
147 

Bericht uber Patente 
von Rud. Biedermann.  

Car l  F r i e d r .  Claus iu London. H e r s t e l l u r  g voii S c h w e -  
f e l z i i i k  u n d  S t r o n t i u m o x y d h y d r a t .  ( D .  P. 26481 vom 2. Miirz 
1883.) Fein zertheiltes kohlensaures Zinkoxyd (Galmeierz) wird in 
Ammoniak geliist. Aus  der Liisung wird mittelst Schwefelkali Schwefel- 
zink gefiilk. In der Flussigkeit bcfindet sich kohlensaures Kali (Natron) 
niid Ammoniak. Dieses wird zunlclist durch Destillation abgeschieden; 
das Kalicarbonat wird vom Schwefelzirik abfiltrirt. Das Filtrat wird 
durch Behandeln mit geliischtern Kalk kaustisch gemacht. Das Schwe- 
felzink wird gegliiht und abgeschreckt. Voii der zu geeigneter Con- 
centration eingedampften Kalilauge wird zu eiiier Losung von Strontium- 
sulf hydrat eine ayuiralente Menge Alkali gesetzt. Die Liisungen 
niiissen heiss gemischt werden. Strontiumhydroxyd krystallisirt h i m  
Erkalteri am, und Schwefelkalium befindet sich in der Mutterlauge. 
Diese wird zu der Fiillung voii Scliwefelzinlr aus der ammoniakalischen 
Zinkliisung benutzt. Es wird somit dieselbe Meiige von Kali- oder 
Natronhydrat iinmer wieder benutzt. 

S i d n e y  G i l c l i r i s t  T h o m a s  und T h o r n .  T w y n a m  in London. 
F a b r i k a t i o n  v o n  P h o s p h a t e n .  (Engl. P. 438 vom 26. Januar 
1883.) Die Schlacke aus dem basischen Process wird fein gepul) ert, 
geriistet, urn das Eisenoxydul in Oxyd zu verwandeln, und mit Salz- 
siinre behandelt. Wenn iiicht geniigend Eisenoxyd vorhaiiden ist, um 
niit der vorhandrnen Phosphorsaure Phosphat zu bilden, SO wird 
solches in Form roil Puddelschlacke zugesetzt. Das Eisenoxydul 
kann auch durch Chlor, Braunsteinzusatz, Luftinjection in die Liisung 
h 6 h w  oxydirt werden. Aus der abgezogenen Liisung wird dann durch 
Kalk  Perriphosphat gef'allt. D a s  ausgewaschene Phosphat wird ge- 
troclrnet urid durch Schwefelsiiure zersetzt. Das Ferrisulfat scheidet 
sich aus der saurrn Lijsung a b  und wird abfiltrirt. Aus dem Filtrat 
sol1 die Schwefelsiiure dnrch Destillation entfernt werden, oder dasselbe 
soll an Stelle yon Schwefelsiiure ill der Superphosphat-Fabrikation 
gebraacht werden. Das  Ferrisulfat soll auf Eisenoxyd und rauchende 
Schwefelsiiure verarbeitet werden. 

F a r b w e r k e  , vnrinals M e i s t e r  , L u c i u s  & B r u n i r i g  in 
Hiichst a/hL V e r fa  h r e  11 z u r D a r s t e 1 1 u n g v o n 0 x j- c h i  n o 1 i n e 11. 

(D. P. 26430 vom 3. August 1583.) Sulfosauren priniiirer aromatischer 
Amine werden niit Glycerin und Schwefelsaure unter Zusatz ron aro- 
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niatisclien Xitrokijrperii iiach Art der S k r i ~  tip scheii Chinolinsyiithese 
behandelt. Man erhiilt co  Sulfosiiuren der bctrefYeiiden Chinoliite; 
diescslben werden diirch Schmelaeii mit Alkali in Hydroxylderivate 
iibergefiihrt. Z. B. 100 Th. Salfanilslure, 120 Th. Glycerin, 151) Th.  
COIIC. Schwefelsacire, 30 bis 50 Tli. Nifrobenzol werdrii zi1s:mmcii er- 
hitzt. Das Natromalz der Chiiiolinsnlfos~iie wird rnit 2 bis r3 Tlieilen 
kaustischem Natroii geschmolzrri. Die Schmelze wird in Wasscr ge- 
]fist, niit Saore neutialisirt nncl das abgeschiedene Oxychirioliii durch 
1)estill;ition oder Krystallisation gereiriigt. - Die aus Siilfanilsanre 211- 

