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Bericht uber Patent e 
von 

Ulrich  S a c h s e .  

Ber l in ,  den 21. Marz 1591. 

Organische Verbindungen, verschiedene. E J a c o b s  e n in 
B e r l i n .  V e r f a h r e n  z u r  D a r s t e l l u n g  n e u t r a l e r  T h i o l e .  (D. P. 
54501 vom 18. April 1859, Kl. 12.) Ein Braunkohlentheerol, welches 
ca. 40 pCt. ungesattigte Kohlenwasserstoffe enthalt, wird, wie im 
Patent 38416 ') angegeben, durch Kochen rnit Schwefel geschwefelt. 
Von der  erhaltenen Masse behandelt man einen Gewichtstheil rnit einem 
gleichen Gewichtstheil Schwefelsaure von 1.844 spec. Gew.2) und 
giesst nach beendigter Reaction in Wasser. Die sich hierbei ails- 
scheidende hhrzartige Masse wird durch Auskneteri mit Wasser von 
der anhangenden SBure iind dem unveranderten Mineralfett moglichst 
befreit. Dann lost man die Masse in Wasser, neutralisirt die noch 
vorhandene Mineralshre  rnit Ammoniak oder dergleichen, entfernt das  
Mineralfett durch geeigriete Extractionvmittel (z. R. Schutteln mit Li- 
groi'n), salzt das Thiol mit Ilochsalz, Glauberualz oder dergleichen aus 
und bringt die ausgesalzene, in wenig Wasser geloste Masse auf den 
Dialysator. Das so gereinigte Thiol kann durch Eintrockneii bei 
massiger Temperatur (ca. 70°) und im Vacuum zu einer wasserlijs- 
lichen, schwarzbraunen, amorphen Masse gebracht werden. 

R. H i r s c h  in B e r l i n .  V e r f a h r e n  zur  T r e n r i u n g  von K e n -  
z i d i n ,  M e t h y l b e n z i d i n  iind T o l i d i n .  (D. I?. 54112 vom 24. Juli 
1889, Kl. 22.) Wird ein Gemenge von Nitrobenzol und Orthonitro- 
toluol in molecularen Verhaltnissen bei Gegeriwart von Alkohol und 
Natroiiluuge der Reduction mit Zinkstaub unterworfen, so ist das Eod- 
prodiict der Reaction ein Grmenge von Hydrazobenzol, Hydrazotoluol 
und Methylhydrazobenzol. Als Zwischenproducte treten - nebeu den 
symmetrischen Verbindungen - Methylazoxybenzol uod Methyiazo- 

1) Diese Berichte XX, 3, lS1. 
2) Urn eine Schwefelsaure \Tom spec. Gew. 1.844 zu erhalten, welche Lur 

Bildung von wasserliislichein Thiol unumganglich nothwenclig ist, wird cine 
Handelssiure von (;GO B. und eine anhydridhaltige, im Handel als 75" B. stark 
bezeichnete Siiure in  dom Verhiiltniss gemischt, dass cine Saurc yon Sl30pCt. 
S03-Gehalt und dem spec. Gew. 1.844 bei 150 C. entsteht. 
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benzol auf. Eine scharfe Trennung dieser homologen Hydrazoverbin- 
dungen gelingt nicht; es ist daher zweckmhsiger, nach dem Abdestil- 
liren des Alkohoh durch Behandeln rnit Salzsaure umzulagern, Ben- 
zidin und dessen Homologe als Sulfate zu fallen und die drei Basen 
in folgender Weise z u  trennen: 15 kg des durch das oben beschriebene 
Verfahren erhaltenen Basengemisches werden in 1000 L Wasser auf- 
gekocht und von ungel6ster Base siedend heiss filtrirt. Der  Riick- 
stand, nochmals mit 400 L Wasser ausgekocht, ist reines Tolidin 
(ca. 2.5 kg). Die vereinigten Liisungen der ersten und zweiten 
Kochung werden auf 250 abgekiiblt, und es wird von der dadurch 
erhaltenen Ausscbeidung, welche rnit A bezeichnet wird, abfiltrirt. D a s  
Filtrat wird rnit ca. 1.5 kg Schwefelsaure gefallt; der Niederschlag B 
besteht zu etwa $5 pCt. aus dem Sulfat von Methylbenzidin und zu 
ca. 13 pCt. aus Benzidinsulfat. Er wird von der Lasung abfiltrirt, 
letztere mit Natronlauge vorsichtig neutralisirt und wieder zu einer 
zweiten und dritten Auskochung der Ausscheidung A in gleicher Weise 
wie oben benutzt. Bei einer vierten Auskochung giabk die erkaltete 
und filtrirte Losung nicht mehr auf Zusatz von verdiinnter Schwefel- 
siiure sofort einen reichlichen pulverigen, sondern erst nach einigen 
Secunden einen geringen schimniernden Niederschlag als Zeichen, dass 
der Ruckstand (ca. 2.5 kg) reines Benzidin ist. Die vereinigten Nieder- 
schlage B werden rnit 3.5 kg Aetznatron und 400 kg Wasser dreimal 
ausgekocht. Benzidin bleibt wesentlich ungeliist, und nus den drei 
Krystallisationen werden ca. 8 . 5  kg Methylbenzidin rein erhalten. 

