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Bericht iiber Patente

yon

Ulrich Sachse.
Berlin, den 1. December’ 1890.

Apparate., G. Olberg in Grevenbroich. Verdampf- und
Destillirapparat. (D. P. 52975 vom 3. Mai 1889, Kl 89.) Durch
Aufeinanderreihen und Zusammenschliefsen von Platten oder gerippten
Platten werden nach Art der Filterpressen abwechselnd Heizkammern
und Verdampf- bezw. Destillirkammern gebildet. In letztere wird die
zu verdampfende oder zu destillirende Fliissigkeit in Spriih- oder
Nebelform eingefiihrt, wo sie der Wirkung der benachbarten Heiz-
kammer und eines Vacuums unterliegt. Durch eine gemeinschaftliche
Saugiffnung verlassen die dampfformigen Producte, durch einen hier-
von abzweigenden Rohrstutzen die flissigen Producte den Apparat.

E. Beckmann in Leipzig. Vorrichtung zur Verhinderung
des Siedeverzugs und des damit verbundenen Stossens von
siedenden Fliissigkeiten. (D.P. 53217 vom 11. September 1889,
Kl 12). Bislang hat man sich darauf beschrinkt, die leichtere Bil-
dung und Ablésung der Dampfblasen durch Aniitzen der Gefissinnen-
wand, durch Einwerfen von Metallschnitzeln, von ungebranntem Thon,
von Speckstein n. 8. w. oder aber durch Einleiten eines Gasstromes
oder Einfiihrung gaserzeugender Agentien (Metall und Siure, Palla-
diumwasserstoff) und Vorrichtungen (Elektroden) zu bewirken. Die
neue Vorrichtung vermindert den Siedeverzug und das Stossen sieden-
der Substanzen durch Einfiigung relativ gut wirmeleitender Materialien
in die Heizfliche solcher Siedegefisse, welche aus chemisch davon
verschiedenem, die Wirme schlechter leitendem Material bestehen. So
werden in Glaskolben oder Retorten Warzen von sogen. Schmelzglas,
durch welche hindureh noch Stiicke Platindraht u. s. w. eingeschmolzen
sein konnen, angebracht.

W. Th. Walker in Bishopswood (Middlesex, England). Ver-
theilungsvorrichtung fiir die Gase oder Dimpfe in Colonnen-
Destillirapparaten. (D. P. 52652 vom 6. December 1889, Kl. 12.)
Um eine méglichst vielfache Vertheilung der Gase bezw. Dimpfe in
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den einzelnen Kammern der Colonne zu erzielen, sind in denselben
statt der gewdhnlichen Hauben lénglich rechteckige Gefisse umge-
stiirzt, sodass dieselben mit ihren gezahnten Rindern auf den Bdden
der einzelnen Kammern stehen. Von den beiden Lingsseiten dieser
Vertheilgefiisse gehen eine Anzahl gleich tiefer, aber schmilerer Fort-
setzungen rechtwinklig nach dem Umfang des Gefisses hin, welche
an ihren Enden geschlossen und an ihren unteren Réindern, wie das
ganze Vertheilungsgefiss, gezahnt sind. Das Gas bezw. die Dampfe,
welche durch eine lingliche Oeffnung in der Mitte des Vertheilungs-
gefisses eintreten, werden am Boden- des letzteren vielfach zertheilt
und mit der die Kammer erfiillenden Fliissigkeit in Beriihrung ge-
bracht. Die Letztere wird ferner durch an die Wandung der Colonnen-
kammer angesetzte Scheidewiinde gezwungen, von ihrem Eintritt bis
zum Austritt an den Wénden der schmalen Fortsetzungen der Ver-
theilungsgefiisse entlang bezw. um dieselben herum zu fliessen.

