1182

Unorganische Stoffe, — Organische Verbindungen.

[ Zeitschrift fUr
angewandte Chemie.

Wasser bleibt ein Theil des Natriumsuper-
oxyds unzersetzt, welches, wenn das Priparat
in Wasser suspendirt verwendet werden soll,
eine sofort beginnende Zersetzung bewirken
wiirde.

Bei Berithrung mit organischen Ké&rpern
wirkt die erhaltene Superoxydverbindung
ausserordentlich antiseptisch.

Zur Vorbereitung thonerdehaltiger
Mineralien fiir die Aufschliessung
mittels Schwefligsdure werden dieselben
nach E. Raynaud (D.R.P. No. 107 502) mit
Schwefelverbindungen der Alkalien oder Erd-
alkalien oder mit einem gleichwerthigen
Gemisch von schwefelsauren Alkalien oder
Erdalkalien und Kohle in zur Aluminatbil-
dung ungeniigenden Mengen erbitzt. Das
zerkleinerte Mineral wird nach Mischung mit
30 Proc. Schwefelpatrium oder eisem gleich-
werthigen Gemisch von schwefelsaurem Na-
trium und Kobhle in einem Flammenofen bei
dunkler Rothglut erhitzt. Nach einer un-
gefibr 2 Stunden dauernden Erhitzung bei
dunkler Rothglut wird eine Masse abge-
schieden, welche die alkalischen Salze haupt-
sichlich in Form von Sulfiden entbidlt, wenn
Schwefelnatrium angewendet wurde, bei An-
wendung einer #quivalenten Mischung von
schwefelsaurem Salz und Kohle jedoch in
Form eines Sulfids und eines schwefelsauren
Salzes. Ausserdem finden sich noch Chlorid-
verbindungen vor, wenn man diese als Fluss-
mittel hinzugefiigt hat. Losliche Thonerde
ist daon nur in geringen Mengen vorbanden.
Nachdem die Masse aus dem Ofen entfernt
ist, wird sie mit Wasser behandelt, um durch
Auslaugen simmtliche Alkalisalze zu extra-
hiren, so dass sie nach Verdampfen der Lé-
sungen zur Trockne fiir die Erncuerung des
Processes nutzbar gemacht werden kdnnen.
Der Riickstand aus diesem Auslaugeverfahren,
welcber simmtliche Thonerde der Mineralien
mit allen fremden Beimischungen, wie Eisen,
Silicium u. s. w., enthilt, wird der Einwirkung
von Schwefeldioxyd ausgesetzt, was in ver-
schiedener Weise ausgefiihrt werden kann,
Hierzu wird die Masse in Wasser suspendirt.
Die Thonerde 18st sich in Form von schweflig-
saurem Salz. Nach einiger Zeit trennt man
die Flissigkeit von dem unldslichen, die
Unreinigkeiten enthaltenden Riickstand. Die
Fliissigkeit wird dann erhitzt, wodurch Schwe-
feldioxyd frei wird und sich ein Nieder-
schiag von basischem Aluminiumsalz bildet,
den man von der Flissigkeit treont. Hierauf
sammelt man diesen Niederschlag, trocknet
und erhitzt ihn m#ssig, wodurch reine Thon-
erde als Riickstand erhalten, wéhrend Schwe-
feldioxyd frei wird, welches man mit den

Sulfitldsungen sammeln und zur Einwirkung
auf die Riickstinde oder in anderer Weise
verwenden kann.

Organische Verbindungen.

Amidobenzylalphylamin der Farb-
werke vorm. Meister Lucius & Briining
(D.R.P. No. 106 497).

Patentanspriiche: 1. Verfahren zur Dar-
stellung von in der CH,-Gruppe substituirten
Amidobenzylalphylaminen und Homologen, darin
bestehend, dass man die Anhydroverbindungen von
aromatischer Aldehyden und primiren Basep mit
aromatischen primiren Aminen mit freier p-Stellung
bei Gegenwart von Salzen dieser Amine in der
Kalte condensirt.

2. Als besondere Ausfihrungsformen vor-
stehenden Verfahrens die Anwendung von Benzal-
dehyd und den drei Nitrobenzaldehyden und Anilin
oder o-Toluidin.

