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Bericht iber Patente
von
Ulrich Sachse.

Berlin, 9. April 1890.

Apparate. Ed. C. Rottger und H. Baumgarth in Braun-
schweig. Apparat zum Reinigen von kleinkérnigen oder
faserigen, mit verunreinigenden Flissigkeiten behafteten
Korpern, besonders von Krystallbrei. (D. P. 51026 vom
3. Juli 1889, Kl. 12.) Die zu reinigenden Substanzen werden in an-
gemessenen diinnen Schichten ausgebreitet, vermittelst mehrerer end-
loser Tiicher dicht unter Diisenreihen vor- und zuriick- oder wieder-
holt vorbeigefiihrt, wiihrend aus den Diisen Stréme von Waschflissig-
keit treten, die heiss oder kalt, je nmach dem Losungsverhiiltniss der
Korper, sein kénnen. Unmittelbar anf die Waschflissigkeit folgend,
treten Gas- oder Dampfstrome aus #hnlichen Diisen aus und blasen
die noch anhaftende Waschfliissigkeit fort, trocknen die gewaschenen
Krystalle und bewahren sie vor weiterer Auflosung. Durch Wieder-
holung der Operation auf unter oder neben einander liegenden end-
losen Tiichern und hierdurch bedingtes Umschiitten der Krystalle
werden fast alle Flichen derselben den Wasch- und Trockenstrémen
ausgesetzt, wihrend gleichzeitig die wiinschenswerthe Arbeitstemperatur
durch Dampfstréme oder durch Luft- oder Gasstrome, welche durch
Expansion abgekiihlt werden kénnen, aus unterliegenden Diisen-
systemen erhalten wird.

Metalle, Actiengesellschaft fir Glasindustrie vorm.
Friedr. Siemens in Dresden. Einrichtung belgischer Zink-
destillir6fen bei Benutzung des Siemens’schen Heizver-
fahrens mit freier Flammenentfaltung. (D. P. 50917 vom
3. September 1889, Kl. 40.) Um die freie Flammenentfaltung der
in verticaler Bahn sich bewegenden Heizflamme zu gestatten, sind
die Destillirrohre in Gruppen angeordnet, zwischen welchen sich die

Flammenfiichse sowie die Abziige fiir die Verbrennungsproducte be-
finden.
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Thonwaaren und plastische Massen. F. J. Stiel in Céln
a/Rh. Wetterfeste Verblendsteine und Form zur Her-
stellung derselben. (D. P. 50621 vom 29. November 1888,
Kl. 80.) In die das Profil der vorderen Fliche des Verblenders als
Boden besitzende zerlegbare Form wird soviel fliissiges Email ge-
gossen, dass der Boden etwa 6 —8 mm hoch bedeckt ist, und dann
der vorher nahezu auf Rothgluth erhitzte Ziegelstein kréftig in die
Form eingedriickt. Das Email verbindet sich fest mit dem Stein,
welcher nach erfolgter Abkiihlung und nach dem Auseinanderklappen
der Form von der Bodenplatte abgehoben wird.

H. Gebhardt in Schopfheim, Baden. Gluthmesser
(Pyrometer). (D. P. 50888 vom 27. August 1889. K. 42.)
Dieser Gluthmesser dient dazu, dem Bremner von Thonwaaren auf
einer ausserhalb des Brennofens angebrachten Scala mit Zeiger an-
zuzeigen, wenn die Glasur zn schmelzen beginnt und wie sich im
Innern des Ofens die Glath allmihlich steigert. Derselbe besteht aus
einem mit Schmelzmagse gefiillten, in dem Einsetzraum des Ofens
eingestellten Tiegel, welcher mittelst eines Verbindungsrohres an ein
durch die Ofendecke hindurchgehendes Rohr angehingt ist. Durch
letzteres werden auf die Schmelzmasse im Tiegel Thonstibe iiber
einander aufgesetzt, welche der Temperatur gemiiss entsprechend tief
in die flissige Schmelzmasse einsinken. Diese verticale Bewegung
der Thonstibe wird in geeigneter Weise auf ein Zeigerwerk iber-
tragen.

