282

man zuletzt und so, dass nach Abzug simmt-
licher Druckhdhenverluste bis zum Gay-
Lussac-Ausgang von dem vorhandenen oder
sicher zu erreichenden wirksamen Auftriebe
noch etwa 2 mm Druck am Gay-Lussac-
Ausgang, alles bei normaler Lufttemperatur
gerechnet, vorhanden sein wird. Dies
empfiehlt sich behufs leichterer Regelung
der Gasmengen durch das Register mit
Riicksicht auf normalen Kammerbetrieb.
Den Gay-Lussac-Querschnitt kann man
gleich dem Gloverquerschnitt oder etwas
kleiner wihlen. Thn proportional den Gas-
mengen bei den entsprechenden Temperaturen
zu nehmen, wire nicht gut, da bei der Aus-
packung mit Koks dann der freie Querschnitt
zu klein, der Druckhdhenverlust also zu
gross wiirde. Ferner sind Geschwindigkeits-
dnderungen, Kriimmungen, namentlich solche
mit kleinem Radius oder gar Kniestiicke
méglichst zu vermeiden. Durch Abrunden
der Kanten beim Austritt der Leitung aus
einem Kammerraum kann der Druckh&hen-
verlust fir den Eintritt der Gase in die

Leitung anndhernd gleich Null gemacht
werden.
Sicherheitssprengstoffe. Vortrag in

der Sitzung der Society of Chemical
Industry, Sect. London am 5. Dec. 1898
(J. Chemical 1899, 5). Der Vortrag wurde
bereits 8. 123 d. Z. gebracht.

Der Apparat zur Bestimmung der
Halogene durch Destillation von F. J.
Chattaway und K. J. P. Orton (Chem.
N. 78, 8b) besteht aus dem Destillationsge-
fass, welches zur Vermeidung simmtlicher
durch Halogen angreifbaren Gummistopfen
mit einem hohlen eingeschliffenen Glasstdp-
sel verschlossen ist, in welcheu ein Gaszu-
fihrungs- und ein an einer Stelle zu einer
Kugel aufgeblasenes Gasableitungsrohr ein-
geschmolzen ist. Letzteres ist wieder durch
Glasschliff mit dem U-formigen Absorptions-
gefiss verbunden, in welches eine zweite
Vorlage eiugeschliffen ist. Die Destillation
erfolgt im Kohlensiurestrom, um die Oxy-
dation von etwa aus dem vorgelegten Jod-
kalium freigemachtem Jodwasserstoff zu ver-
hiiten. T. B.

Organische Verbindungen.

Verfahren zur Herstellung der Es-
ter der m-Amidozimmtsaure nach Farb-
werke vorm. Meister Lucius & Brining
(D.R.P. No. 101 685).

Patentanspruch: Verfahren zur Herstellung
der m-Amidozimmtsiureathyl- und -methylester,
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darin  bestehend, dass man m - Amidozimmt-
saore mit Athyl- bez. Metbylalkohol und Salzsiure
oder Schwefelsaure esterificirt oder dass man die
entsprechenden Nitrozimmtséureester mit Zinn und
alkoholischer Salzsiure reducirt.

Verfahren zur Darstellung der am
Stickstoff substituirten Halogenver-
bindungen des Phtalimids nach Far-
benfabriken vorm. Friedr. Bayer & Co.
(D.R.P. No. 102 068). _

Patentanspruch: Verfahren zur Darstellung
der am Stickstoff substituirten Halogenverbindungen
des Phtalimids, darin bestehend, dass man die
Halogene auf die Metallverbindungen des Phtal-
imids einwirken lasst.

Verfahren zur Darstellung von f-
Oxycumarincarbonsidureestern der Ac-
tiengesellschaft fiir Anilinfabrika-
tion (D.R.P. No. 102 096).