iidchst erhaltene Chinolinsalfosaiire ist in Wasser zienilich leicht 163- 
lich nnd bildet farblose Kadeln; das dnraus entstehende Oxpcliiitolin 
xhinilzt bei 1 9 P  und ist identisch rait dem von S k r a  u p  ails p-Amido- 
phenol erhalteiien p-Oxychinolin. - Zur D a r s t e l l n n g  v o n  O x y -  
i i a p h t o c  h inol i r i  wird u-Naphty l~ tmi~~sul fos~~i re  rnit den iibrigeii Kiir- 
peril -1-6 Stunden auf 140--160° erhitzt. Nach Beeiidigung der Reak- 
tiori wird niit W u s e r  verdiinnt, und r011 der rulgeliist gebliebenen 
cc-Naphtochinolirisalfosiinre nbfiltrirt. Dieselbe wircl drirch Kochen 
nrit einer rerdurinten Liisung v o ~ i  Kalinmdichromat \-on onverlnclrrter 
(1 -~aplitylaminsulfos8ure Lefreit ilnd diirch mehrnraliges Liiseii wid 
Ansfallen gereiriigt. Sie ist schwer liislich in Wasser uud krystallisirt 
ails heissern Wasser iri farbloseii Kadeln. Mit, Natronhydrat ver- 
schrnolzeii, liefert sie eiit \lei 2 7 0 - 2 7 5 O  schmelzendes Oxynaphto- 
chiitoliti. 

L u d w i g  K n o r r  iu Erlangen. D a r s t e l l i ~ ~ g  v n n  C h i n o l i i i -  
d e i. i \-at e n  v on Car  b o k e t o  11 s &in r e  e s t c r  II 

o d e r  H o m o  1 ng e 11 a u f 
a r o m a t i s c h e  A m i d o k i i r p e r .  ( U .  I'. 2G42Y vom 22. Jul i  IS>;;.) 
Das Verfrthren bezw e d i t  die Darstelluiig von Chiiiolinderivateii: dei.eii 
Pyridinlrerri hpdroxylirt ist. - Derartige IiKrper entstehcn aus hcct- 
essigather und seiiieii Substitutionsplorlnktcn. eiiwrseits rind :rroniit- 

tischen Monamirien oder deren Snb3titutionsplodnkteii , somie iliren 
Azoderivateii andererseits beim melirstundigen Erhitzeli iicluiralerttel 
Xlengen aof' 120° (an1 bpsten bei Luft:tbschlnss) uiid Eir iwirkut i~ \-on 
Condeiisatioiismitteln , z. 1;. v o n  concetitrirter Schwfelsiinrc ~ : t i i f  die 
Ileiiktioiisprodukte , unter A l ~ g ~ i l ~ e  vnii ITassPr ui td  Alkohol iiacli h l -  
geiider Gleichong : 

d n 1 c h  E i  riw i r  k urig 
d e r  e n  S u b  b t i t  u t i  o n s  p ro  d ilk t e n 11 11 d 

C W 3 .  C O .  C H ? .  CO.C?H:, + Ck;HjPU'H! 
= E-I.iO + C.H:,OH + C,,;II4. K .  CqHjO. 