W. Griine in Berlin. Verfahren zur Herstellung von
formbaren Massen und Farbstiften. (D. P. 50932 vom
16. October 1883, KL 39.) Zu einer concentrirten, mit Casein ge-
siittigten Losung von Harz- oder Fettseifen setzt man als Fillmasse
gepulverte Erde, Erdfarben, Kohle oder Faserstoffe mit oder ohne
Zusatz von Farbstoffen und bringt in der Losung durch Zusatz von
Erdmetall- oder Metallsalzen, welche unldsliche Seifen bezw. Casein-
seifen bilden, einen Niederschlag hervor, welcher die Fiilllmasse ein-
hiilit. Die Masse soll zur Herstellung von Knopfen, Griffen, ver-
zierten Platten u. dergl. oder bei Anwendung von viel Farbstoff und
wenig Casein als Farbstiftmasse dienen.

Gespinnstfasern. G. H. Béraud io Bucklersbury, London.
Neuerung inder Verarbeitung von faserigem Torfzuspinn-
barem Material. (D. P. 50304 vom 12. April 1889, Kl. 29.) Die
Fasern werden auf Zerreissmaschinen zerkleinert und von erdigen Be-
standtheilen befreit und mittels eines Exhaustors sortirt. Der er-
haltene feine Torffaserstoff wird fiir sich oder mit Wolle, Baumwolle
pder dergl. auf Krempeln weiter verarbeitet.
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Appretiren. Ch. Fr. Hime in Camden Town und J. H.
Noad in East Ham, Essex, England. Verfahren, um Ge-
webe und andere Stoffe zu schiitzen und wasserdicht zu
machen. (D.P. 50936 vom 9 Mai 1889, Kl. 8.) Die Gewebe
werden mit einer Ldsung von Cellulose in Zinkammonium statt
Cuprammoniom behandelt, welche man dadarch als farblose, zihe
Fliissigkeit erhdlt, dass man aus einer Ldsung von Baumwolle oder
einem andern Pflanzenfaserstoff in Kupferoxydammoniak das Kapfer
durch Zink fallt.

P. V. Renard in Fontenay-sous-Bois, Frankreich. Ap-
parat zum Ornamentiren von Geweben. (D.P. 51008 vom
17. Februar 1889, Kl. 8.) Das Gewebe wird zunichst unter einer
endlosen Schablone hinweggefiihrt, durch die ein Klebstoff aufgetragen
wird, und lduft dann zu einem mit Schiittelsieb versehenen Kasten,
welcher Scheerhaare oder dergl. auf das vorgedruckte Muster anftrigt,
nachdem ein Ofen den Klebstoff erweicht hat. In einer Klopfkammer
wird durch Klopfer und Gebldse der iiberfliissige Staub entfernt.

Farben. O. Thalwitzer in Firma A. Biermann & Co. in
Halle a/S. Apparat zur Darstellung von Russ. (D. P. 50605
vom 18. August 1389, Kl 22.) Das zur Russfabrikation dienende
Material wird von einem Blasapparat in einen gewdlbten Raum ge-
blasen, hier entziindet und gelangt durch einen langen Kanal hindurch
nach einem Condensator, in welchem sich der Russ an von oben
hinein hidngenden gekiihlten Rohren absetzt. Die hiernach in den
Verbrennungsproducten etwa noch vorhandenen Russtheilchen werden
in einem zweiten Condensator aufgefangen, nach welchem die Gase
hineingesaugt werden.

