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Patent 
Klasse 12: Chemische Verfahren und 

App ar ate. 
Gewinnung gereinigten Kalihydrats aus 

einer chlorkaliumhaltigen Kalihydrat- 
lasung. (No. 117  748. Vom 4. Februar 
1900 ab. S a l  z be  r gw e r k  N e  u -  S t assf u r t 
ill Neu-Stassfurt b. StassEurt.) 

Dampl't man eine durch Chlorkalium verunreinigte 
Kalihydratlosung ein, so scheidet sich das Chlor- 
kalium unloslich itus, und in der concentrirten 
50-proc. Kalihydratlosung bleiben nur 0,55 Proc. 
Chlorkalium gelost. Diese Zahlen entsprechen den 
Loslicbkeitsverhaltnissen bei den Temperaturen von 
1 5 O  bis 200 C., und man gewinnt, wenn nicht 
etwa Ieine besoudere Reinigung des Kalihydrats 
mittels Alkohols oder auf anderem Wege durch- 
gefiihrt, wird, ein Product, welches auf 100 Th. 
KOH 1 , l O  Th. KCI enthalt. Haufig ist es aber 
vortbeilhaft, ein noch reineres Fabrikat zur Ver- 
fugung zu haben, das wie folgt erhalten wird. 
Eine etwa 50-proc. KalihydratlBsung mit etwa 
0,55 Proc. Chlorkalium wird soweit eingedampft, 
bis in der Warme die Krystallisation von Kali- 
hydrat beginnt. In einem Riihrwerke lasst man 
unter stetigem Umruhren die Lauge bis auf 60" C. 
erkalteii, wodurch eine starke Krystalliaation von 
Kalihydrat herbeigefiihrt wird. Bei dieser Tempe- 
ratur bringt mau die Krystalle au f  eine Nutsche 
oder in eine Centrifuge und trennt sie von der 
vorhandenen chlorkaliumhaltigen Mutterlauge. Die 
Temperatur kann bei dieser Trennung bis auf 
350 C. sinken, ohne den Erfolg wesentlich zu 
beeintrachtigen, aber unter 35O C. fiodet eine 
derartige starke Chlorkaliumausscheidung statt, 
dass die beabsichtigte Trennung des Kalihydrats 
vom Chlorkalium nicht mehr moglich ist. Das 
nach vorstehendem Verfahren dargestellte krystal- 
lisirte Kalihydrat enthalt, wenn es mit einer ge- 
ringen Menge Wasser auf der Nutsche oder in 
der Centrifuge gedeckt wird, durchschnittlich 
i 0 , O  Proc. KOH und 0,073 Proc. IiCl oder a d  
100 Th. KOH 0,104 Th. KCI. 

Patentanspruch: Verfahren zur Gewinnung 
gereinigten Kalihydrats , dadurch gekennzeichnet, 
dass man eine etwa 50-proc. Kalihydratlosung, 
die etwa 0,55 Proc. Chlorkalium entbalt, ein- 
dampft, bei etwa 60" C. krystallisiren lasst und 
die auspeschiedenen Kalihydratkrystalle bei einer 
iiber 350 C. liegenden Temperatur von der cblor- 
kaliumhaltigen Nutterlauge trennt. 

Darstellung von Alkaliamid. (No. 117  623. 
Vom 11. April 1900 ab. D e u t s c h e  G o l d -  
u n d  S i l b e r s c h e i d e a n s t a l t  vo rm.  Roess -  
l e r  in Frankfurt a. M.) 

Das Verfahren besteht darin, dass man bei einer 
Temperatur, die oberhalb des Schmelzpunktes des 
Alkalimetalls, aber unterhalb des Dissociations- 
punktes des Amides liegt, das fur die Reduction 
nothige trockene Ammoniakgas in dem geschmol- 
zenen Alkalimetall in so raschem Strom i n  Blasen 
aufsteigen IiLt, dass einerseits die Aufspaltung 
<les Ammoniaks in seine Componenten Stickstoff 

ericht. 
und Wasserstoff vermieden wird und andererseits 
die durch die Reaction erzeugte Warme zur Fort- 
fuhrung ties Processes gentigt. Anstatt reinen 
Natriums kann man auch seine billiger darzu- 
stellenden Legirungen mit anderen Metallen ver- 
wendcn. I n  diesem Falle lagert sich das gebildete 
Amid uber das ruckstandige Metall. 

Patentanspruch : Verfahren zur Darstellung 
von Alkaliamid, dadurch gekennzeichnet, dass man 
zum Zwecke der Vermeidung van Ammoniakver- 
lasten durch Aufspaltung das Ammoniak in das 
Innere des geschmolzenen Alkalimetalles oder einer 
Legirung desselben in raschem Strome einleitet 
und in moglichst feiner Vertheilung aufsteigen Iasst. 

