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und ON — C(CH;) = C(ON2)OC,H,. Lést man die
crstere dieser Verbindungen in Wasser, so ist die
Loésung nicht alkalisch und beim Eindampfen in
vacuo bleibt Natriumeyanacetat nach der Gleichung

ON—CH=C=— 9N +H 0
2 5]
§ ___ONa
CN—-CH,—C—0H —
T 0C, Hy

CN — CH, — CO,; Na+ HO C, H..
Die zweite Verbindung verhilt sich ihnlich.

J.F.Thorpe und W. J. Young lesen iber
ce'g-Tetramethylglutarsiuren; F.H. How-
les, J.F. Thorpe und W. Udall dber g-Iso-
propylglutarsiure und die cis- und trans-
Methylisopropylglutarsinren; W. J. Pope
und 8. J. Peachey iber die Racemisation von
optisch activen Zinnverbindungen und
Dextromethyliathylpropylzinndextrobromo-
camphorsulfonat; H. L. Snape iber race-
mische und optisch active Formen von
Isoamarin. AL E

Patentbericht.

Klasse 12: Chemische Verfahren und
Apparate.

Herstellung von Phosphoreisen aus phos-
phorséurehaltigen Eisenschlacken. (No.

111 639. Vom 2. Februar 1898 ab. A.

Wieczorek in Berlin.)

Wird ein in zweckmissigem Mengenverhiltniss ge-
bildetes Gemisch von Kohle und phosphorsiure-
haltigen Eisenschlacken, etwa von Thomasschlacke,
im elektrischen Ofen erhitzt, so wird der Phosphor
in statu nascendi von dem Metall (Fe, Mn) als
Phosphin gebunden. Die Reaction lisst sich fir
Eisenphosphin durch folgende Gleichung, welche
fair den Hauptbestandtheil der Thomasschlacke,
Tetracalciumphosphat, gewihlt ist, erkliren:
Py0;.4Ca0+6Fe+171C=
4 Ca C, + Fey Py + 9 CO.

Selbstverstindlich entsteht auch Metallphosphin,
wenn statt des Metalles die Oxyde des mit Phosphor
zu verbindenden Metalles im Bade zugegen sind,
was sich fir Fe, O; statt Fe im vorigen Beispiel
durch folgende Gleichung erkliren lasst:

P;0;.4Ca0+8Fe, 0, +26C=
4 Ca G, + Fe, P, + 18 CO.

Das Verfahren gestattet die Einfihrung flis-
siger Schlacke, wie sie im Hiittenbetrieb abfilit.
Das Metallphosphin ist verwerthbar fir metallur-
gische Processe verschiedener Art, insbesondere
mag aul die Verwerthbarkeit des Eisenphosphins
zum Thomasstahlprocess hingewiesen werden, in-
dem durch den Zusatz dessclben phosphorarmes
Roheisen convertirfihig gemacht werden kann.

Patentanspruch: Verfahren, Phosphoreisen aus
phosphorsiurehaltigen Eisenschlacken herzustellen,
dadurch, dass man dieses Material dem Carbid-
bildungsprocess unterwirft, derart, dass bei der
Umwandlung der mit dem Phosphor vereinigten
Erdmetallbasen in Carbid der Phosphor in statu
nascendi an das freie bez. reducirte Metall tritt.

Darstellung der sauren Phenolester zwei-
basischer organischer S#uren. No.
111 297. Vom 28. April 1899 ab. Henry
Solomon Wellcome in London.)
Es ist bekannt, dass die Natriumverbindungen von
aliphatischen Alkoholen auf Anhydride zweibasi-
scher Carbonsiuren, die zwei Carboxylgruppen
enthalten, leicht einwirken und die Natriumsalze
der sauren Alkylester in guter Ausbeute liefern.
Doch ist es bisher nicht gelungen, eine #hnliche

Reaction mit den Natriumverbindungen der aro-
matischen Phenole auszufiihren. Dies gelingt
aber, wenn man die Reaction in einer neutralen
Flussigkeit ausfihrt, die vorzugsweise fihig ist,
entweder das Natriumsalz oder das Anhydrid, je-
doch ganz ohne chemische Einwirkung, aufzulésen.
Xylol, Toluol und Benzol eignen sich am besten
zu diesem Zweck. Die theoretische Menge des
Natrinms wird vortheilhaft in Drahtform in die
Flussigkeit eingefithrt. Es wird dapn das Phenol
hinzugesetzt und die Mischung, wenn nothig, er-
wirmt. Nach Verschwinden des Natriums wird
zu der noch heissen, das Natriumsalz des Phenols
entweder geldst oder suspendirt enthaltenden Flis-
sigkeit das Anhydrid hinzugegeben. Es findet in
den meisten Fillen eine Reaction sofort statt, in
anderen Fillen kann sie durch kurzes Erwirmen
zu Ende gebracht werden. Der Verlauf der Reac-
tion kann durch die folgende allgemeine Gleichung
ausgedriickt werden:

R<$9>0+X0Na=R<{OON,

R =Rest einer zweibasischen organischen
Saure, X = phenolartiger Rest. Die nach dem
vorstehenden Verfahren hergestellten Phenolester
finden mit Vortheil Anwendung in der Pharmacie,
weil das Phenol leicht abgeschicden und infolge
dessen vom Organismus absorbirt wird.

Patentanspruch: Die Darstellung von sauren
Phenolestern  zweibasischer organischer Siuren
durch Einwirkung der Natriumsalze der Phenole
auf die Anhydride der_Siuren bei Anwesenheit
einer neutralen Flissigkeit, die weder auf das
Natriumsalz noch auf das Anhydrid chemische
Wirkung ausiibt.