Fatentanspruch: Die Darstellung von S3-Oxy-
cumarincarbonsiureestern durch Wechselwirkung
von Natriummalonsiureestern und Salicylsiure-
chloriden bez. deren Acidylderivaten,

Verfahren zur Darstellung vom §-
Oxycumarinen derselben Actiengesellschaft
(D.R.P. No. 102 097).

Patentanspruck: Die Darstellupg von §-Oxy-
cumarinen durch Erhitzen der nach dem Verfahren
des Patents No. 102 096 erhiltlichen J-Ozycu-
marincarbonsiureester mit alkoholischer Kalilauge.

Verfahren zur Darstellung des pri-
maren Citrats des p-Phenetidins und
des p-Anpisidins von Israel Roos (D.R.P.
No. 101 941).

Patentanspruch: Verfahren zur Darstellung
des primaren Citrats des p-Phenetidins und des
p-Anisidins, darin bestehend, dass man Citronen-
siure mit der Base direct oder in einem L&sungs-
mittel zusammenbringt.

Verfahren zur Darstellung von Ben-
zoésfure durch Hydrolyse nach Const.
Fahlberg in Salbke-Westerhiisen (D.R.P.
No. 101 882).

Patentanspruch: Verfahren zur Gewinnung
von Benzoésiure, dadurch gekennzeichnet, dass
man bei gewdhnlichem atmospharischer Druck
ihre Sulfoderivate in Gegenwart cines Uberschusses
an concentrirter Schwefelsiure der Behandiung
durch dberhitzten Wasserdampf unterzieht.

Verfahren zur Trennung von Gera-
niol und Citronellol von J. Flatau und
H. Labbé (D.R.P. No. 101 549).

FPatentanspruch: Verfahren zur Trennung von
Geraniol und Citronellol, dadurch gekennzeichnet,
dass man die sauren Phtalsiureester dieser Alko-
hole bildet und durch Anwendung von Ligroin
trennt.
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Verfahren zur Darstellung von Va-
nillin-p-Amidophenolderivaten nach
Vereinigte Chininfabriken Zimmer &
Co. (D.R.P. No. 101 684).

Patentanspruch: Die Darstellung von Va-
pillin-p-Amidophenolderivaten gemiss Pateut No.
96 342 in der Weise, dass bei dem Verfahren
dieses Patentes das Vanillin durch Vanillinather
oder Vanillinester (z. B. Vanillinithylcarbonat oder
Phenacylvanillin) bez. das Phenetidin durch andere
p-Amidophenoléither ersetzt wird.

Verfahrenzur Darstellung von kern-
substituirten Monosulfosiuren des
Acetanilids, seiner Homologen und
Substitutionsproducte, sowie deren

Salzen nach Hoffmann-La Roche & Co. -

(D.R.P. No. 101 777).

Patentanspruch: Verfahren zur Darstellung
von kernsubstituirten Monosulfosiuren des Acot-
anilids, seiner Homologen und Substitutionspro-
ducte, sowie deren Salzen, darin bestehend, dass
man auf Kern-Halogensubstitutionsproducte des
Acetanilids, seiner Homologen und Substitutious-
producte saure oder neutrale schwefligsaure Salze
in einem geeigneten Verdiinnungsmittel unter
Drack einwirken lésst.

Verfahren zur Darstellung von Wein- |

Organische Verbindungen.

sdurediphenylester von J. Ulrich Kreis

in Mftinchen (D.R.P. No. 101 860).

Patentanspruch: Verfahren zur Darstellung
vou Weiunsiurediphenylester durch Condensation
von Weinsiure in Form ihres Kalisalzes und Phe-
nol mittels Phosphoroxychlorid.

Verfahren zur Darstellung schwe-
felhaltiger Baumwollfarbstoffe von
Henri Raymond Vidal in Paris (D.R.P.
No. 102 069).