Nitrobenzaldoxim von derselben
Farbwerke (D.R.P. No. 107 095).
Patentanspruch: Verfahren zur Darstellung
von o- und p-Nitrobenzaldoxim und deren Homo-
logen, darin bestehend, dass o- bez. p-Nitrotoluol
oder deren Homologe, bei demen in o- oder p-
Stellung zur Nitrogruppe ein Methyl sich befindet,
mit Natrinmalkoholat und Salpetrigsiureester be-
bandelt werden.
Diphenylaminderivate von H. R.
Vidal. (D.R.P. No. 106 823).
FPatentanspruch: Verfahren zur Darstellung
vou Diphenylaminderivaten, darin bestehend, dass
man Phospham bei 200 bis 2500 einwirken lisst
auf Dioxyverbindungen bez. Gemische von solchen
mit Oxyverbindungen des Benzols, Diphenylamins
oder Thiodiphenylamins, und zwar speciell auf:
Hydrochinon, p-Dioxydiphenylamin, p-Dioxythiodi-
phenylamin oder auf ein Gemisch von p-Dioxythio-
diphenylamin 4 p-Amidooxythiodiphenylamin, p-
Dioxythiodiphenylamin und Hydrochinon, p-Dioxy-
thiodiphenylamin + p-Amidophenol, p-Amidooxy-
thiodiphenylamin und Hydrochinon.

Wasserlsliche Theerpriparate.
Nach Knoll & Cp. (D.R.P. No. 106 500)
behandelt man Holztheer mit concentrirter
Schwefelsdure, befreit das Reactionsproduct
von Schwefelsiure und neutralisirt mit Al-
kali.

Es wird z. B. 1 Th. Holztheer mit 1'/, Th.
concentrirter Schwefelsiure unter Umriibren
so langsam versetzt, dass die Temperatur
100° nicht wesentlich iiberschreitet; man
hilt die Masse etwa '), Stunde auf dieser
Temperatur und trigt sie alsdann unter
Riihren in Wasser ein, wobei sich das Reac-
tionsproduct pulverférmig ausscheidet. Man
wiederholt das Waschen mit Wasser 2 bis
3 Mal. Das Einwirkungsproduct der con-
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centrirten Schwefelsiure auf den Holztheer
ist in Wasser unléslich, L&st man nun das
Einwirkungsproduct in verdiinnter Natron-
lauge auf, so kann man eive fast neutrale
LGsung herstellen. Diese wisserige neutrale
Losung hat einen nur schwachen Geruch,
welcher kaum an Theer erinnert. Beim Ein=
dampfen der Ldsung erbaélt man eine leicht
pulverisirbare, nicht hygroskopische Substanz,
welche im Mittel einen Schwefelgehalt von
4,3 Proc. besitzt.

Monojodthymol. Nach Kalle & Cp.
(D.R.P. No. 107 509) werden 75 k Thymol
in 60 k Natronlauge (40° B.) und 10 hl
Wasser gelost. Zu dieser Losung lasst man
unter Rilthren eine solche von 127 k Jod
und 127 k Jodkalium in 4 hl Wasser ein-
fliessen., Man kiihlt hiernach die etwas
warm gewordene Reactionsmasse ab, macht
durch Zusatz von verdlinnter Schwefelsiaure
schwach sauer und filtrirt das abgeschiedene
Product von der Mutterlauge ab. Durch
Umkrystallisiren aus Ligroin erhélt man das
Monojodtbymol vom Schmelzpunkt 68 bis 69°.

Zu einer Losung von 127 k Jod in
600 k Natronlauge und 20 hl Wasser ldsst
man 75 k Thymol zufliessen. Beim An-
sduern dieser Lésuug fillt das Monojodthy-
mol aus und wird auf die gleiche Weise
wie beim 1. Beispiel isolirt.

Zur Darstellung von Triacetylderi-
vaten der Oxyhydrochinone werden pach
Angabe der Farbenfabriken vorm. Friedr.