Farbstoffe. SociBtP; a n o n y m e  d e s  m a t i a r e s  c o l o r a n t e s  e t  
p r o d u i t s  c h i m i q u e s  d e  St. D e n i s  in Paris. V e r f a b r e n  Z U T  

D a r  s t e 11 u n g v o  n F arb  s t o f f en a us N i t r o s o d i a1 k y l  a n  i l i  n u n d 
Dinitro-m-dimethylamidodiphenylamin. (D. P. 54157 vom 
18. December 1x89, KI. 22.) Die Darstellung dieser Farbstoffe ge-  
schirht durch Condens;ttion von Xtrosodimethyl- oder Nitrosodiathyl- 
anilin rnit Dinitro -m - dimethylamidodiphenylamin, welches letztere 
durch Einwirkung von m- Amidodimethylanilin auf Dinitrochlorbenzol 
[GIN 0 2  N 0 2  ( 1  : 2 : 4)] erhalten wird, indem man Dinitrochlorhenzol 
rnit rn- Amidodimethylanilin in alkoholischer Liisung einige Zeit hin- 
durch im Wasserbad erhitzt. Die Reactionsmasse sondert, nachdem 
sie getrocknet und abermals mit Benzol oder Alkohol anf heissem 
Wege behandelt ist, beim Abkiihlen sehr schiine orangenfarbene Blatt- 
chen ab ,  deren Schmelzpunkt 136.50 ist. Das so erhaltene Dinitro- 
m- dimethylamidodiphenylamin wird mit salzsaureni Nitrosodimethyl- 
anilin in essigsaurer oder alkoholischer Liisung erhitzt; die Masse 
nimrnt bald eine blaue, schwach violette F!irbring an.  der Farbstoff 
wird diirch Zusatz von Kochsalz gefiillt. Der Farbstoff wird wieder 
aufgeliist und von Neuern gefallt und bildot alsdann eine braunrothe, 
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gliinzende Masse von bedeutender Farbkraft. Wird das salzsaure Ni- 
trosodimethylanilin durch salzsaures Nitrosodiathylanilin ersetzt, so 
erhalt man einen Farbstoff, welcher dem vorigen beinahe gleicht. Die 
wasserigen Liisungen dieser Farbstoffe zeigen eine starke rothe Fluo- 
rescenz, welche nach dem FZirben auf Seide und Baumwolle bestehen 
bleibt, auf letzterer bei kiinstlichem Licht gesehen. Die Farbstoffe 
farben Wolle blanviolett, mit Tannin gebeizte Baumwolle blauviolett, 
fluorescirend bei kiinstlichem Licht, und Seide violett. 

S n c i k t k  a n o n y m e  d e s  m a t i t i r e s  c o l o r a n t e s  e t  p r o d u i t s  
c h i u i i y u e s  d e  St. L)enis  in P a r i s .  V e r f a h r e n  z u r  D a r s t e l l u n g  
v o n g r ii n b 1 a II e n  F a r b  s t o  f f  e n a 11 s T e t r a m e t h y 1 d i a  m i d  o b e n z- 
h y d r o 1  u n d  p - T o l u i d i n .  (D. P. 54113 vom 16. August 1889, 
Kl. 32.) Das Verfahren desteht darin, dass man Tetramethyldiamido- 
benzhydrol entweder in salzsaurer oder in schwefelsaurer Liisung mit 
Pnratoluidin condensirt. Die hierbei entstehenden beiden Leukobasen 
(von verschiedgner Constitution), welche sich insofern unterscheiden, 
als sie nach der Oxydation verschiedene Farbstoffe geben, kiinmen, wie 
alle Leukobasen, direct oxydirt werden. 