Darstellung von Carbiden der Erdalkali- 
metalle aus den entsprechenden Erdal- 
kalisulfiden oder -sulfaten. (No. 11 7 920. 
Vom 3. December 1899 ab. C l a u d e  M a r i e  
J o s e p h  L i m b  i n  Lyoo (Frankreich).) 

Es ist bereits vorgeschlagen worden (vergl. die 
Patentschrift 89959),  Carbide aus den Sulfiden und 
Sulfaten der Erdalkalimetalle herzustellen, wobei 
man einfach die Sulfide bez. die Sulfate mit 
Kohle im elektrischen Lichtbogeu behandelt. 
Dieses Verfahren hat jedoch den Nachtheil, dass 
die Reaction nur sehr trage vor sich geht und 
eine vollstandige Umsetzung hierbei nicht erzielt 
werdeu kanu. Ausserdem bedarf man zu seiner 
Ausfiihruog einer ausserordentlich hohen Strom- 
starke, und hat ferner mit dem Ubelstsnde zu 
kampfen, dass der entstandene Schwefel n u r  schwie- 
rig und unvollstandig entfernt werden kann. Dies 
wird nun gemass vorliegender Erfindung dadurch 
vermieden, dass man der Mischung ein Metall zu- 
fugt, welches, indem es sich mit dem Schwefel 
verbindet, dessen leichte Abspaltung aus dem Erd- 
alkalisulfid bewirkt und dadurch die Reaction, 
die sonst nur sehr trage verlauft, fast quantititiv 
gestaltet. B e i s p i e l :  Eine Mischung aus 100 Th. 
schwefelsaurem Baryt und 34 Th. Koks wird zu- 
aacbst gebrannt, wobei Sulfid mit einem grossen 
oberschuss von Kohle entsteht. Das Product 
wird aufs neue gepulvert, mit 2 6  kg Eisen- oder 
Stahlabfallen gemischt und der Behandlung im 
elektrischen Ofen unterworfen. Aus dem ent- 
stehenden Product erhalt man durch Einwirkung 
von Wasser etwa 10 kg Acetylen und 100-120 kg  
krystallisirtes Barythydrat. 

Putentanspruch: Verfahren zur Darstellung 
von Carbiden der Erdalkalimetalle, insbesondere 
von Bariumcarbid zwecks Gewinnung yon Ace- 
tylen und Baryt durch Erhitzen der Erdalkalisnl- 
fide hez. -sulfate mit Kohle im elektrischen Ofen, 
dadurch gekennzeichnet, dass dem zu erhitzenden 
Gemenge zwecks leichter Abtrennung des Schwefels 
noch ein Zusatz eines Metalles oder Metalloxydes 
gegeben wird. 

Darstellung hochprocentiger Essigsaure aus 
Holzkalk. (No. 117  539. Vom 8. Marz 
1898  ab. C h e m i s c h e  F a b r i k  R h e n a n i a  
in Aachen.) 

Nimmt man zur Zersetzung der Acetate, vornehm- 
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lich des essigsauren Kalkes, das nach der Patent- 
schrift No. 106 962j )  fur Salpeters&uredarstellung 
als Nebenproduct erhaltene oder fur sich darge- 
stellte wasserfreie Polysulfat, specie11 die Verbin- 
dung Na H, (S 0.J2? so werden die bekannten Ubel- 
stande der bishcrigen Darstellungsmethode von 
Essigsaure vermieden und es wird in bester Aus- 
beute eine Eaaigsaure von hochster Concentration 
und verhaltnissmassig grosser Reinheit erzielt. 
Griindlichste Durchmischung der Reagentien ist 
Erforderniss; dieselbe erfolgt am besten in einem 
Mischgefass mit Rhhrwerk und Rucktlusskuhler. 
Erst  nach innigster Durchmischung, wobei vollige 
Umsetzung i n  die Sulfate des Calciums und Na- 
triums und freie Essigsaure erfolgt, wird das Ab- 
destilliren der nunmehr breiigen Masse in  dem- 
selben Mischgefass vorgenommen oder fiir conti- 
nuirlichen Betrieb in einem besonderen, rnit Trans- 
portschnecke versehenen und mit zwei solcher 
Mischgefasse in Verbindung stehendcn Destillir- 
apparat ausgefiihrt. Es  entsteht unter diesen Um- 
standen bei fast theoretischem Ausbringen eine 
Essigssure, welche frei vou schwefliger Saure und 
Schwefelahure ist, aber noch em pyreumatische Pro- 
ducte enthalt, von denen sie durch Oxydation be- 
freit und durch hochstens zweimalige Destillation 
in reine Saure von dorchschnittlich 90  Proc. Essig- 
sauregehalt ubergefiihrt wird. Die Reaction wird 
durch folgende Gleichung erlautert : 