P. Boessneck in Leipzig-Lindenau. Apparate zur Ver-
dichtung von Gasen oder Démpfen. (D.P. 52811 vom 20. Aug.
1889, Kl. 12. Die Verfliissigung von Gasen, deren Xkritischer Punkt
sich der gewohnlichen Temperatur niihert, veranlasst in den Sommer-
monaten die gréssten Schwierigkeiten, besonders bei Mangel an der
gentigenden Menge und der erforderlichen niedrigen Temperatur des
Kiihlwassers. Nach vorliegender Erfindung hilft man sich in diesen
Fillen dadurch, dass man die bei der Verdampfung eines Gases mit
héherer kritischer Temperatur entstehende Wirmeabsorption benatzt,
um Gase mit niederem kritischen Punkt zu verdichten, und kann auf
diese Weise die letzteren comprimiren bei einer sonst nicht méglichen
Temperatur des Kiihlwassers. Ohne Verlust an mechanischer Arbeit
spart man also an Kiihlwasser durch bessere Ausnutzung desselben.
Man kann z. B. Kohlensgiiure verdichten unter Zuhilfenahme eines an-
deren verdampfenden Gases (schweflige S#dure, Ammoniak etc.) bei
Ausnutzung des Kiihlwassers bis zu einer iiber den kritischen Punkt
der Kohlenssiure (31° C) hinausgehenden Temperatur., Der zur Aus-
fihrung dieses Verfahrens dienende Apparat besteht im Wesentlichen
ans einer Reihe sinnreich verbundener Schlangen- und Kiihlgefisse.

J. Gamgee in London. Verfahren und Apparate zur
Condensation von Gasen und Didmpfen. (D. P. 52816 vom
24. Januar 1890, Kl. 12.) Die Erfindung betrifft die Condensation
und Verdichtung von Didmpfen und Gasen, sowohl solcher, welche aus
Abscheidebehéltern herriihren oder aus der Auspuffleitung von Dampf-
maschinen oder anderer mit Dampf betriebenen Apparate austreten,
als auch solcher, die in Kiihl- oder Gefrierapparaten verwendet werden,
und besteht hauptsichlich darin, dass die Condensation und Verdich-
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tung bewirkt wird, indem man den Dampf oder das Gas zwingt, bei
dem Uebertritt in ein Sammelgefiss den Widerstand von Fliissigkeits-
sinlen zu fiberwinden. Demgeméss wird die Anwendung von Kihl-
wasser gur Verdichtung und Abkiihlung von Destillaten und zur Con-
densation von Dimpfen — besonders von Aether, Ammoniak und
anderen bei Motoren und Eismaschinen verwendeten Fliissigkeiten —
unnéthig. Die Verdichtung und Condepsation solcher Stoffe erfolgt
vielmehr #dusserst wirkungsvoll und sparsam, indem man den Dampf
zwingt, durch Windungen von Leitungsrohren oder durch zickzack-
oder spiralférmig angeordnete Rohre aufzusteigen, so dass der Dampf
oder das Gas nach und nach den Widerstand mehrerer Flissigkeits-
giulen iiberwinden muss, bis die Expansionsfihigkeit desselben ver-
schwindet und die Condepsation vollendet ist.

Metallsalze. W. Shapleich in Camden (New-Jersey, (V.S5t.A.).
Neuerung in dem Verfahren zur Darstellung von Bleichlorid.
(D. P. 52620 vom 15. October 1889, KL 12.) Die Darstellung des
Bleichlorids geschieht durch Fillen einer Bleinitratlosung mittelst Salz-
siure. Behufs Oxydation der gebildeten niederen Stickstoff-Sauerstoff-
verbindungen wird sowohl wihrend des Fillens des Bleichlorids, als
auch wihrend der Auflésung des Bleies in der verdiinnten Salpeter-
siure, bei der Bereitung der Bleinitratlésung Luft eingeblasen. Die
Patentschrift beschreibt ausserdem eine einfache, aber bequem zu hand-
habende Apparatur zur Ausfilhrung des Verfahrens.