Die so erhaltenen Oxycltinolirie siiid feste, in Wasser sch \vc~ l i i s -  
liche Iiijrper , die sonohl  sanre als scliw:tclr bnsisclie Eigenscliafteii 
besi tze i i .  Dieselben sollen a i t  r l>arstell iing vot i lparbst offen i t  t id 
Uedicurnenteu Verwcndurrg fiiiden. Das Eiiiwirkmigsprodiilit voti 
Aniliii uiid Acetessigii ther wird entwrder. Iiirigere &it, itlit conceiitrii.ter 
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hchv cLfelshm e uliergossen , s;ch selbst i ihei l~~sscn odcr knrze Zcit niit 
( nncentrirter Schneft4saure auf 1800 er hitzt. Nach dern Verdiinnen 
init Wasser wird riiit Alkali genau neutralisirt. Es fallt Oxymethj 1- 
chinolin Toni Sclimrlzpunkt 221" i n  Flocken HUG. 

D a r s t e l l u n g  r o n  O x y p y r a -  
zo l e  n d u r c  h Eiri w i r k u n g \-on A c e  t e s s i g  e s t e  r n  , i h r e n  S u b- 
q t i t n t i o n s p r o d u k t e n  u n d  H o m o l o g e n  a u f  H y d r a z i n e .  (D. P. 
,'(429 vom 22. .Jrili 18h3.) Ein Oxypyrazol ist ein Kiirper, der dnrch 
Condensation ron  Acetessigester niit einem Hydrazin untrr Wasser- 
r i i d  hlkoholnu~tritt entsteht. Acrtessigester 1 rreinigt sich mit Pheq l -  
hydifizin un t r r  Wasseranstritt zu dem einfacheii Condrnsntionsplodnkt 
\on der Fornlel: 

Ludvrrig K n o r r  in Eilangen. 

Dieses Produkt wird brim Verineiigen heider Componeirten als 
gelbes Oel erhaltrn welches Iteiin Eraiirmen unter Alkoholaustritt 
i n  ~letliplphenyloxypyrazul einen festen Kiirper ron der Formel 
C l u H l o N ~ O  iibergeht. Man ci-hitzt den Phenylhydrazinacetessigester 
: id 1000, ltis eine Prohe lieim Erkalten oder Uebergiessen mit Aether 
I oll\tandig fest wird. Die Reaktionsmasse wird noch w-arni in 
Aetlier gegossen nnd die ausgeschiedrne Krystallmasse in Aether ge- 
wnsrheri. Methylpheny1ol;ypprazol giebt sowohl niit Basen 819 mit 
Siiui en Salze. Sein Schmelzpiinkt liegt bei 12Tn. Beim Erhitzen 
init IIalogeriall~ylrn auf 10Oo riitstehcn sehr Ieicht Alkylderirntr. 1)as 
iletliyldciiI a t  z. R. krystallisiit iiiis Aethrr in per lmuttrr~l~nzei idrn 
Y,l;ittchen Tom Schmelzpunkt 11.6". Dnrch wasserentziehende Mittel, 
Z. €3 dnrcli einen Urberschuss von Phenglhydraziii, entsteht :ius dem 
~lr t l~ylphei iylox~pyrazol  beiin Erhitzen unter Wasseraustritt cin An- 
h j  dridkiirper von der Formrl  C?,)H18N40. In gleicher Wrise wie 
Plienylhydrazin reagircn unter Wasser- und Alkoholaustritt die aus 
Toluidin etr. erhdtenen Hydrazine auf Acetessigather und wine Sub- 
htitiitionsprodukte. 

F a r b e n f a b r i k e n ,  vorm. F r i e d r .  B a y e r  & Co. in Elherfeld. 
V e r f a h r e n  z n r  D a r s t e l l u n g  r o n  F a r b s t o f f e n  a u s  e i n e r  n e u e n  
M o i r o s u l f o s a u r e  d e s  B e t a n a p h t o l s .  (D. P. 26231 vom 10. Mai 
1883; Zusatz zu 15027.) Durch Sulfonirung des p-Naphtols bei nie- 
driger Temperatur hildet sich aus der Schaf fer ' schen  und der im 
Yatent 18027 1) hcschriebenen ,8 -Na~~htol-n-nronosulfosaure nocli rin 
dr itter Eirprr, dcr dieselben verunreinigt und wahrscheinlich rheiifalls 
eine Sulfosaiire des (3-Naphtols ist. Das neue Trenniingsrerf:rhren bcrulit 
ni in  auf der Thatsache, dass dieser rerunreinigende Kiirper nnd die 
Schi i f fer ' sche Monosulfosanre des P-Naphtols niit s rhr  vieleu Diazo- 