Vortheilhafter ist es, dieselben zunbchst zu benzyliren und zu 
sulfuriren und dann durch Oxydiren in Farbstoffe umzuwandeln, 
welche Wolle im sauren Bade farben. Zu dern Ende werden die 
Leukobasen mit Benzylchloriir, Natriumcarbonat und Wasser am 
Riickflusskiihler erwlrmt. Das uberschiissige Benzylchloriir wird 
mittelst Wasserdampfes ltusgetrieben und die dibenzylirte Base im 
Zustaude von Sulfat getrocknet. Die dibenzylirte Base ist uiilijslich 
in Wasser und liislich in Alkohol. Die beiden Leukobasen geben 
dieselbr dibenzylirte Verbindung. - Alsdann erhitzt man dns Sulfat 
dieser benzylirten Lrukobase in rauchender Schwefelshi e ,  bis eine 
Probe in heissem Wasser leicht liislich iu t .  Man l5sst hierauf in 
Wasser einlaufen, neutralisirt die uberschiissige Saure , verwandelt in 
das Natriumsalz und  oxydirt in der Ki l te  mit Bleisuperoxyd und 
Salzsiiure ron 20" B6. Die erhaltene Farbstoffliisung wird entweder 
conceritrirt und in dieser Form in den Handel gehracht, oder aus der- 
selben wird mittelst Natriumbisulfats der Farbstoff in Gestalt einer 
zum Trocknen geeigneten Paste gefallt. 

Die auf diese Art erhaltenen Farbstoffe siud griinlichblau, sehr 
liislich in Wasser und farben die Wolle im sauren Bade. 

F a r b e n f a b r i k e n  vorm. Fr. B a y e r  & Co. in E l b e r f e l d .  
V e r f a h r e n  z u r  D a r s t e l l u n g  r o t h e r  b a s i s c h e r  D i p h e n y l -  
m e t h a n f a r b s t o f f e .  (D. P. 54190 vom 11. April 1889, K1. 22.1 
Entsprechend der von D B b n e r l )  angegebenen Reaction, wonacb sich 

I) Dime Berichte XII, 512. 
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bei Einwirkung von 1 Molekiil Methplenjodid auf 2 Molekiile Dimethyl- 
anilin Tetramethyldiarnidodiphenylmethan bildet, erhiClt man durch die 
Einwirkung von 1 Molekiil Methylenchlorid, -bromid oder -jodid auf 
2 Molekiile m- Oxydimethylanilin bezw. m- Oxydiathylanilin bei Tem- 
peraturen von 130 bis 1800 zunichst die salzsauren Salze der ent- 
sprechenden dihydroxylirten Tetramethyl- bezw. Tetralthyldiamido- 
diphenylmethane, welche aber beim langsamen Eintragen in die 
vier- bis fuuffache Menge concentrirter Schwefelsaure und circa 
'/z stiindigem Erhitzen auf 150 bis ] G O 0 ,  wobei sich schweflige Saure 
entwickelt, in  schone rothe, s tark fluorescirende Farbstoffe iibergehen, 
die ahnliche Eigenschaften wie die Rhodamine besitzen. Zur  Ab- 
scheidung des Farbstoffes wird in  vie1 kaltes Wasser gegossen und 
die iiberschiissige Schwefelsaure durch Kalkrnilch nahezu neutralisirt. 
Nachdem gut aufgekocht ist, wird absitzen gelassen, decantirt, filtrirt 
und aus der filtrirten Liisung die Farbbase durch wenig iiberschiissige 
Natronlauge gefallt. Die  Fliissigkeit wird von der harzartig ausge- 
schiedenen Base abgegossen, letztere d a m  i n  rerdiionter Salzsaure 
geliiut und der Farbstoff mittelst Chlorzinks und Kochsalzes als 
Chorzinkdoppelsalz gefallt. 