Farbstoffe, BadischeAnilin-und Soda-FabrikinLudwigs-
hafen a/Rh. Verfahren zur Darstellung von Disazofarbstoffen
durch paarweise Combination von Amidoazoverbindungen.
(D. P. 50852 vom 20. August 1889; Zusatz zum Pateni 46737 !) vom
31.August1889.) 5Theile Acetyl-p-phenylendiamin werden, wie im Haupt-
patent angegeben, nach Vorschrift des Patents 42011%) diazotirt.
Die Lésung der Diazoverbindung wird in eine Ldsung von 10.3 Thei-
len naphtionsaurem Natron und 12 Theilen calcinirter Soda in 1201
Wasser und 30 kg Eis eingetragen. Der nach zwélfstiindigem Stehen
fast vollstindig ausgeschiedene Azokdrper wird filtrirt und abgepresst.
Zur Abspaltung der Acetylgruppe trigt man das Product in eine

1) Diese Berichte XXII, 3, 179.
2) Diese Berichte XXI, 3, 268.
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Mischung von 20 kg Natronlauge (40° Bé.) und 50 1 Wasser und kocht
das Ganze etwa 7 Stunden unter zeitweiligem Ersatz des verdampften
Wassers. Der Farbstoff (p-Amidobenzolazonaphtionsiure), welcher
beim Erkalten auskrystallisirt, wird filtrirt, abgepresst, dann in 1501
Wasser unter Zusatz von 200 kg Eis vertheilt und aof die im Haupt-
patent beschriebene Weise mit Phosgen zu einem Azoderivat des
symmetrischen Diphenylharnstoffes combinirt. Das sich vollstindig
abscheidende Product wird nach dem Filtriren und Abpressen mit
der zur Salzbildung néthigen Menge calcinirter Soda gemischt und auf
dem Wasserbad getrocknet. Der so erhaltene Farbstoff stellt ein
braunes bronceglinzendes Pulver dar, dessen Ldsung ungebeizte Baum-
wolle im kochenden Seifenbad fleischfarben bis orangebraun firbt.

L. Cassella & Co. in Frankfurt a/M. Neuerung in dem
Verfahren zur Darstellung schwarzfirbender Azofarb-
stoffe. (D. P. 50907 vom 13. December 1838; II. Zusatz zum
Patent 39029 1) vom 3. Juli 1885, Kl. 22.) Statt der im Haupt-Patent
erwihnten f3-Naphtylamindisulfosiuren ldsst sich auch die g-Naphtyl-
amin-8-disalfosiare (aus der §-Naphtoldisulfosiure des Patentes 440792))
in gleicher Weise verwenden. Der resultivende Farbstoff gleicht dem
Naphtolschwarz B. — Statt der im Haupt-Pateot erwihnten «-Naph-
tylaminsulfosiuren, welche durch Reduction aus Nitronaphtalindisulfo-
siuren erhalten werden (Patent 27346)3), lassen sich die analogen
Disulfosiuren des Patentes 45776 %) bezw. 40571%) verwenden. Es
liefern dieselben tief blauschwarze, gut lésliche Producte. — Als beson-
ders geeignet zur Erzielung schwarzer Farbstoffe haben sich die
p-Naphtol-disulfosiure des Patentes 44079, die Naphtoldisulfosiiaren
des Patentes 38281°6), die a-Naphtoldisulfosiure des Patentes 40571,
sowie diejenige des Patentes 45776 erwiesen. Erstere liefert ein
griinliches Schwarz, die anderen Siuren blauviolette Tone. — Die
Naphtole lassen sich ferner durch die Dioxynaphtaline und deren
Sulfosiiuren ersetzen. Die daraus erhaltenen Farbstoffe sind durch-
schnittlich waschechter als die entsprechenden Naphtolfarben; die-
selben werden pach folgender Vorschrift erbalten: Die Tetrazover-
bindung aus 32 kg Diazonaphtalindisulfosiure, 14.3 kg «-Naphtylamin
und 7 kg Nitrit wird zu einer alkalischen Liésung von 16 kg g, B Di-
oxynaphtalin (Schmeszpunkt 1869) gebracht. Der Farbstoff entsteht