Patentanspruch: Verfahren zur Darstellung
schwefelhaltiger Baumwollfarbstofle, darin bestehend,
dass man Schwefel und Schwefelalkalien einwirken
lisst auf Azofarbstoffe des Resorcins oder des

1-5-
2-5-
2-8-
1-8-
2-1-
2-6-
oder auf die ihnen entsprechenden Amido- oder
Diamidoverbindungen. o

Dioxynaphtalins

Synthese des Daphnetins und As-
culetins. Nach L. Gattermann und
M. K5bner (Ber. deutsch. 32, 287) wird
eine Mischung von 2 g Pyrogallolaldehyd,

erhalten aus Blausdure und Pyrogallol, 8 g

wasserfreiem Natriumacetat und 10 g Essig-
siureanhydrid im offenen Gefisse im Olbade
oder in einer Bombe 5 Stunden lang auf
170 bis 1807 erhitzt. Das briunlich ge-
fairbte Reactionsproduct wird sodann mit

etwa 15 g Wasser so lange auf dem Wasser-
bade digerirt, bis alles Anhydrid zersetzt
ist, worauf von einer kleinen Menge eines
ungeldsten Oles abfiltrirt wird. Beim Ab-
kithlen scheiden sich dann etwas gelblich
gefirbte Krystalle ab, welche, aus Wasser
umkrystallisirt, lange Nadeln vom Schmelz-
punkt 128 bis 129° ergaben, die in allen
Punkten mit dem Diacetyldaphnetin iden-
tisch sind. Erwarmt man das Acetylderivat
einige Zeit mit 50-proc. Schwefelsiure, so
wird dasselbe verseift und man erhdlt das
freie Daphnetin von folgender Constitution
OH

|
’ \—011 _

CH=CI

In derselben Weise entsteht bei An-
wendung von Oxyhydrochinonaldehyd As-

culet n
OIL
|

| /\‘—ou

Zur Synthese des Asarons, welches
sich von dem Trimethyldther des Oxyhydro-
chinons ableitet, indem in diesem ein Kern-
wasserstoffatom durch den Propylenrest er-
setzt ist, wird nach L. Gattermann und
F. Eggers (Ber. deutech. 32, 289) eine
Mischung von 10 g Benzol, 5 g Oxyhydro-
chinontrimethylidther und 6 cc Blauséure vor-
sichtig unter Eiskiihlung mit 5 g fein ge-
pulvertem Aluminiumchlorid versetzt und
durch das Reactionsgemisch, welches am
Riickflusskithler auf 40 bis 50° erwarmt
wird, 4 Stunden lang ein missiger Strom
von trockner, gasformiger Salzsaure geleitet.
Das dickfiissig gewordene Reactionsproduct
wird vorsichtig mit Eiswasser versetzt, worauf
man durch Einleiten von Wasserdampf das
Benzol iibertreibt. Den nichtfliichtigen Riick-
stand 16st man dann in heissem Wasser auf
und kocht mit Thierkohle, worauf nach dem
Filtriren der Asarylaldehyd sich beim Er-
kalten in Form langer, seidenglénzender
Nadeln in sehr guter Ausbeute ausscheidet.
— Der erhaltene Aldehyd wird unter An-
wendung von Propionséiure der Perkin’schen
Reaction unterworfen. Man erbilt so Asa-
ron in guter Ausbeute.



Tuberculosegift. Nach Angabe der
Farbwerke vorm. Meister Lucius & Brii-
ning (D.R.P. No. 101 25b) wird den bisher
als werthlos betrachteten Rickstinden der
mit den bis jetzt bekannt gewordenen Aus-
laugungsmitteln behandelten Tuberkelbacillen
das von ibnen noch zuriickgehaltene Toxin
dadurch entzogen, dass die Riickstinde
mebrere Male mit Wasser, wisserigem Gly-
cerin oder mit Salzldsungen unter vollkom-
menem Ausschlusse der Luft 1 Stunde lang
auf 150° erhitzt werden. Die durch Cen-
trifugiren aus der noch heissen Masse ge-
wonnene Flissigkeit dient nun zur Gewin-
nung eines hochwerthigen, zu Immunisirungs-
zwecken hervorragend geeigneten Tubercu-
losetoxines. Dieses wird, um es haltbar zu
machen, mittels Alkobolfdllung in die feste
Form tbergefiihrt.