Das zuerst harzige Yracipitat wird nach Verlauf von 24 Stunden 
krystallinisch fest und wird zweckrnassig bei 30 bis 400 getrocknet. 
Der  so dargestellte Farbstoff stellt ein griin bronzeglanzendes, in 
kaltem Wasser leicht liisliches Pulver dar und farbt thierische Faser 
and tannirte Pflanzenfaser ahnlich wie Rhodamin. 

F a r b w e r k e  vorrn, M e i s t e r ,  L u c i u s  & B r i i n i n g  in H B c h s t  
a. M. V e r f a h r e n  z u r  D a r v t e l l u n g  s c h w a r z e r  F a r b s t o f f e  a u s  
A m i d o f l a v o p u r p u r i n  u n d  A m i d o a n t b r a p u r p u r i n .  (D. P. 5-1624 
vom 11. April 1890, K1. 22.) Aus dem Flavopurpurin kann durch 
Nitrirung und geeignete Behandlung, des @-Nitroflavopurpurins mit 
Reductionsmitteln ein Arnidoflavopurpurin, Clr H? 05 . NH2, erhalten 
werden , aus welchem durch Behandlung mit Glycerin, Schwefelsaure 
und einem Oxydationsmittel die entsprechende Chioolinverbindung 
gewonnen wird. Zur Darstellung von Amidoflavopurpurin oder 
Amidoanthrapurpurin e r w k m t  man ein in Wasser unloslicbes Salz 
der Nitropurpurine, z. B. das Kalk-  oder Barytsalr, mit einem 
alkalischen Reductionsinittel, wie Schwefelnatrium, Traubenzucker, 
Zinnchloriirl6sungen, bis die rothe Farbe  des Kalksalzes in die 
achwarze der Amidoverbindung iibergegangen ist, filtrirt ab,  wascht 
aus und Gilt rnit Sa lzsake  die freie Amidoverbindung aus. Zur Dar- 
atellung der Chinolinverbindung wird 1 Theil gepulvertes Amidoflavo- 
purpurin in 7 Theilen Schwefeldure (6Go) gelost und rnit 0.5 Theilen 
Glycerin und mit 0.5 Theilen Nitrobenzol versetzt. Anstatt Nitro- 

Berichte d. D. chem. Gesellsohaft. Jahrg. XXIV. 1201 



benzol kiinnen andere aromatische Nitroverbindungen, wie Nitrotoluol, 
Nitroxylol 11. s. w. verwendet werden. Man erwarmt langsam auf 1100 
und behalt diese Temperatur wiihrend 8 Stunden bei. Die Schmelze 
wird in  kaltes Wasser gedriickt und das abgeschiedene schwefelsairre 
Salz durch Filtration und Waschen rnit Wasser in die freie Base zer- 
legt. Um aus diesem Rohproduct das Chinolin rein zu erhalten, be- 
nutzt man dessen Eigenschaft, rnit Bisulfit eine in Wasser leicht 
liisliche Verbindung zu bilden. Aus der durch Filtration von den 
Unreinigkeiten befreiten Bisulfitliisung El l t  das Chinolin durch Ueber- 
siittigen rnit Salz- oder Schwefelsaure Bus. Es wird abfiltrirt, ansge- 
waschen und kann entweder fur sich als Farbstoff oder durch Zugabe 
von Bisulfit als LSsung zum Parben von Wolle und Drucken von 
Baumwolle Verwendung finden. 

D e r  neue Farbstoff unterscheidet sich vom Alazarinblau durch 
seine grauen bis schwarzen Farbungen. Er lost sich vie1 leichter in 
Bisulfit als das  Alizarinblau, und aus den nicht zu concentrirten 
Losungen rnit Bisulfit kann er auf Zugabe von Natronlauge nicht wie 
das Mizarinblau als schwer liisliches Natronsalz abgeschieden werden, 
weil der Farbstoff sich leicht in Natronlauge mit violettrother Farbe  
18sst. Die Yatentschrift giebt noch eine Reihe Unterschiede und be- 
sondere Eigenschaften an. 