l) Diese Rerichte X V  (ISS2), S. 1332. 
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verbindungen leichter und schneller Verbindungen eingehen , als die 
(*-Monosulfosaure. Man bedierit sich daher solcher Diazoverbindungen 
zu der gewcnschten Trennung, namentlich des Diazobenzols, des Diazo- 
toluols, des Diazoxylols, des Diazonaphtalins u. s. w. Man stellt fiir 
eine gegebene wasserige Liisung der gemischteii Salze durch eineii 
Vorversuch fest, wie vie1 von der Diazoverbindung erforderlich ist. nm 
den verunreinigenden fremden Kiirper, der zuerst angegriffen wird, iind 
die S c hbffer’sche Monosulfosbure auszufallen. Der Vorversuch ist 
z. B. beendet, wenn das Fjltrat des ausgeselzenen Farbstoffes mit 
~ i ~ ~ ~ o n z o b e n z o l m o ~ ~ o s u l f o s L u ~ e  das reirie Crocei‘nscharlach ergiebt. hIan 
kann auch zuerst lediglich die verunreinigenden Kiirper ausfillen, 
welche noch vor der S chi i f fer’schen SBure gebunden werden. Sie 
fallen in der F o r m  eines schwer loslichen Niederschlages aus. Dirsrr  
Niederschlag, der in heissem Wasser leicht liislich ist, kann als blauer 
l‘arbstoff nutzbar gemacht w erden. Wenn man bei dern Verfahren init 
Diazonaphtalin arbeitet, so ist der durch Abscheidung der S c h i i f f c r -  
schen Monosalfosaure gebildete Farbstoff znm Theil derselbe, dessen 
Herstellungsart im Patent 541 1 geschildert ist. 

F a r b e n f n b r i k e n ,  v o r m i t l s  F r i e d r i c h  B a y e r  & Co. i n  
Elberfeld. Verfahrer l  z u r  A b s c h e i d u n g  e i n e s  T h e i l e s  dci .  
S c h  ii ffer’scherl Monos  u l  f o sa u r e  d e s B e t a 11 a p  h t n 1 s v o 11 (1 e r  
In i t  i h r i m G e ni e n  g e  e r z e u g  t e n A I p  h a m o n o s 11 If o s B n  r e 
d e s  B e t a n a p h t o l s .  (D. Y. 26673 vom 22. Juni  1883; Zwatz 
ZII 18027 ). Die Trennung der durch Sulforirung des fi  -Naplit 01s 
bei niedriger Temperatur erhalteiien Sulfosauren wird nicht mehr 
durch Rehandlung der Natronsalze mit Spiritus ausgefuhrt, sondern 
uach folgenden billigeren Verfahrungsweisen. 1) Das Su1foAii.e- 
Gemisch wird in  1 0  Theila Wasser geruhrt uud mit Erdalkali- 
carbonaten neutralisirt. Beim Eindampfen des Fil trats scheidet sich 
znerst das Salz der Schiiffer’schen Siiure zu 4/5 der vorhandenen Menge 
ab. 2 )  Wenn das mit Wasser wie 1 : 2 verdunnte Sulfos%uregemizch 
mit Soda oder Potasche neutralisirt wird, so scheidet sich gleich ‘/b 

I)is 5 i6  der Schlffer’schen Sulfosiiurr als Alkalisalz aus. 3) Die Lib 
sling ( 3  Theile Wasser auf 1 Theil Salfosauregemisch) wird zii ‘11.1 init 
kaustischem Alkali neutralisirt. Dam scheiden sich “15 der Sc11iiffer’- 
bchen Siiurr als snures Alkalisalz m s .  - Die Filtrate von der  SchiiR(1r’- 
schen Sulfosaure kijmen ohne weiteres zur Darstrllung von Azofilrb- 
stoffen dienen. 