Th. Peters in Chemnitz. Verfahren zur Verwerthung
der Eisenriickstinde, welche von der Reduction organischer
Nitroverbindungen herriihren. (D. P. 52803 vom 28, December
1889, Kl. 12.) Die Eisenriickstinde, wie solche in der Hauptsache
bei der Fabrikation von Anilin und dessen Homologen, von Naphtyl-
amin, von Phenylen- und Toluylendiamin und von anderen orga-
nischen Amidoverbindungen gewonnen werden, werden der Einwirkung
von Schwefelsiure in verschiedenen Concentrationsgraden, mit oder
ohne Zusatz eines oxydirend wirkenden Mittels, unterworfen. Es wird
auf diese Weise ein in der Regel basisches Ferrisulfat, je nach der
Concentration der angewandten Schwefelsiure, in geléstem Zustande
oder in fester Form gewonnen.

Halogene, R.DormerinGarston beiLiverpool(England). Ver-
fahren zur Darstelluog von Chlor. (D. P. 52703 vom 27. Septem-
ber 1889, KI. 12.) Um sidmmtliches Chlor der Salzsiure als Chlor zu ge-
winnen, wird Mangansaperoxyd und Salzsdurein Gegenwart von Schwefel-
siure aufeinander einwirken gelassen. Das hierbei resultirende Mangan-
sulfat wird mit Chlorcaleium, wie solches nach Weldon oder Dunlop bei
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der Regenerirung des Mangansuperoxyds aus Manganchloriirlaugen er-
halten wird, in Manganchloriir und Calciumsulfat umgesetzt. Aus dem
Manganchloriir wird dann Mangansuperoxyd in einer der bekannten
Weisen gewonnen. Die Darstellung des Chlors und die Umsetzung
des Mangansulfats mittelst Chlorcaleiums kann auch in einer Operation
ausgefiihrt werden, indem man Mangansuperoxyd, Salzsiure, Schwefel-
siure and Chlorcalcium gleichzeitig aufeinander einwirken ldsst, in
welchem Falle der Vorgang nach folgender Gleichung verlduft:

MnOs;+2HCl +H; SO, +CaCly = MnCly + 2Cl 4+ CaS O+ 2Hy 0.

Silesia, Verein Chemischer Fabriken in Ida- und
Marienhiitte bei Saarau (Schlesien). Verfahren zur Nutzbar-
machung des beim Aufschliessen fluorbaltiger Phosphate
auftretenden Fluorsiliciums durch Darstellung kiinstlichen
Kryoliths, (D. P. 53045 vom 19. September 1889, Kl. 12.) Das
beim Aufschliessen fluorhaltiger Phosphate entwickelte Fluorsilicinm wird
durch Einleiten in Wasser in eine Lisung von Kieselfluorwasserstoff
dbergefiibrt und letztere durch Behandeln mit Thonerdhydrat und
kohlensauren oder kaustischen Alkalien in ein Gemisch von kiinst-
lichem Kryolith (Alkalialuminiumdoppelfluorid) und Kieselsiure um-
gewandelt. Das erhaltene Product lisst sich vortheilhaft bei der Fa-
brikation von Milch- und Emailleglas oder Emaille verwenden, wobei
es wegen seines hohen, circa 70 pCt. betragenden Gehaltes an kiinst-
lichem Alkalialuminiumdoppelfluorid den natiirlichen Kryolith véllig
ersetzt.