Das Anthrapurpiirinchinolin ist dem beschriebenen Flavopurpurin- 
chinolin in  seinen chemischen und physikalischen Eigenschaften sehr  
ahnlich; nur  liefert es beim Flirben auf Wolle oder im Druck auf 
Baumwolle blauliche Niiancen. 

F a r b e n f a b r i k e n  vorm. Fr. B a y e r  & Co. in E l b e r f e l d .  
V e r f a h r e n  z n r  D a r s t e l l u n g  f u c h s i n r o t h e r  A z o f a r b s t o f f e  aus 
d e r  Dioxynaphtal inmonosul fosaure  P. ( D .  P. 54116 vom 
25. October 1889, K1. 22.)  Durch Einwirkung von Diazobenzol und 
dessen Homologen, eowie deren Sulfosauren auf Naphtolsulfosauren 
erhl l t  man bekanntlich orangefarbene bis gelbrothe AzofarbstoRe. 
Durch Einwirkung der genannten Azoverbindungen auf diejenige Di- 
oxynapbtalinsulfosaure, welche durch Verschmelzen der IL - Naphtoldi- 
sulfosauren s des Patentes 40571 l)  gewonnen wird, werden nun 
prachtvolle fuchsinrothe Farbstoffe von grosser Klarheit erhalten, 
welche als Ersatz fiir Slurefuchsin sehr gut geeignet sind and sich 
durch grosse Lichtechtheit auszeichnen. Diese hier verwendete Di- 
oxynaphtalinmonosulfosaure S ist neu nnd unterscheidet sich scharf 
von denjenigen Dioxynaphtalinsulfosauren, welche bis jetzt bekannt 
sind und durch Verschmelzen von Naphtalintrisulfoslure und Naphtol- 
disulfosauren erhalten worden sind. Sie unterscheidet sich aber auch 

'1 Diese Berichte XX, 3, 607. 
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sebr charakteristisch von denjenigen Dioxynaphtalinsulfosauren, welche 
durch Weitersulfiren der Dioxynaphtaline erhalten werden, specie11 
von der in dem Patent 41934 l )  beschriebenen, sich von einem a-Di- 
oxynaphtalin ableitenden a- Dioxynaphtalinmonosulfosaure durch ihre 
Restandigkeit, aber auch durch die sich von ihr ableitenden Farbstoffe, 
welcbe sehr lichtecht sind, wLhrend sammtliche Dioxynaphtalinsulfo- 
siiuren, die durch Weitersulfiren von Dioxynaphtalinen erhalten werden, 
sehr lichtuneehte, werthlose Farbstoffe liefern. - Das Verfahren 
zur  Herstellung dieser neuen Farbstoffe ist folgendes: Man liisst die 
Diazoverbindungen der Amine in eine durch Soda alkalisch gehaltene 
Losung der Dioxynaphtalinsulfosaure einfliessen, oder besser , man 
bringt die Componenten in essigsaurer Losung zusammen und macht 
dann mit Soda alkalisch. Von technischem Werth haben sich bisher 
die Farbstoffe aus  Aniliu, Toluidin, Xylidin, Cumidin, Anisidin, Cre- 
sidin, Anilin- bezw. Toluidinsulfoaiiuren erwiesen. Alle diese Farb- 
stoffe zeigrn in ihrer Nuance nur geringe Unterschiede; sie farben 
siiinmtlicb mehr oder weniger gelhlich oder blaulich fuchsinroth. Dem 
Saurefuchsin am nachsten stehen die aus Diazotoluol und Diazoanisol 
darstellbaren Farbstoffe. 

A l .  Fr. P o i r r i e r  und D. A. R o s e n s t i e h l  in Paris. V e r -  
f a h r e n  zur  D a r s t e l l u n g  g e l b e r  D i s a z o f a r  b s t o f f e  a u s  A z o x y -  
a n i l i n  bezw.  - t o l u i d i n .  (D. P. 54529 vom 13. Marz 1890. Dritter 
Zusatz zum Patente 44045 vom 27. Ju l i  1887, K1. 22.) I m  Haupt- 
Patent 44045 a) und dessen erstem Zusatz 44554 3 ,  ist ein Verfabren 
zur Darstellung von m-Azoxyanilin, m- Azoxytoluidinen und m-Azoxy- 
xylidin, sowie die Darstellung von mehreren von diesen RBrpern sich 
ableitenden Azofarbstoffen beschrieben. Den Gegenstand des vorliegen- 
den Zusatz-Patentes bildet die Darstellung von Farbstoffen durch Ver- 
bindung der SalicylsHure bezw. von deren Homologen, der m- oder o- 
oder rohen Kresotinsaure mit den oben genannten Azoxyaminen. Ea 
entsteheh dadurch gelbe Farbstoffe, die sich durch die Eigenschaft 
auszeichnen, mit Chromoxyd gebeizte Wolle licht- und walkecht anzu- 
farben. 