) Diese Berichte XX, 3, 273 und XXI, 3, 7L
2y Diese Berichte XXI, 3, 767.
3) Diese Berichte XVI1I, 3, 266.
%) Diese Berichte XXI, 3, 917.
% Diese Berichte XX, 3, 667.
6) Diese Berichte XX, 8, 125.
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sofort. Er wird mit Kochsalz gefillt. Er zeichnet sich durch grosse
Intensitit aus. Auch durch «- und j- Naphtylamin lassen sich die
Phenole ersetzen. Die betreffenden Farbstoffe zeigen durchschnittlich
rithere Niiancen als die Naphtolfarben, besitzen jedoch vor denselben
den Vorzug grisserer Alkalibestindigkeit, sowie die bemerkenswerthe
Eigenschaft, die Bazmwolle in saurem Bade zu firben. Man geht
auch in diesem Falle zweckmissig von den Amidopolysulfosiuren wie
folgt aus: Die Tetrazoverbindung aus 41 kg «-Diazonaphtalintrisulfo-
siure, 14.3 kg a-Naphtylamin und 7 kg Nitrit wird in eine Lisung
von 18kg «-Naphtylaminchlorid eiugetragen. Nach 12stéindigem Stehen
filtrirt man die ausgeschiedene Farbstoffsiure ab. Man 16st dieselbe
in Soda und fillt mit Kochsalz. Der Farbstoff firbt ein triibes und
tiefes Schwarz. Der entsprechende Farbstoff aus f-Naphtylamin ist
vou etwas reinerer Niiance. Ersetzt man die Diazonaphtalintrisulfo-
sfiure durch die entsprechende Menge Disulfosiure, so werden Farb-
stoffe von gleichem Farbton, nur von geringerer Ldslichkeit, erhalten,

Gesellschaft fiir chemische Industrie in Basel (Schweiz).
Yerfahren zur Darstellung eines blauen Farbstoffes aus
salzsaurem Nitrosodimethylanilin und dem krystallisirten
Condensationsproduct aus Tannin und Anilin. (D. P. 50998
vom 23. Juli 1889, KI. 22.) Bei mehrstiindigem Erhitzen von Tannin
mit Anilin, o- und p-Toluidin, sowie technischem Xylidin entstehen
gut krystallisirende Condensationsproducte, vermuthlich anilidartige
Verbindungen des Tannins nach Massgabe des Patentes 195801).
Lisst man auf diese Condensationsproducte in siedendem Alkohol
salzsaures Nitrosodimethylanilin, -didthylanilin, -methylithylanilin oder
das Chinondichlordiimid einwirken, so krystallisiren aus dem Reactions-
gemisch blave spritlésliche Farbstoffe ans, die durch Erwirmen mit
Natriumbisulfitlosung und Alkohol in ldsliche, in feinen hellgriinen
Nidelchen krystallisirende Verbindungen #bergefiihrt werden. Diese
Bisulfitverbindungen lésen sich kaum in kaltem Wasser, leicht aber
in heissem mit blauer Farbe und firben mit Tannin, Thonerde oder
Chrom gebeizte Baumwolle lebhaft blau bis blauviolett. Beim Druck
auf mit Thonerde oder Chrom gebeizte Baumwalle entstehen eben-
falls blaue Téne. Von den Producten, welche sich von der Gallus-
siure und den NitrosokGrpern ableiten, wie Gallocyanin, Priine %)
a. 8. W., unterscheidet sich der Farbstoff leicht durch seine véllige
Unléslichkeit in Wasser und Alkalien.  Verdiinnte Siuren lésen ihn
spiirlich mit rother Farbe. Concentrirte Schwefelsiiure 1dst ibn blau-
violett, durch Eingiessen in Wasser wird der Farbstoff wieder voll-