Der Apparat zur Bestimmung von
Kohlenstoff und Wasserstoff in sehr
flichtigen organischen Flissigkeiten
von F. W. Streatfield und L. Eynon
(Chem. N. 89, 50) besteht aus einem massig-
grossen dickwandigen Probirréhrchen, welches
mit einem dreifach durchbobrten Gummi-
stopfen verschlossen ist. Die eine Durchboh-
rung enthilt das Zufihrungsrohr fir Sauer-
stoff, es reicht bis fast zum Boden und
taucht dort in etwas Quecksilber. Durch
ein zweites gebogenes Réhrchen ist der Ap-
parat mit dem Verbrennungsrohr verbunden.
Durch die dritte Durchbohrung fiibrt beweg-
lich ein Glasstab. Die Substanz wird wie
gewohnlich im zugeschmolzenen Glaskiigel-
chen abgewogen, in den Apparat gebracht,
dieser mit dem Verbrennungsrohr verbunden
und dann das Kiigelchen durch Herunter-
driicken des Glasstabes zerbrochen. Die
verdampfende Fliissigkeit wird dann langsam
und sorgfiltig durch den Sauerstoffstrom in
das Verbrennungsrohr ibergefilhrt. Gegen
Ende kann man den Apparat durch Ein-
setzen in warmes Wasser etwas erwérmen,
Greift die Substanz Kautschuk an, so wird
der Apparat in der Weise modificirt, dass
der Stopfen sich unten befindet und mit
Quecksilber bedeckt ist. T.B.

Darstellung von Oxynaphtochino-
linsulfoséuren nach Basler chemische
Fabrik (D.R.P. No. 102 157).

Patentanspriche: 1. Verfahren zur Dar-
stellung von Oxy-B-Naphtochinolinsulfoséuren, da-
rin bestehend, dass man die S-Naphtylaminoxy-
sulfosiuren, bei denen die Amidogruppe einerseits,
die Hydroxyl- und die Sulfogruppe andererseits
auf dic zwei Benzolringe des Naphtalins vertheilt
sind, mit Glycerin, Schwefelsiure und Nitrobenzol
erhitzt.
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2. Die Verwendung der G-Siure, ferner der
[31-Amido- a;- oxynaphtalin- 3, -sulfosiure und der
Bi-Amido-a,-oxynaphtalin-a;- (oder B,-) sulfosiure
in dem durch Anspruch 1 geschiitzten Verfahren.

Acidylalkylderivate der stabilen
unsymmetrischen Cyclobasen der Ace-
tonalkaminreihe nach Chemische Fa-
brik auf Actien (vorm. Schering) (D.R.P.
No. 102 285).

Patentanspriiche: 1. Verfahren zur Darstellung
von Acidyl-uo-alkylderivaten der stabilen un-
symmetrischen Cyclobasen der Acetonalkaminreihe
gemiss Patent No. 90 069 bez. No. 97 009, darin
bestehend, dass man in den n-Alkylderivaten der
im Patent No. 97009 erwihnten stabilen un-
symmetrischen Basen — ausschliesslich des Vinyl-
diacetonalkamins - also z. B. Benzal-, Valeryl-,
Oenanthdiacetonalkamin, das Hydroxylwasserstoff-
atom durch ecine andsthesiophore Gruppe, wie z. B.
die Benzoyl-, Toluyl-, Phenylacet-, Cinnamylgrappe
ersetzt.

2. Abinderung des durch vorstehenden An-
spruch gekennzeichneten Verfahrens, darin beste-
hend, dass man zupichst dic Acidylderivate der
nicht alkylirten unsymmetrischen stabilen Cyclo-
basen der Acetonalkaminreihe - . ausschliesslich
des Vinyldiacetonalkamins — gemiss D.R.P. No.
90069 bez. No. 97009 darstellt und dann aikylirt.