B a d i s c h e  A n i l i n -  u n d  S o d a - F a b r i k  in L u d w i g s h a f e n  
a. /Rh.  V e r f a h r e n  z u r  D a r s t e l l u n g  v o n  r o t h e n  s u b s t a n t i v e n  
F a r b s t o f f e n  aus  O r t h o - m e t a .  t o l i d i n  u n d  M o n o - m e t a - m e t h y l -  
b e n z i d i n .  (D. P. 51599 vom 22. Marz 1889, R1. 2'2.) Vorliegende 
Erfiadong beruht auf der Reobachtung, dass die Benzidin-Homologen, 
bei welchen tiur eine einmalige Substitution von Methyl in der 

1) Diese Berichte XXI, 3, 118. 
2) Diese Berichte XXI, 3, 766. 
3) Diese Berichte XXI, 3, 817. 



m-Stellung vorliegt, rnit Naphtionsiiure werthvolle, rothe, substantive 
Farbstoffe geben, was rnit dem ungeniigenden FLrbevermSgen der ent- 
sprechenden orangegelben Combination des zweifach m - substituirten 
Benzidins im unerwarteten Widerspruche stehe. Ein derartiges Honio- 
logen des Benzidins ist das o-rn-Tolidin von G. S c h u l t z l )  und das 
bisher unbekannte Mono-m-methylbenzidin. 

I. F a r b s t o f f  a u s  o - m - T o l i d i n .  10 kg  o-m-Tolidinsulfat 
werden mit 15.5 kg Salzsaure (25 pCt. HCl) ,  300 k g  Wasser und 
100 kg  Eis angeriihrt bezw. gelost und rnit einer Losung von 4.5 k g  
Natriumnitrit (96 pCt. NaNOa) in 9 kg Wasser diazotirt, zu welchem 
Zweck man nach dem Einlaufen der Nitritliisung noch 2 Stunden laiig 
bei Nullgrad riihrt. Die Disazoverbindung wird hierauf in eiiie auf 
Nullgrad abgekiihlte Losung von 22.6 kg krystallisirtem naphtionjauren 
Natron und 20 k g  krystallisirtem Natriumacetat in 450 kg  Wasser 
eingetragen. Nach 1 Stunde fiigt man 9 k g  calcinirte Soda hinzu. 
Kacb 3 - 4 tagigem Riihren ist die Farbstoffbildung vollendet. D e r  
mit Kochsalz gefiillte und getrocknete Farbstoff bildet ein rothbraunes, 
in Wasser leicht liisliches Pulver, das Baumwolle in alkalischem Bade 
ohne Hiilfe von Beize rnit lebhaft gelbrother Niiance Erbt .  