) Diese Berichte XV, 2645.
2) Diese Berichte XXII, 3, 46 und 851,
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stindig in dunkelvioletten Flocken gefillt. Durch Umkrystallisirenx
des Farbstoffes aus Anilin erhilt man ein Produet mit kupferigem
Aussehen, das sich in concentrirter Schwefelsiure nicht mehr blau,
sondern mit kirschrother Farbe 13st. Wird der Farbstoff bei niederer
Temperatur mit rauchender Schwefelsiure von 24 pCt. Anhydridgehalt
sulfirt, so entsteht eine Sulfosiure, deren Ammoniaksalz sich in Wasser
mit reinblauer Farbe 16st und auf Wolle im sauren Bade iodulinartige,
aber nicht besonders echte Niiancen giebt. ‘

Farbwerke, vorm. Meister, Lucius & Brining in
Héchst a/M. Verfahren zur Darstellung von wasserldslichen
indulinartigen Farbstoffen. (D.P. 50819 vom 29. Januar 1889,
Kl 22.) Der in der sogen. Indulinschmelze bei Temperaturen unter
1300 zuniichst entstehende rothviolette, in Wasser schwer, in Alkohol
leicht lésliche Farbstoff wird durch FErhitzen mit Anilin und salz-
saurem Anilin auf hhere Temperaturen in blaue bis griinblaue Phenyl-
derivate verwandelt!). Der directen Anwendbarkeit dieser Farbstoffe
steht ihre Schwerldslichkeit bezw. Unléslichkeit im Wasser hinderlick
im Wege. — In Wassger leicht 16sliche, indulinartige Farbstoffe bilden
sich nun, wenn man obiges, bei niederer Temperatur in der Indulin-
schmelze entstehendes rothviolettes Indulin statt mit Anilin mit aroma-
tischen Diaminen auf 150—190°9 erhitzt. Hierbei entstehen bei An-
wendung von p-Diaminen griinstichige, bei Anwendung von m-Diaminen
rothstichige, blaue Farbstoffe. Die so erhaltenen Farbstoffe sind nicht
identisch mit den nach dem Patent 43088 2) aus Azophenin und p-Phe-
nylendiamin darzustellenden Farbstoffen. Der D ahl’sche Farbstoff ans
Azophenin und p-Phenylendiamin 18st sich mit violetter Farbe (Farbe
des Tetramethylsafranins) in Wasser, selbst in heissem schwer, das
neue wasserldsliche Indulin ¢ aus Indulin B ucd p-Phenylendiamin
dagegen mit griinstichig blauer Farbe (Farbe des Methylenblaus) in
kaltem und warmem Wasser leicht. Durch Chlorzink wird die Lé-
sung des ersten Farbstoffes sofort gefillt, wihrend das Chlorzink-
doppelsalz des neuen Farbstoffes ebenso loslich ist als das salzsaure
Salz. (Die Patentschrift fiilhrt noch weitere Unterschiede auf.) Als
Beispiel diene die Vorschrift zur Darstellung der Induline aus p- und
m-Phenylendiamin:

10 Theile Indalin, 15 Theile p-Phenylendiamin und 2 Theile
Benzoésiure werden unter bestindigem Umriihren so lange auf 160
bis 1800 erhitzt, bis sich eine Probe in verdiinnter Salzsiure klar
16st. Die Schmelze wird nun in verdiinnter Salzsiure aufgeldst, die
Losung filtrirt und der Farbstoff ansgesalzen.