Die Methode der quantitativen Be-
stimmung der Alkaloide mittels titrir-
ter Jodlésung von Kippenberger ist
nach M. Scholtz (Arch. Pharm. 237, 71)
vollig unbrauchbar. ’

Bei der Untersuchung von Wein-
essig bemerkte K. Farnsteiner (Z. Unters.
1899, 198) das Vorkommen eines aldehyd-
artigen Korpers, der Fehling’sche Ldsung
reducirte. Derselbe wird durch Silberoxyd
unter theilweiser Harzbildung in Essigsiure
fibergefiihrt, jedoch stellt er nach Anmsicht
des Verf. nicht Acetaldehyd vor. Die Me-
thoden der Untersuchung waren denen der
Weinuntersuchung nachgebildet. Die Ver-
suche sind noch nicht abgeschlossen.

Untersuchung von Fabiana imbri-
cata Ruiz. Nach H. Kunz-Krause (Arch.
Pharm. 237, 1) enthdlt Fabiana imbricata
ausser dem im Holze und in den Blittern
vorkommenden Cholin kein specifisches Alka-
loid, dafiir aber eine Anzahl stickstofffreier
Pflanzenstoffe, Fabianol, Fabianaresen, Fa-
bianaglykotannoid und als Spaltungsproduct
desselben 4-Oxy-H-Methoxycumarol (Chrysa-
tropasiure), einen nicht krystallisirenden und
nicht drehenden, aber reducirenden Zucker,
ein Weichharz, die wahrscheinliche Mutter-
substanz obiger Korper. Die Blitter sind
reich an Magnesiumphosphat.
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Organische Verbindungen. — Farbstoffe.

Eine neue Oxynaphtochinonsulfo-
siure erhielt Fr. Gaess (Ber. deutsch. 32,
231) aus Naphtolgelb S. Durch Reduction
mit Natriumhyposulfit gelingt es leicht, das-
selbe in f; - @g-Diamino - ;- naphtol -8, - sulfo-
siure fberzufithren. Daraus entsteht durch
Einblasen von Luft in die kalte ammoniaka-
lische Lésung Amino - npaphtochinonimid-
sulfosiure. Beim Kochen mit wassrigem
Ammoniak ist schon nach kurzer Zeit die
Siure grosstentheils verschwunden. Versetzt
man nach etwa dreistindigem Kochen mit
Salzsiure, so scheidet sich in betréchtlicher
Menge ein dunkler, schwach metallglinzender
Niederschlag kileiner Krystdllchen ab, der
sich in Wasser mit brauner Farbe leicht
16st und von Eisenchlorid zu einem violett
firbenden Saurefarbstoff oxydirt wird. Wie
es scheint, entsteht der gleiche Farbstoff
beim Durchleiten von Luft durch die heisse,
ammoniakalische Losung der Amino-naphto-
chinonimidsulfosaure.

Fiir die daraus erhaltene Acetamino-
naphtochinonsulfosiure wurde die Consti-
tution 0
H

N
so, 117 N ,
s ! CO CH,

N

! j [
\\/, - \\\/
0

bewiesen. Beim Kochen der Amido-
paphtochinonimidsulfosdure mit fiberschiis-
siger  Atzbarytlosung  findet Aufldsung
und unter Ammoniakentwicklung die Ab-
scheidung eines schwer IGslichen Baryum-
salzes statt, das durch Schwefelsiure und
Kochsalz in oxynaphtochinonsulfo-
saures Natrium ubergefihrt wird. Durch
Vereinigung mit o-Phenylendiamin zu glei-
chen Moleciilen entsteht Eurhodolsulfo-
sdure.