Organ. Verbindungen, verschiedene. A. S. Nettl in Prag.
Verfahren zur Darstellung von Oxalsiure aus den Koch-
langen der Sulfitcellulose-Fabrikation. (D. P. 52491 vom
1. October 1889, Kl. 12.) Die bei der Sulfitcellulosefabrikation ab-
fallende Kochablauge wird zunichst entweder durch Filzbeutel oder
durch mit Sigemehl gefiillte Filterkidsten oder in &#hnlicher Weise
filtrirt und so von etwa vorhandenen mechanischen Verunreinigungen
befreit; behufs weiterer Reinigung wird das Filtrat, das neben der
organischen Substanz in der Hauptsache Kalksalze enthlt (100 Theile
Launge geben im Mittel 12 Theile Trockensubstanz mit 9,5 organischen
und 2,5 mineralischen Bestandtheilen), zur Abscheidung dieser, in mit
Dampfeinrichtung versehenen Holzbottichen mit der den Kalksalzen
reichlich #quivalenten Menge Schwefelsiure versetzt und unter Um-
rithren so lange erwiirmt, bis alle freie und frei gewordene schweflige
Sdare, die nach Wunsch aufgefangen und anderweitig verwerthet wird,
ausgetrieben ist, wihrend gleichzeitiz der in der Lauge enthaltene
Kalk als schwefelsaurer Kalk zu Boden fillt. Einen etwaigen Ueber-
schuss von zugesetzter Schwefelsiure beseitigt man durch vorsichtiges
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Neatralisiren mit kohlensaurem Kalk oder Aetzkalk. Die iiber den
Bodensatz stehende, sich schnell klirende Fliissigkeit kann entweder
durch vorsichtiges Abziehen oder durch Filterpressen von diesem
getrennt werden. — Sieht man von der directer Gewinnung der in
der Lauge enthaltenen schwefligen Sdure ab, so wird zu der filtrirten
Lauge eine entsprechende Menge Kalk zugesetzt, wodurch sich der
in der Lauge vorhandene Kalk mit dem zugesetzten als unléslicher,
einfach schwefligsaurer Kalk abscheidet, der, wie oben angegeben,
von der Launge getrennt wird. Die so gereinigten Laugen werden in
besonders hierzu geeigneten Verdampfapparaten auf ca. 40° B. ein-
gedickt, eventuell auch zur Trockne gebracht und, wenn chne weitere
Zusitze verarbeitet, in noch warmem Zustande mit der doppelten
Menge eines Gemisches von 2 Theilen Aetzkali und 1 Theil Aetz-
natron versetzt und in eisernen Gefiissen unter stetem Umriihren und
unter Vermeidung einer Verkoblung 1 bis 4 Stunden je nach Bedarf
auf idiber 1800 C. erhitzt und das so gewonnene Product in bekannter
Weise, behufs Reindarstellung der Oxalsiure bezw. oxalsavrer Ver-
bindungen, weiter behandelt; oder es werden die gereinigten und von
Kalksalzen befreiten Ablaugen auf 300 B. eingedickt und in dieser
oder dhnlicher Concentration mit Sige- oder zerkleinerten Schélspénen,
oder dhnlichen organischen Substanzen vermischt und zu einem dicken,
moglichst gleichartigen Brei verarbeitet, der sodann, wie oben, ent-
sprechend mit Aetzalkalien versetzt und in gleicher Weise weiter
behandelt wird. —