) Witt & Thomas, Chem. soc. 1883, 1, 112, Patent No. 17340.
2) Diese Berichte XXI, 8, 325.
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10 Theile Indulin, 12 Theile m-Phenylendiamin und 2 Theile
Benzo&siiure werden, wie oben, 3 Stunden auf 150—160°0 erhitzt, die
Schmelze in verdiinnter Salzsiure gelést, filtrirt und der Farbstoff
ausgesalzen. — In derselben Weise verlduft die Reaction mit p-To-
luylendiamin. Die so erhaltenen Farbstoffe stellen braune, kupfer-
glinzende Krystallpulver dar und sind leicht 18slich in kaltem Wasser

Kalle & Co. in Biebrich a/Rh. Verfahrenzur Darstellung
rother basischer Farbstoffe, genannt Rosinduline. (D.P.50822
vom 14. September 1888, KL 22.) Durch Erhitzen des nach dem
Patent 40379 1) dargestellten Nitrosoédthyl-a-naphtylamins mit Anilin und
salzsaurem Anilin haben O. Fischer und C. Hepp?) das einfachste
Rosindulin CogHyg N3 erhalten. Derselbe Korper wird gewonnen, wenn
man statt der Nitrosoderivate der monoalkylirten «-Naphtylamine die-
jenigen der dialkylirten, z. B. das Nitrosodimethyl- oder -diéthyl-e-naph-
tylamin anwendet. Zur Condensation der Nitrosoderivate mit Anilin
wird am zweckmissigsten salzsaures Anilin angewendet; man kann in-
dessen andere Anilinsalze, sowie die bekannten Condensationsmittel
(Chlorcaleium, Chlorzink u. s. w.) mit demselben Erfolg benutzen; das
Rosindulin entsteht auch durch Erhitzen der Nitrosoderivate mit Ani-
linsalzen in Eisessiglosung. — Ersetzt man das Anilin dorch p-To-
luidin, so wird ein Rosindulin Cj; Hos N3 gewonnen, das bei ca. 260°
schmilzt und etwas blaustichiger ist als das Rosindulin Cgs Hyg N3,
sonst aber dem niedrigeren Homologen in den Eigenschaften vollstindig
entspricht. — Die Farbstoffbasen sind in Wasser unléslich, ihre Salze
dagegen 16sen sich und fdrben gebeizte Baumwolle bordeauxroth.
Charakteristisch fiir die Rosinduline ist ihre Eigenschaft, sich in con-
centrirter Schwefelsiure mit schén moosgriiner Farbe zu 18sen. Beim
Erhitzen auf Wasserbadtemperatur entstehen dann die Sulfosiuren. —
Zur Erliuterung des Verfahrens diene das folgende Beispiel 4:10kg
Nitrosodimethyl-a-naphtylamin werden in kleinen Theilen in eine auf
70 bis 800 erwirmte Losung von 10 kg salzsaurem Anilin in 30 kg
Anilin eingetragen. Nach 5 bis 6stiindigem Erhitzen ist der Process
beendet. Die tief roth gefirbte Schmelze wird mit verdiinnter Salz-
siure behandelt, das zuriickbleibende salzsaure Salz in verdinntem
Alkohol gel6st und die filtrirte Lauge mit Ammoniak versetzt., Die
Base scheidet sich als rother flockiger Niederschlag vollstindig aus.

L. Cassella & Co. in Frankfurt a/M. Verfahren zur Dar-
stellung wasserléslicher blauer Farbstoffe aus m-Diamido-
azoxybenzol. (D.P. 50820 vom 7. Juli 1889, Kl 22.) Das durch
alkalische Reduction von m -Nitranilin nach dem Verfahren des Pa-

1) Diese Berichte XX, 3, 609.
2) Diese Berichte XXI, 2621.
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tentes 440451) dargestellte Diamidoazoxybenzol (NHy—CgH,)o —N3 O
wird in das Chlorbydrat verwandelt, dieses im Verhéltniss von 1:3 Aequi-
valenten mit p - Phenylendiamin gemengt und alsdann langsam bis
160%C. erwirmt. Nach circa 3 Stunden ist die Schmelze beendet,
die Reaction verlduft glatt unter Abspaltung von Wasser und kann
die zerkleinerte Schmelze unmittelbar als Farbstoff in den Handel
gebracht werden. Will man denselben rein gewinnen, so 16st man
die Schmelze in verdiinnter Salgsiure, von welcher sie ohne Riick-
stand aufgenommen wird, und fillt den Farbstoff mit Kochsalz.
Derselbe firbt tannirte Baumwolle echt dunkelblau und ist hervor-
ragend licht- und waschecht. In analoger Weise wird im Farbstoffe
bei Anwendung von p-Toluylendiamin an Stelle des Phenylendiamins
erhalten.