D a h l  I% Co. in Barrnen. V e r f a h r e n  z u r  T r r n n u n g  vo11 ilzo- 
far  h s t o f fe  n g e rn i s c h t e r N ap 11 t 01 s 11 1 f o s ii ur e n II n t e Y th  eilw e i 5 e r 
B e n u t z u n g  d e s  d u r c h  P a t e n t  18027 g e s c h t i t z t e n  Verfahrc3ns. 
(D. 1’. 26308 vom G .  Mai 1883). Anstatt die Naphtolsulfosau~el~ zu 
trennen und Azofarbstoffe ;tus den reinen NaphtolsulfosLurea darzu- 
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stellen, kann man gewisse Azoverbindungen durch die verschiedene 
Liislichkeit ihrer Thonerde-, Kalk-, Rarpt- und Strontiansalze von ein- 
ander scheiden. - Diese Trennuiig lasst sich besonders gat anwenden 
bei Azofarbstoffen , welche dargestellt sind ails einem Gemenge der 
a- mid /3-Monosulfosaure drs  js-Waphtols mit Diazonaphtalinmonosulfo- 
siiicre mid Diazoazobenzolnlonosulfos~ure, sowie aus einem Gemenge 
der Di-  und Trisiilfosii~ire cles $-Naphtols rnit Diazonaphtalinmono- 
siilfosiiure, Diazoazobeiizol und Diazoazobenzolmonosulfos8ure. 2. B. 
der HUS u- Diazoiiaphtalinmonostilfosiiure und den gemischten a- und 
/;-MoiiosulfosHureii des js-Kaphtols erhaltene Farbstoff wird in Wasser heiss 
geliist und so  lange rnit einrr Liisung von schwefelsaurer Thonerde und 
Amrrioiiiak versetzt , als rioch ein Niederschlag beim Erkalten erfolgt. 
Man lasst null erkalten und filtrirt von dem Thonerdclack des Farb- 
stofit5 der $-Sulfosiiure des p-Naphtols ab. Im Filtrat fallt man den 
E’arl)stoff der u-Sulfobhure des b-Naplitols mit Kochsalz ans. - An 
Stelle der Thur~erdesalze kiirriien auch die Kalk-, Raryt- und Strontian- 

salze angeweiidet werden. 

K. Gri inebe rg  in Stettill. L i i s e a p p a r a t .  ( D .  P. 2577.5 \om 
22. Marz 1833.) Der Apparat besteht aus zwei in ihren oberen und 
unteren Theileri durch Iliihreri n i t  einarider commuriicirenden Gefassen, 
dereii eines Z U I  Aufiiahme des zn lijsenden Materials rnit einem Sieb- 
boden, das andere iiiit einer Heizvorrichtnng versehen ist, zum Zweck, 
durch Concentrations- nnd Temperatarzunahme eine diirch beide Ge- 
fii5se gehende heftige Circulation der Lauge zu erzielen, wodurch ein 
schnelles Liisen des Materials erreicht wird. - An Stelle zweier 
conirnunicirender Gefiisse kaiin auch n u r  ein solches treten, welches 
durch eine oberi und uiiten rnit Oeffnuiigen versehene Scheidewand in 
zwei Halften getiennt ist, in deren einc der Siebboden, in deren andere 
die Heizschlange wngeordnet ist. 

H e r s t e l l u n g  voii k i i n s t l i c h e r n  
h a r t e n  n n d  w e i c h e n  K a u t s c h u k .  (Engl. P. 551 vom 1. Februar 
1883.) Es wird eiiie Liisung von Agar-Agar in Essigsiiure von lo0 B. 
S t a k e  hergestellt. In dieser Liisung wird unter Anwendung von 
Wiirme Harz gelijst und dann wird eingedampft. F u r  weiche Stoffe 
wird uoch Oeltheer und Ozokerit zugesetzt. 

W. H. H a r r i s o i i  in  Londou. 

A W. S c h a d e ’ s  Buchdruckerei (L. S c h a d e )  in Berlin, Stallselireiberstr. 4.5 46. 