Zur Bestimmung von Arsen in Gly-
cerin werden nach A, C. Langmuir (J.
Amer. 1899, 138) 15 bis 20 g Glycerin in
100 cc heissem Wasser gelést und mit einem
Gemisch von 200 cc concentrirter Salpeter-
siure und 12 cc concentrirter Schwefelsiure
eingedampft, bis die organische Substanz
zerstdrt ist. Nach dem Abklihlen wird auf
50 ¢¢c verdiinnt. Die Lo&sung lasst man
durch einen Tropftrichter in das Entwick-
lungsgefiiss eines mit Zink und Schwefel-
siure beschickten Marsh’schen Apparates
tropfen. Die Zersetzungsrihre ist in eine
Capillare von 1 bis 1,5 mm Durchmesser
ausgezogen. Nachdem man sich {berzeugt
hat, dass der ganze Apparat mit Wasser-
stoff geflillt ist und mit Quecksilberchlorid

|
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befeuchtetes Papier nicht gefarbt wird, er-
hitzt man die Réhre durch zwei Bunsen-
brenner und ldsst die zu priifende Lésung
zutropfen. Der Arsenspiegel scheidet sich
in der Capillare ab, wobei man mit Queck-
silberchloridpapier controlirt, dass kein Arsen
entweicht. Ist die Abscheidung beendet,
bricht man die Capillare ab, wagt, 168t das
Arsen in heisser Salpetersdure und bestimmt
das Gewicht des Réhrchenms. — Statt des
umsténdlichen Marsh'schen Apparates em-
pfiehlt Verf. zur qualitativen Priifung die
Probe von Gutzeit. In ein Reagenzrohr
gibt man 2 ¢c Glycerin, verdiinnt, gibt ein
Kérnchen Zink und geniigend Salzséure zu
und verschliesst mit einem Kork, der an
seinem unteren Ende mit Quecksilberchlorid
befeuchtetes Fliesspapier enthdlt. Noch
0,0025 mg Arsen lassen sich so erkennen.
T. B.

Farbstoffe.

Azofarbstoffe erhdlt man nach Levin-
stein Limited, Crumpeall Vale Chemi-
cal Works (D.R.P. No. 102 160) aus Naph-
tylendiaminmonosulfoséure.

Patentanspriiche: 1, Verfabren zur Darstellung
von Amidoazofarbstoffen aus der a, a,-Naphtyl-
endiamin-f,-monosulfosiure, darin bestehend, dass
man die a, a;-Naphtylendiamin-{3,-monosulfosiure
diazotirt und die so gewonnene Diazoamidonaph-
talinsulfosdure mit Aminen, Diaminen, Phenolen,
Amidophenolen, Dioxykorpern der Benzol- und
der Naphtalinreihe, sowie den Sulfo- und Carbon-
siuren dieser Componenten paart.

2. Verfahren zur Darstellung von einfachen
und gemischten Tetrazofarbstoffen der a; a,-Naph-

‘tylendiamin- 3; - monosulfosiure, darin bestehend,

dass man die nach Avspruch 1 dargestellten Com-
binationen mit Oxykorpern und substituirten
Amidokérpern, welche noch eine der Amidogruppen
der Naphtylendiaminsulfosiure im freien Zastand
enthalten, diazotirt und dann die so gewonnenen
Diazofarbstoffe mit Aminen, Phenolen, Diaminen,
Amidophenolen, Dioxykérpern der Benzol- und

i der Naphtalinreihe, sowie den Sulfo- und Carbon-

siuren dieser Componenten zu Tetrazofarbstoffen
kuppelt.
3. Als besondere Ausfihrungsformen des
Anspruches 1 die folgendon Combinationen:
1 Mol. a, a,-Naphtylendiamin-8;-sulfosiare
und

1. 1 Mol. m-Phenylendiamin,

2. 1 - m-Toluylendiamin,
3. 1 - a-Naphtylamin,
4. 1 - pB-Naphtylamin,
5. 1 - Phenol,
6. 1 - Resorein,
7. 1 - @a-Naphtol,
8. 1 - J-Naphtol,
9. 1 - [(-Oxynaphtodsiure,
10. 1 - Naphtionshure,
11. 1 - p-Naphtylamin-F-Saure (Siure der

Patentschrift No. 43 740),