C. H 0 3 Ca <c: H: 0,” + 2 Na H3 (SO,), = 
3 Ca SO, + Na, SO, + 6 C2 13, 0,. 

Putentanspriiche: 1. Die Darstellung hochpro- 
centiger Essigaaure aus Holzkalk mittels Polysul- 
faten (Molecularoerbinduugen von Bisulfat und 
Schwefelsaure), insbesondere der nach Patent 
106 962 als Nebenproduct erhaltlichen Verbin- 
dung Na H, (SO,),. 2. Eine Ausfiihrungsform 
des durch Anlipruch 1. geschutzten Verfahrens, 
dadurch gekennzeichnet, dass die Mischung und 
Zersetzung des Acetates mit dem Polysulfat unter 
Riickflusskuhlung bewirkt wird. 

Darstellung gemischter Saureanhydride. 
(No. 1 1 7  267. Vom 6. October 1899  ab. 
K n o l l  & Co. in Ludwigshafen a. Rh.) 

Es wurde eine neue, anscheinend allgemein brauch- 
bare Methode zur Darstellung gemischter Anhydride 
gefunden, welche ausserst glatt und schon in der 
Kalte verlauft, und nach der es insonderheit auch 
gelingt, bisher unbekannte gemischte Anhydride, 
z. B. solche der Kohlensaure, zu erhalten. Diese 
Methode besteht darin, dass man das Chlorid der 
einen Saure auf eiue Losung der anderen Saure 
oder eine Suspension ihres Alkalisalzes in einem 
indifferenten Losungsmittel, dem eine gewisse 
Menge einer Tertiarbase, wie Pyridin oder Chino- 
lin, zugesetzt ist, einwirken lasst. Die orgauische 
Base kann zum Theil durch Alkalicarbonat er- 
setzt werden. Es entsteht dabei immer zuerst 
das sehr reactionsfahige Additionsproduct des 
Saurechlorids an die Base, welches sich dann 
weiter umsetzt. Die gemischten Saureanhydride, 
insonderheit die der Kohlensawe, sind wegen ihrer 

1) Zeitschr. angew. Chemie 1899, 1138. 

grossen Reactionsfahigkeit mannigfacher technischer 
Anwendung fahig. 

Patenianspruch: Verfahren zur Darstellung 
gemischter Saurean hydride, darin bestehend , dass 
man auf eine beliebige organische Saure odrr ihr 
Salz ein beliebiges organisches Saurechlorid in 
Gegenwart einer tertiaren Base einwirken lasst. 

Darstellung aliphatischer Kohlensaureester. 
(No. 117 625. Vom 15. April 1899  ab. 
F a r b e n f a b r i k e n  vo rm.  F r i e d r .  B a y e r  
& Co. in Elberfeld.) 

Es wurde gefunden, dass man durch Einwirkung 
der in der Patentschrift 109  9331) heschriebenen 
Chlorcarbonylderivate der Basen der Pyridinreihe 
auf aliphatische Alkohole in  glatter Weise die m u -  
tralen Carbonate der betreffenden Alkobole dar- 
stellen kann. Das neue Verfahren weist gegen- 
uber der bisher ublichen Methode zur Darstellung 
der Carbonate (Einwirkung von Phosgen auf die 
Natriumalkoholate) den grossen Vortheil eines 
vollig glatten Reactionsverlaufes auf. Ferner wird 
durch das Verfahren die Darstellung der Natrium- 
alkoholate iiberfliissig gemacht. Ausserdem ist es 
einer ganz allgemeinen Anwendung fehig. 

Aus folgender Gleichung ist der Verlauf des 
n euen Processes ersich t I ich : 

C1. NC, H5 
I 

($3 
\ 

+ 2 (CH, . OH) = 

C1. NC, H, 
2 (C, H, N . HCI) + CO (OCH,),. 

Die nach dem neuen Verfahren erhaltlichen Car- 
bonate sollen zur Darstellung pharmaceutischer 
Producte verwendet werdcn. 

Patentunspruch: Verfahren zur Darstellung 
aliphatischer secundarer Kohlensaureester, darin 
bestehend, dass man die i n  der Patentschrift 
1 0 9  933  beschriebenen Chlorcarbonylderivate der 
Basen der Pyridinreihe auf aliphatische Alkohole 
einwirken lasst. 