11. Far b s t o ff a u s  M o n o-m-me t h y 1 b e n  z id in .  Zur Darstellung 
des Mono-w-methylbenzidins wird eine abgekiihlte Mischung von 10 k g  
Anilin und 42.5 kg Salzsaure (25 pCt.) rnit 20 kg Eis versetzt und 
unter Kiihlung mit einer Lijsung von 7.8 k g  Natriumnitrit (96 pCt. 
NaNOa)  in 20 kg Wasser diazotirt. Das Diazobenzolchlorid wird in 
60 k g  o-Toluidin eingetragen und 12 Stunden bezw. so lange geriihrt, 
bis eine Probe,  rnit Salzsaureiiberschuss erhitrt , keine Stickstoffent- 
wickelung mehr zeigt. Hierauf wird der Ueberschass von o-Toluidin 
mit Dampf abgetrieben. Das so entstandene Amidoazobenzoltoluol 
enthalt wechselnde Mengen von o -Amidoazotoluol; fiir die weitere 
technische Verwendung ist die Abtrennung desselben nicht niithig. 
10 k g  des wie vorstehend erhaltenen Amidoazobenzoltoluols werden 
dann in 100 k g  Sprit (95 pCt.) geliist, die Lijsung wird rnit 12.5 k g  
SchwefelsBure (660 B.) unter Kiihlen und bestandigem Riihren versetzt. 
Zu dem auf Nullgrad abgekiihlten Brei giebt man eine Lijsung von 
3.4 k g  Natriumnitrit (96 pCt. NaN02) in 4.5 k g  Wasser. Nach Zusatz 
derselhen riihrt man noch einige Stunden unterKiihien und erhitztsehliess- 
lich unter bestandigem Riihren im Wasserbad am Ruckflusskiihler bis 
zur Beendigung der Stickstoffentwicklung, worauf der Alkohol abde- 
stillirt wird. 10 kg des so erhaltenen und gereinigten Azobenzoltoluols 
werden dann in 20 k g  Sprit (95 pCt.) unter Erwarmen geliist; die 
warme Liisung wird in eine L6sung von 26 k g  Zinnchloriir (SnCl2 
+ 2 aqu)  in 60 kg SalzsIure (25  pCt. H C I )  allmtiblich eingetragen. 

I )  Diese Berichte XVII, 3, 471. 
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Man erhitzt auf dem Wasserbade, bis die Mischung durch Ausscheidung 
von Hrystallen des entstandenen m - Methylbenzidinchlorhydrats eine 
weisse Farbung angenommen. Die rinnfrei gemachte L8sung versetzt 
man mit einer Losung von 20 kg Glaubersalz in 40 kg Wasser, wo- 
durch das Sulfat des rn - Methylbenzidins als weisser krystallinischer 
Niederschlag ausfiillt. Zur Darstellung des rothen NaphtionsPure-Farb- 
stoffes verfiihrt man wie unter 1. beschrieben, mit der Modification, 
dass auf 10 kg Mono-rn-methylbenzidinsulfat 20 kg Salzsiiure (25 pCt. 
HCI) und 5 kg Nitrit fiir die Darstellung der Disazoverbindung und 
24 kg krystallisirtes naphtionsaures Natron und 21 kg krystallisirtes 
essigsaures Natron fiir die Darstellung des Farbstoffes verwendet 
werden. Der Farbstoff stellt ein braunrothes, in Wasser leicht 16s- 
liches Pulver dar. Derselbe fiirbt ungebeizte Baumwolle in alkalischem 
Bad ohne Hiilfe von Beize lebhaft roth, von mehr blaulicher Niiance 
als der unter I. beschriebene. Das Patent ist abhhgig von dem ur- 
spriinglichen Congopatente 2S753 l). 

H. D. K e n d a l l  in L o w e l l  (V. St. A.). Ver fah ren  z u r  D a r s t e l -  
l ung  e i n e s  brau'nen Fa rbs to f f e s  a u s  Dini t rosoresorcin.  (D. P. 
54615 vom 6. Juni 1889, Kl. 22.) 3 Gewichtstheile Dinitrosoresorcin in 
Teigform mit einem Wassergehalt von etwa 25pCt. werden in ein mit 
einem Ruhrwerk versehenes, irdenes Gefass gebracht und nach und 
nach 1 Gewichtstheil einer Liisung von hydroschwefligsaurem Natrium 
(Na H SO2) zugesetzt, die in bekannter Weise durch Reduction von 
Natriumbisulfit durch metallisches Zink erhalten wird. (75 1 Natrium- 
bisulfitlosung von 250B., 10 kg Zink; Dauer 2'/2 bis 3 Stunden.) 
Diese Mischung wird bestiindig geriihrt, wobei die Temperatur all- 
miilig auf 570 C. steigt , welchen Temperaturgrad sie beibehglt, bis 
die Reaction nach etwa einer Stunde beendet ist. Die resultirende, 
den neuen Farbstoff enthaltende Fliissigkeit hat eine rothlich braune 
Farbe. Der Farbstoff ist sowohl in Wasser, als auch in Alkohol, 
schwach sauren oder alkalischen Liisungsmitteln liislich; in Benzin 
hingegen ist er fast unloslich. Baumwolle kann mit dem BEssaeinea 
genannten Farbstoff mittelst der fiblichen Beizen gefarbt werden; a m  
besten eignen sich dam aber Chrombeizen, da hierdurch Farbungen 
erzielt werden, die ausserordentlich rein und gliinzend und eeht gegen 
alle Einwirkungen von Seife, Licht, Luft, Siuren und Alkalien sind. 
Wolle und Seide kiinnen ebenfalls unter Anwendung der bekannten 
Verfahren damit gefhbt werden. 