Bayer & Cp. (D.R.P. No. 107 509) 10 k ;

Benzochinon mit 30 bis 40 k Essigsiurean-
bydrid, in dem 0,5 k krystallinische Phos-
phorsiure gelost worden ist, ubergossen
und bei gewdhnlicher Temperatur stehen ge-
lassen. Ohne dass eine sichtbare Reaction
eintritt, verschwindet das Chinon allméhlich
und ist nach einigen Tagen vollig in Losung
gegangen. Die Masse wird nun in Wasser
eingetragen, wobei sich das Triacetat des
Oxyhydrochinons als allmihlich erstarrendes
Ol ausscheidet. Die Reinigung desselben
geschieht in derselben Weise, wie in Pat.
101 607 angegeben, durch Umkrystallisiren
aus Athyl- oder besser Methylalkohol. In
analoger Weise verliuft die Reaction, wenn
an Stelle von Benzochinon dessen Homo-
logen, z. B. Toluchinon, oder ea- oder 8-
Naphtochinon verwendet werden.

Zur Herstellung antiseptisch wir-
kender Jodzimmtsdure-m-kresolester
werden nach Kalle & Cp. (D.R.P. No.
105242) 27,4 k p-Jodzimmtsdure und 10,8 k
m-Kresol in 100 [ Benzol oder einer anderen

passenden Flissigkeit suspendirt bez. geldst
und dazu 8,5 k Phosphoroxychlorid gegeben.
Das Gemisch wird etwa 20 Stunden auf
dem Wasserbade am Riickflusskiithler erhitat
und nach dem Erkalten von etwas unange-
griffener Jodzimmtsdure abfiltrirt. Man
wiiecht das Filtrat mit Sodalésung und ver-
diinnter Natronlauge, trocknet und destillirt
das Benzol ab. Der Riickstand erstarrt
beim Erkalten und schmilzt, aus Methyl-
alkohol umkrystallisirt, bei 85 bis 86°.

Der in apaloger Weise dargestellte o-
Jodzimmtsdure-m-kresolester krystalli-
sirt aus Alkohol in breiten Nadeln, die bei
74° schmelzen. Die npeue Verbindung ist
in Wasser unldslich, in Ligroin schwer, in
Aceton, Ather und Benzol leicht 15slich.

Der m-Jodzimmts&ure-m-kresol-
esterkrystallisirt aus Alkohol in Prismen vom
Schmelzpunkt 40 bis 419 ist in Wasser un-
18slich, in Ligroin und Alkobol leicht und
in Ather, Aceton oder Benzol sehr leicht
16slich.

Zimmtsdureester fir Wundbehand-
Jang nach Kalle & Cp. (D.R.P. No. 106 506).
Zur Herstellung von Cinnamyl-trijod-m-
kresol werden 14,8 k Zimmtsiure, 48,6 k
Trijod-m-kresol und 8,5 k Phosphoroxychlo-
rid in 100 ! Benzol geldst und 30 Stunden
in gelindem Sieden gebalten. Es entweichen
Strome vop Salzsiuregas. Nach dem Er-
kalten wird von etwas Harz abgegossen, mit
300 ! Benzol verdinnt und mit verdiinnter
Sodalésung ausgeschiittelt. Die so behan-
delte Benzollgsung wird getrocknet und das
Benzol abdestillirt. Der beim Erkalten
feste Rickstand wird z. B. durch Ausziehen
mit Ligroin oder Ldsen in Aceton und Fillen
mit Wasser oder Krystallisiren aus Eisessig
gereinigt. Der neue Ester schmilzt bei 135
bis 136°%; er ist leicht ldslich ln Aceton,
Chloroform und Benzol, schwer in Alkohol,
Eisessig und Ligroin.

Fir Cinnamyl-p-chlor-m-kresol
werden 14,8 k Zimmtsdure, 14,25 k p-Chlor-
m-kresol, 8,5 k Phosphoroxychlorid und
100 ! Benzol 10 Stunden auf dem Wasser-
bade am Riickflusskithler gekocht. Die von
etwas Harz abgegossene Benzollsung wird
mit Sodalésung und Natronlauge ausge-
schiittelt, mit Chlorcaleium getrocknet und
das Benzol abdestillirt. Der Riickstand,
einmal aus Methylalkohol umkrystallisirt,
ergibt den reinen Ester, der bei 93 bis 94°
schmilzt; er ist sebr leicht 18slich in Ather
und Benzol, leicht in Aceton, schwerer in
Alkohol und Methylalkohol; aus letzteren
krystallisirt er in Drusen, die aus flachen
Prismen bestehen.