Darstellung von Chlorameisensaureestern 
von Alkoholen, Phenolen und Phenol- 
derivaten rnit freien Hydroxylgruppen. 
(No. 117  624. Vom 2. April 189Y ab. 
F a r b e n f a b r i k e n  vo rm.  F r i e d r .  B a y e r  
& Co. in Elberfeld.) 

Es  wurde gefunden. dass die in der Patentschrift 
114  0252) beschriebenen Chlorcarbonylderivate der  
Pgrazolonreihe im Gegensatz zu den gemass den 
Patenten 117  346 und 117 6 2 5  benutzten Chlor- 
carbonylderivaten der Pyridinreihe mit Alkoholen, 
Phenolen sowie den freie Hydroxylgruppen ent- 
haltenden Derivaten dieser Korper keine Carbonate 
liefern, sondern sich rnit diesen Bydroxylverbin- 
dungen in glatter Reaction nnter Bildung der 
Chlorameisensaureather (Chlorkohlensaureester) der 
betreffenden Alkohole, Phenole u. s. w. nmsetzen. 
Die Reaction verlauft (hei Anwendung von z. B. 
Methylalkohol und Antipy~inehlorearbonyl) gem’ass 
folgender Gleichung : 

’) Zeitschr. angew. Chemie 1900, 328. 
Zeitschr. angew. Chem. 1900, 1086. 
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C1 CG If5 
, ,  

C, H, CI 
C H j . ; Y - - P ; - C . O . C o . O . C - ~ - ~ h . C H ,  I /  

II I/ c 11 ~ c . C11, 
It 
CH 

II 
CH3.C- 
+ CH,. 0 H =  CH, . 0 . C 0 .  C l +  

salzsaures llntipirin + Antipyrin. 
Das neue Verfahren weist vor dern iiblichen 

Verfahren zur Darstellung von Chlorameisenestern 
(Einwirkung von Phosgen auf die Alkohole) den 
Vortheil eines vollig glatten Reactionsverlaufes 
auf. Russerdem hat es den grosson Vorzug, ganz 
allgemein fur die versehiedenen aliphatischen, 
aromatischen und hydrocyclischen Alkohole sowie 
Phenole und Phenolderivate mit freien Hydroxyl- 
gruppen, z. B. saure Phenolather, anwendbar zu 
sein. Die Chlorameisensaureester sollen zur Dar- 
stellung von pharmaceutischen Producten und von 
Farbstoffen verwendet werden. 

Eutentunspruch : Verfahren zur Darstellung 
von Chlorameisensaureestern von Alkoholen, Phe- 
nolen und Phenolderivaten mit freien Hydroxyl- 
gruppen, darin bestehend, dass man auf die ge- 
nannten Verbindungen die gemass Patent 114  025  
darstellbaren Chlorcarbouylderivate der Pyrazolon- 
reihe einwirken lasst. 

Darstellung von Chinon und Hydrochinon. 
Vom 10. November 1899 ab. 

Bleisuparoxyd in verdiinnter Schmefelsaure oxydirt 
Benzol zu Chinon : 
3Pb 0, + 3 SO,H, f C, €I,= 

(No. 117  251. 
Dr.  T h e o d o r  K e m p f  in Charlottenburg.) 

3 P b  SO, 4- C ,  lI, 0, + 4 I1,O. 
Diese Reaction gestaltet sich im elektroly- 

tischen Bade zu einer continuirlichen, indem das 
an einer Blei- bez. Bleisuperoxydanode in wiisse- 
riger Sckwefelsiure bei Stromdurchgang entstehende 
Bleisuperoxyd im statu nascendi zur stetigen Oxy- 
dation von Benzol zu Chinon benutzt wird. Wah- 
rend des Stromdurcbganges wird das Benzol in 
der verdiinnten Schwefelsaure durch starkes Riihren 
emulsionsartig vertheilt. Das nsch Beendigung 
der ODeration erosstentheils in dem iiberschussigen 
Benzdl geloste" Chinon ist sehr rein, vollstan;dig 
und leicht fliichtig, von bekanntem intensivem Ge- 
ruch und wird durch Ammoniak sofort gebraunt. 

Patentanspruch: Verfahren zur Darstellung 
 on Chinon und Hydrochinon, darin bestehend, 
dass man Benzol in wasseriger Schwefelsaure der 
Elektrolyse unter Anwendung einer Bleianode 
unterwilft. 