Brenn- nnd Lenchtsoffe. A. K i t s o n  in  P h i l a d e l p h i a ,  
Pennsy1vanienV.St.A. Ver fah ren  und Appttrat  z u r  E r z e u g u n g  
von Leuch t -  bezw. Heizgas.  (D.P. 53823 vom 17. J a n u a r  1890, 

1) Diese Berichte XVIl, 3, 453. 
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K1. 26.) Das Verfahren besteht darin, dass i n  eine gliihende Kohlen- 
masse von unten Dampf und Luft, sei es im  Gemisch oder einzeln, 
und gleichzeitig von oben Dampf und fliissiger Kohlenwasserstoff ein- 
geblasen wird, wahrend die entstehenden Gase zur Mischung an eineni 
mittleren Punkt in eine gemeinsame Ableitung abgesaugt werden. Der 
hierzu dienende Apparat ist ein sich nach unten erweiternder Schacht- 
ofen, welcher mit den erforderlichen Hiilfsapparaten zur Erzeugung 
iiberhitzten Dampfs, zum Einblasen des fliissigen Kohlenwasserstoffes, 
rnit Zu- und Ableitungsriihren etc. ausgestattet ist. 

Sprengstoffe. W. S c h ii c k h e r  in W ien. G e  k ijrn t e s T a u  chl  o s e s  
Sch ie s spu lve r ,  aus N i t r o b e n z o l  und N i t r a s t a r k e  bestehend.  
(D. P. 54434 vom 25. Marz 1890, R1. 78.) Zur Erzeugung aolchen 
rauchlosen Schiesspulvers, werden 5 bis 10 pCt. Nitrobenzol mit 95 bis 
90 pCt. Nitrostarke innig durch Abarbeiten rnit den Handen vermengt, 
worauf die so gemengte Masse zunlchst in Kugelmiihlen, wie sie bei 
der Fabrikation des schwarzen Schiesspulvers iiblich sind, durch 6 bis 
12 Stunden gemahlen wird. Das auf diese Weise erhaltene, ziemlich 
trockene Pul-ier wird bei einem Drucke von etwa 1000 kg per 
Quadratcentimeter in Ruchen gepresst, welche man dann mittelst 
der gleichfalls bei der Pulverfabrikation in Verwendung stehenden 
KBrnmaschine kijrnt. Die Kijrner rundet man, indem man sie 10 bis 
16 Stunden in grossen rotirenden Trommeln belasst, und schliesslich 
werden sie in ahnlichen Trommeln polirt und mit Graphit uberzogen. 

St. H. Emmens  in Emmens  (Countyof Westmoreland, V. St. A.), 
Ver fah ren  z u r  Her s t e l lung  e ines  Ni t roce l lu lose  u n d  Am- 
mon iumpik ra t  en tha l t enden  Sprengstoffes .  (D. ]€'. 54528 vom 
11. Marz 1890, K1. 78.) Die Erfindung bezweckt die Herstellung 
schiessbaumwollartiger Sprengstoffe von griisserer Dauerhaftigkeit und 
zugleich grijsserer Sprengkreft ale bisher. Die Herstellung geschieht 
in der Weise, dass nitrirtes Papier oder solche Papiermasse mit einer 
LBsung von kohlensaurem Ammoniak, darauf rnit einer solchen von 
Pikrinsaure getrankt und sodann der Einwirkung von Ammoniakgtls bis 
zur Sattigung der Pikrinsliure ausgesetzt wird. 

A. W. J c h a d  e's Buchdruckerei ( L. S c h a d  e ) in Berlio S, Stallschreiberstr. 45 ;46. 