P. Riehm in Oberrdéblingen a. See. Verfahren zur Ab-
scheidung und Reindarstellung von Phenolen und Kresolen
aus dem Kreosot. (D.P. 53307 vom 25. December 15889, Kl. 12.)
Zur Abscheidung und Reindarstellung des Phenols, Ortho-, Meta- und
Parakresols aus den Kreosoten des Braunkohlen-, Steinkohlen- oder
Holztheers werden durch Behandlung des Kreosots mit Barythydrat
die Barytsalze der Phenolkérper hergestellt und letztere durch frac-
tionirte Krystalllisation getrennt, aus welchem die Phenole selbst
durch Mineralsioren abgeschieden werden. Andererseits kann die
Abscheidung der einzelnen Phenole durch successive fractionirte
Neutralisation der Kreosote mit Barythydrat bewirkt werden, worauf
dann die krystallisirten Salze mittelst Mineralsiuren zersetzt werden.
Die Léoslichkeit der verschiedenen in Betracht kommenden Phenol-
baryte verhilt sich wie folgt: das Barytsalz des Phenols 1ést sich in
40 pCt. seines Gewichts an Wasser von 1009 C., das Salz des Ortho-
kresols erfordert zur Lésung 150 pCt., das des Parakresols 325 pCt.
Wasser von 1009 C. Das in siedendem Wasser sehr leicht losliche
Metakresolsalz bildet beim Eindampfen schliesslich eine schmierige
Masse, die nicht krystallisirt.
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M. Lange in Amersfoort (Holland). Verfahren zur Dar-
stellung von geschwefeltem Oxydiphenylamin. (D.P. 52827
vom 29. August 1889, Kl. 12.) Das m-Oxydiphenylamin [Calm 1)]
lisst sich durch Erwirmen seiner Salze mit Schwefel in Thiosub-
stitutionsproducte iiberfiihren. Es ist hierbei nicht erforderlich, die
trockenen Salze mit Schwefel zu erhitzen, sondern es geniigt, in die
heisgsen Losungen der Alkalisalze des Oxydiphenylamins Schwefel
einzutragen und lingere Zeit zu kochen. Sehr vortheilbaft zur Be-
endigung der Reaction ist es, Alkali in grosserer Menge anzuwenden,
als zur Salzbildung mit dem Oxydiphenylamin erforderlich ist, indem
dnrch dieses der entstehende Schwefelwasserstoff gebunden und die
Reaction beschleunigt wird. Ist iiberschiissiges Alkali nicht vorhanden,
so geht die Reaction unter Schwefelwasserstoffentwickelung vor sich.
Derselbe Effect wird erzielt, wenn man Polysulfide auf Oxydiphenyl-
amin einwirken lidsst bezw. wenn man den Schwefel zunichst darch
Kochen mit Alkali in LGsung bringt und alsdann in die heisse alkalische
Lésung des Alkalipolysulfids das Oxydiphenylamin eintrigt. Die Ab-
scheidung des Thiooxydiphenylamins kann durch Zusatz von Siuren
zu dem Reactionsproduct erfolgen. Es gelingt jedoch, auch durch
Zusatz von sauren Salzen, wie Natrinumdicarbonat u. s. w., dasselbe
auszufillen. Das Thiooxydiphenylamin gehdrt zu der Klasse der
Disulfide. Es kommt ihm die Formel
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Der Kérper stellt ein hellgelbes, geruch- und geschmackloses, in
festen Alkalien leicht, in Ammoniak und Alkalicarbonaten schwieriger
losliches Pulver dar. Alkalisulfide 13sen es leicht auf, ebenso Alkohol,
Aecther, Aceton, Eisessig, Benzol u.s. w. Durch Benzin wird das
Thiooxydiphenylamin aus seinen Ldsungen in Kohlenwasserstoffen ab-
geschieden. Der Schmelzpunkt der Substanz liegt bei eca. 155° Das
Thiooxydiphenylamin soll vornehmlich als Arzeneimittel dienen. Es
kann aber auch zur Herstellung von Azofarbstoffen Verwendung finden.

Farbenfabriken vorm. Fr. Bayer & Co. in Elberfeld.
Verfahren zur Darstellung von Dijodphenoljodid, Dijod-
resorcinmonojodid und Jodsalicylsdurejodid. (D.P. 52828
vom 30. August 1889, Zusatz zum D. P. 49739%) vom 9. Mirz 1889,
K1 12.) Im Hauptpatent ist zuerst gezeigt, dass sich die noch unbe-

1) Diese Berichte X VI, 2786.
%) Diese Berichte XXIII, 3, 77.
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kannten Jodsubstitutionsproducte der Phenole, welche das Jodatom
am Sauerstoff gebunden enthalten, sehr leicht bilden lassen, wenn man
eine alkalische Losung der Phenole in eine Lésung von Jod in Jod-
alkalien einfliessen lisst. Dieses Verfahren wurde bis jetzt nur in
Anwendung auf Thymeol und f-Naphtol beschrieben. Es hat sich
ergeben, dass sich auch das Phenol, das Resorcin nnd die Salicyl-
sdure in derselben Weise in entsprechende Jodverbindungen wie die
des Hauptpatentes @berfiihren lassen, wenn diese Producte dem dort
beschriebenen Verfahren unterworfen werden. Die neuen Producte
sollen pharmaceutischen Zwecken dienen, wie die Apalogen des Haupt-
patentes.