Reinigung der Destillationsproducte von 
Balsamen, die Benzoesaure- und Zimmt- 
saureester enthalten. (No. 117  626. Vom 
26.Mai1899 ab. G e b r .  E v e r s  in Diisseldorf.) 
Patentunspruch: Verfahren zur Reinigung der 

Destillationsproducte von Balsamen, die Benzoe- 
saure- und Zimmtsaureester eothalten, dadurch 
gekennzeichnet, dass man die durch trockene 
Destillation erhaltenen Producte mit etwa 5 Proc. 
Bleioxyd oder einem anderen Schwermetalloxyd, 
-hydroxyd, -carbonat oder mit dem Schwermetall- 
salz einer organischen SLure hei massiger, 50" C. 
nicht iibersteigender Temperatur unter Zusatz ge- 
ringer Mengen Wasser cinige Stunden erhitzt und 

aus dem Eleactionsproduct die Ester und Kohlen- 
wasserstoffe entweder zwischen warmen Platten 
auspresst oder mit einem geeigneten Losungsmittel 
extrahirt . 
Darstellung von Wismutheiweissverbin- 

dungen. (No. 1 1 7 2 6 9 .  Vom 20. Mai 
1899 ab. K a l l e  & Go. in Biebrich a. Rh.) 

Das Verfahren zur Darstellung von Wismuth- 
eiweissverbindnngen aus naturlichen, wasserloslichen 
Eiweisskorpern, welche das Wismuth in einer 
festen - nicht ionisirbaren - Form enthalten, 
besteht darin, dass wiissrige Losungen von Eiweiss 
mit Losungen von Wismuthuitrat entweder in 
kochsalzhaltigem Wasser oder in Salpetersaure 
gefallt und nach erfolgter Coagulation einige Zeit 
erhitzt werden. Von der Art,  in der die Losun- 
gen des Wismuthsalzes zur Anwendung gelangen, 
hangt die Form ab, in  der das Wismuth in den 
Producten enthalten ist. Kommt das Wismuth- 
nitrat in einer Kochsalzlosung zur Anwendung, 
so enthalt das Endproduct Wismuthoxychlorid 
organiseh gebunden; wird es hingegen in salpeter- 
saurer Losung angewendet, so ist es in dem End- 
producte in  Form von Wismuthsubnitrat enthalten. 

Patenfanspruch: Verfahren zur Darstellung 
von Wismutbeiweissverbindnngen, darin bestehend, 
dass man auf Losungen von Eiweissstoffen Wis- 
muthnitrat entweder in Kochsalzlosungen oder in 
Salpetersaure gelost einwirken lasst und nach be- 
endeter Coagulation noch einige Zeit erhitzt. 

Klasse 53: Nahrungs- und Genussmittel. 
Gewinnung des Protoplasmas der Hefe. 

(No. 1 1 7  303. Voni 29. December 1898  ab. 
Dr.  H. v a n  Lae l ,  in Brhssel.) 
Puientanspriiche: 1. Verfahren zur Gewinnung 

des Protoplasmas der Hefe fur Ernahrungszwecke 
unter Erhaltung einer giihrungserregenden, iover- 
tasehaltigen Hefe, dadurch gekennzeichnet, dass 
man Hefe in Gegenwart von etwa zwei Procent 
krystallisirter, insbesondere salzartiger KBrper der 
Selbstgahrung iiberlasst. 2. Eine Ansfiihrungsform 
des unter 1. genannten Verfahrens, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass man das gemass dem ersten 
Anspruch erhaltene Reactionsprodnct filtrirt und 
den festen Heferiickstand zur Invertirung von 
Saecharose benutzt. 3. Eine Ausfuhrungsform des 
im ersten Anspruch genannten Verfahrens, dadurch 
gekennzeichnet, dass man das gemass Anspruch 2 
erhaltene Filtrat behufs Gewinnung des vorhan- 
denen Alkohols der Destillation unterwirft, das 
dabei im Riickstand verbleibende geronnene Ei- 
weiss durch Filtration abscheidet und  eventuell 
die i m  Filtrat befindlichen Eiweissstoffe durch Ein- 
dampfen gewinnt. 4. Eine Ausfiihrungsform des 
unter 1. genannten Verfahrens, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass man die gemass dem zweiten An- 
spruch zur Invertirnng benutzte Hefe bei etwa 
50" C. mit Wasser digerirt und die dabei ent- 
stehende Losung zur Gewinnung des Eiweisses fil- 
trirt und das Filtrat eindampft. 5. Die Uber- 
fuhrung des gemass dem vierten Anspruch durch 
Filtration erhaltenen festen Ruckstandes in ein 
trockenes Viehfutter oder in Glucose oder Oxal- 
saure mittels bekannter Mittel. 