Actiengesellschaft fir Anilinfabrikation in Berlin.
Verfahren zur Darstellung von Farbstoffen durch Conden-
sation von Methylbenzylanilinsulfoséure oder Aethylben-
zylanilinsulfosdnre mit aromatischen Aldehyden und Oxy-
dation der so erhaltenen Leukosulfosduren. (D.P. 50782 vom
9. April 1889, Kl. 22.) Die Sulfosiuren des Methylbenzylanilins und
Aethylbenzylanilins lassen sich mit grosser Leichtigkeit und ohne
besondere Condensationsmittel mit aromatischen Aldehyden za Leuko-
sulfosiuren condensiren, welche durch Oxydation in Farbstoffe iber-
gehen. Benzaldehyd und dessen Nitroderivate liefern mit diesen
Sulfosiuren griine (Siuregriin), Dimethyl-p-amidobenzaldehyd und
Diithyl-p-amidobenzaldehyd violette Farbstoffe (Sdureviolett). Als
Beispiel dient die Vorschrift zur Darstellung des Séiuregriins aus Benz-
aldehyd und Aethylbenzylanilinsulfosdure: a) Condensation. 80 kg
Aethylbenzylanilinsulfosiure werden mit 34 kg Benzaldehyd und
30 L Wasser wihrend 7 bis 8 Stunden bei einer Temperatur von 1109
am Riickflusskiihler unter stindigem Umriihren digerirt. Die so er-
haltene rohe Leukosulfosiure, welche in Wasser und Alkohol unl6s-
lich ist und Salze bildet, welche in Wasser fast simmtlich leicht, in
Alkohol sehr schwer léslich sind, wird mit verdiinnter Natronlauge
neutralisirt und sodann das Ganze durch Wasserzusatz auf 1000 L
gebracht. Nach dem Erkalten auf 30° wird die Ldsung filtrirt und
sodann mit Salzsiure bis zur sauren Reaction versetzt. Die aus-
gefillte Leukosulfosiure wird filtrirt, gepresst und getrocknet. —
b) Farbstoffbildung. 100 kg Leukosulfosiure werden in 400 L
Wasser und 31 kg Natronlauge von 40° B. geldst.  Andererseits
werden 120 kg Bleisuperoxyd von 34 pCt. Pb Oz mit 1500 L Wasser

) Diese Berichte XXI, 3, 766.
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fein verriibrt und hierzu unter gutem Umriihren zuerst die unter 209
abgekiiblte Losung der Leukosulfosiure, sodann eine 20° kalte Auf-
l6sung von 45° Schwefelsiure von 66° B. in 300 L. Wasser schnell
hinzulaufen gelassen. Nach eine Zeitlang fortgesetztem Riihren wird
das Oxydationsproduct mit einer Auflgsung von 30 kg Soda in 200 L
Wasser neatralisirt. Man lidsst den Bleiniederschlag sich absetzen,
filtrirt die Losung und fillt aus dem Filtrat den Farbstoff mit festem
Kochsalz aus. Derselbe wird abfiltrirt, in 1000 L kaltem Wasser auf-
gel6st und nach dem Filtriren mit Salzwasser ausgefillt, dann abfiltrirt,
abgepresst und getrocknet. Der Farbstoff ist in Wasser sehr leicht,
in Alkohol etwas schwerer 16slich. Durch schwache Sduren wird die
Sidure des Farbstoffes gefédllt, durch starke Siduren firbt sich die
Lésung in Wasser gelb und wird durch Verdinnen mit Wasser wieder
griin. Durch freies Alkali wird die Losung in Wasser fast entfirbt.
In ganz derselben Weise lassen sich mit Anwendung von m-Nitro-
benzaldehyd oder p-Nitrobenzaldehyd die Nitroproducte des obigen
Sduregriins herstellen.