Farbenfabriken vorm. Fr. Bayer & Co. in Elberfeld.
Verfahren zur Darstellung von Jod-o-Oxytoluylsdure-
jodiden. (D.P, 52833 vom 7. Januar 1890, zweiter Zusatz zum
D. P, 49739 vom 9. Mirz 1889, Kl 12, siehe vorstehend. Wie im
vorstehenden D. P. 52828, dem 1. Zusatz zum Patent 49739, nach-
gewiesen ist, lisst sich die Salicylsiure, dem Verfahren jenes Patentes
unterworfen, ebenfalls in solche Jodsubstitutionsproducte iiberfiihren,
in welchen das Hydroxylwasserstoffatom durch Jod ersetzt worden
ist. Es bat sich ergeben, dass sich auch die nichst hiheren Homo-
logen der Salicylsiiure, die 0-Oxy-, 0-, m- und p-Toluylsiiuren unter
Erzielang desselben Effects in der gleichen Weise behandeln lassen.
Die neuen Korper sollen gleichfalls zu pharmaceutischen Zwecken
dienen.

Farbenfabriken vorm. Fr. Bayer & Co. in Elberfeld.
Verfahren zur Darstellung von Carvacroljodid. (D. P. 53752
vom 25. Februar 1890. Dritter Zusatz zum D. P. 49739 vom 9. Miérz
1889, Kl. 12, siehe vorstehend). Ersetzt man in dem Verfahren des
D. P. 49739 Thymol durch dessen Isomeres, das Carvacrol, so erhilt
man ein Jodsubstitutionsproduect des letzteren, welches in seinen all-
gemeinen Eigenschaften den in dem D. P. No. 49739 und den Patenten
No. 52828 und 52833 beschriebenen neuen Jodderivaten von Phenolen
und deren Carbonsiuren gleicht. Dasselbe soll, wie die Producte des
Hauptpatentes, zu pharmaceutischen Zwecken Verwendung finden.

J.D. Riedel in Berlin. Verfahren zur Abscheidung von
Aethylither aus Bromithyl. (D.P. 52982 vom 24. October 1889,
Kl 12.) Bei der Darstellung von Bromiithyl durch Einwirkung eines
Bromsalzes anf Aethylschwefelséiure entstehen stets neben dem Brom-
dithyl 7 bis 9 pCt. Aethylither, der sich von ersterem durch Fractio-
niren nicht trennen ldsst, da beide Kérper fast gleichen Siedepunkt
haben. Fiir manche Zwecke ist aber die Verwendung eines reinen,
von Aethylither freien Bromithyls unbedingt erforderlich. Dies gilt
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beispielsweise fiir die Darstellang von Nitrophenetol aus Niirophenol-
natrium und Bromithyl, wo ein Aethergehalt des Bromiithyls die
Ausbeute sehr wesentlich verringert. Das neue Verfahren, welches
eine véllige Trennung des Aethers von dem Bromithyl gestattet, be-
ruht auf der Thatsache, dass, im Gegensatz zu ilteren Angaben der
Literatur, der Aethylither 16slich ist in concentrirter Schwefelsiure,
welche ihrerseits bekanntlich auf Bromiithyl nicht einwirkt. Da beim
Behandeln des itherhaltigen Bromithyls mit concentrirter Schwefel-
siure infolge der Wirmeentwickelung Bromithy! sich verflichtigen
wiirde, so arbeitet man in starkwandigen, geschlossenen Glaskolben
oder am Riickflusskiihler wie folgt: Zu der vom Aether zu befreienden
Menge Bromiithyl, etwa 40 kg, wird portionsweise Schwefelsiure von
669 B. gefiigt und geschiittelt, worauf die Sdure, durch den aufge-
nommenen Aether specifisch leichter geworden, an die Oberfliche
steigt. Man giebt nun so lange unter Schiitteln portionsweise Siure
zu, bis dieselbe wieder ein griésseres specifisches Gewicht hat als das
etwas warme Brométhyl und infolge dessen zu Boden sinkt. Man
braucht etwa das gleiche Gewicht Schwefelsiure. Das von der
Schwefelssiure mittelst Scheidetrichter getrennte Bromithy! erweist
sich jetzt als vollig frei von Aethylither. Das specifische Gewicht
desselben betrigt bei 15° C. 1.476, wihrend es vor der Behandlung
mit Schwefelsiure nuor 1.375 bis 1.380 betrug.

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





