCt des angewendeten Alkalis
stattindet

Man kann auch einen Gasgemerator zur Dhar-
sielung des keblenden Stckgases verwendsn,
inidems man  das Brenmmaterial unter Zuleitung
geprefken Windes der Vergasung wmterwirt und
die 50 entstandenen Gase snfinglich durch Ver-
brennung mit augeleiteter Luft zur genigenden
Vorheizung  und  eventuellen Reduction  des
Arbeitsmaterials verwendet, Nach geniigender
Anheizong sperrt man den Lofizutsitt 2b und
leitet mur die der Hauptsache nach auvs kohlen-
dem Stickstofl bestehenden Generatorgase allein,
oder, machdem man ihnen noch ein (Quantum
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