Gesellschaft fiir Chemische Industrie in Basel, Ver-
fahren zur Darstellung der Carbonsiuren des Meta-amido-
phenols und seiner Alkylderivate. (D. P. 50835 vom 28. Mai
1389. KL 22.) Die neuen Carbonsiuren des m-Amidophenols und
seiner Alkylsubstitationsproducte, welche zur Darstellung von Farb-
stoffen Verwendung finden sollen, werden erhalten, wenn das m-Amido-
phenol bezw. dessen Dimethyl- und Didthylderivat in Gegenwart von
Alkalien oder Erdalkalien bei héherer Temperatur mit Kohlensiure
unter Druck behandelt werden. Die Einwirkung der Kohlensiure auf
das m-Amidophenol findet am zweckmissigsten in wissriger alkalischer
Losung statt; bei Anwendung von Dimethyl- oder Didthyl-m-amido-
phenol ist jedoch die Verwendung der trockenen Alkaliamidophenolate
und von trockener Kohlensiure unter Druck nach Maassgabe des
Puatentes 38742 1) erforderlich. Als Beispiel diene die Darstellung
der m-Amidophenolcarbonsdure. 10kg m-Amidophenol werden
mit 40 kg Ammoniumecarbonat und 50kg Wasser im Autoclaven
wihrend 12 Stunden auf 1100 erhitzt. An Stelle des Ammonium-
carbonates kann die entsprechende Menge Kalium- oder Natriumecar-
bonat verwendet werden. Der Autoclaveninhalt wird hierauf auf
circa 30 L eingedampft, wodurch der grdsste Theil des iiberschiissigen
Ammoniumecarbonates entweicht. Durch vorsichtigen Zusatz von Salz-
siiure werden zunichst die Verunreinigungen in Form brauner Flocken
ausgefillt, Aus dem Filtrat wird mit circa 7 kg Salzsdure das Chlor-
hydrat der m-Amidophenolcarbonsiure in kurzen, flachen Nadeln ab-

1) Diese Berichte XX, 3, 302.
[22%*
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geschieden. Durch Aufldsen in Soda, Filtriren der Losung und aber-
maliges Ausfillen mit Salzsiure wird es gereinigt. Beim Fillen der
alkalischen Ldsung mit verdiinnter Schwefelsiure wird das schwefel-
saure Salz abgeschieden, welches noch schwerer lslich ist, als das
Chlorhydrat. — Aus dem Chlorhydrat wird die freie Amidophenol-
carbonsiure erhalten durch Zusatz der berechneten Menge eines Alkali
oder von essigsaurem Natron und Ausschiitteln mit Aether. Nach
dem Abdestilliren des Aethers hinterbleibt die Amidophenolcarbon-
sdure in weissen Nidelchen, welche nach wiederholtem Umkrystallisiren
aus Aether bei 1489 schmelzen und dabei in Kohlenséiure und m-Amido-
phenol zerfallen. Die freie Siure ist leicht 18slich in Wasser, Alkohol
und Aether, schwer in Benzol, Toluol, Chloroform. Die Alkalisalze
sind leicht 16slich in Wasser, das Chlorhydrat und Sulfat dagegen
schwer loslich und fallen daher auf Zusatz von Salz oder Schwefel-
siure zur alkalischen Lo&sung der Siure in Form farbloser Nadeln
aus. Bei lingerem Erwirmen der Siure oder ihrer Salze in wisseriger
Losung findet allmiblich Zersetzung unter Abspaltung von Kohlen-
siure statt.

A. W,8chade’s Buchdruckerei (L. Schade) in Berlin §, Stallschreiberstr. 45 /46,