Darstellung einer 3-Methylharnsiure. (No.

111 668. Zusatz zum Patente 91 811 vom
22, Miarz 1896. Dr. Emil Fischer in
Berlin.)

Im Patent 91 811 ist die Darstellung einer Mono-
methylharnsiure durch Einwirkung von Halogeu-
alkyl auf die wasserig alkalische Losung der Harn-
siure beschrieben. Eine neue, zu obiger Methyl-
harnsiure isomere 8-Methylharnsiure wird erhalten,
wenn die im Patent 91 811 gegebenen Bedin-
gungen fiir die Alkylirung etwas modificirt werden.
Wendet man auf 1 Mol. Harnséure nicht 2, son-
dern nur 1 Mol. Alkali bei Gegenwart von Alkali-
acetat an, dann wird als Alkylirangsproduct eine
Methylharnsiure erhalten, welche, wie aus der
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Uberfihrbarkeit in das 8-Methylchlorxanthin hervor-
geht, das Methyl am Stickstoffatom (3) enthalten
muss. Die S#ure lést sich in 570 bis 600 Th.
siedenden Wassers und krystallisirt scharf mit
1 Mol. Wasser, welches beim lingeren Erhitzen
auf 1200 entweicht. Sie soll als Ausgangsmaterial
zur Herstellung chemisch-pharmaceutischer Pripa-
rate dienen.

Patentanspruch: Verfahren zur Darstellung
einer 3-Methylharnsiure unter Benutzung des durch
das Patent 91 811 geschiitzten Verfahrens, da-
durch gekennzeichnet, dass man Halogenmethyl
anf die Losung eines sauren harnsauren Alkali-
salzes bei Gegenwart von Alkaliacetat einwirken lasst.

Darstellung von Azoxybenzylidenanilin und
seinen Homologen. (No. 111 384. Zu-
satz zum Patente 99 542 vom 5. November
1896, Farbwerke vorm. Meister Lucius
& Brining in Hochst a. M.)

Nach dem Patent 99 5421) gehen das p-Nitro-

benzylanilin sowie dessen Homologe durch Ein-

wirkung von Schwefelalkalien — unter gleich-
zeitiger Reduction der NO,-Gruppe zur NH,-Gruppe
und Oxydation der Gruppe — NH.CH; — zu

— N:CH —, in p-Amidobenzyliden-Verbindungen

iiber, welche durch verdinnte Mineralsiuren die

bekannte Spaltung in Anilinbasis und p-Amido-
benzaldehyd erleiden. Es wurde nun gefunden,
dass man ein Zwischenproduct dieser eigenartigen

Reaction fassen kann, nimlich das p-Azoxy-

benzylidenanilin:

N — C;H,.CH:NC, Hy
| >0
N — GC;H,.CH:NC, Hy

bez. dessen Homologe, wenn man aunstatt der im

Patent 99 542 genannten Schwefelalkalien #tzende

Alkalien — Kaliumhydroxyd oder Natriumhydr-

oxyd — auf das p-Nitrobenzylanilin bez. dessen

Homologe einwirken lisst. Die so gewonnenen

Azoxybenzylidenbasen sind wohlcharakterisirte, gut

krystallisirende Verbindungen. Sie sollen Ver-

wendung finden zur Darstellung von Farbstoffen
der verschiedenen Gruppen, vornehmlich zu Tri-
phenylmethanfarbstoffen.

Patentanspriiche: 1. Verfahren zur Darstel-
lung von p-Azoxybenzylidenanilin und dessen Ho-
mologen gemiss dem durch Patent 99 542 ge-
schiitzten Verfahren, darin bestehend, dass man
p-Nitrobenzylanilin und dessen Homologe in der
Wirme mit Atzalkalien anstatt mit Schwefelalka-
lien behandelt. 2. Die besondere Ausfihrung des
durch Patentanspruch 1 gekennzeichneten Ver-
fahrens unter Anwendung folgender p-Nitrobenzyl-
basen: p-Nitrobenzylanilin, p-Nitrobenzyl- o-toluidin,
p-Nitrobenzyl-p-toluidin, p-Nitrobenzyl-xylidin.

Darstellung von 4-Dimethylamidophenyldi-
methylpyrazolon. (No. 111724. Vom
16. August 1899 ab. Farbwerke vorm.
Meister Lucius & Brining in Hochst a. M.)
HEs ist bekannt, dass man durch Erhitzen der
Salze von quarterniren Ammoniumbasen oder auch
der entsprechenden Ammoniumhydroxyde fiir sich
zu tertiiren Basen gelangt. Ein eigenartiges Ver-

1y Zeitschr. angew. Chemie 1899, 329.

halten zeigt aber das 1-Phenyl-2-8-dimethyl-4-
dimethylamidopyrazolonmethylhydroxyd bez. seine
Salze. Wenn man diese mit Alkalien erwirmt,
findet eine Spaltung der Ammoniumbase statt in
Acetylphenylmethylhydrazin und Dimethylglycocoll

im Sinne der Formel:
CH; — N -N_—-C;H,
et T
CH,;.C: C/@I [CH;),) — CO
CH, OH
CH; — N — NC, H;
H

CH, . CO H, C (N [CHy),) — COOR
CH,;.0H

Die Salze des genannten Methylhydroxyds
zeigen ebenfalls ein iiberraschendes Verhalten; sie
werden schon beim Erhitzen ihrer wisserigen oder
alkoholischen Losungen gespalten, und zwar, indem
glatter Zerfall der Ammoniumbase in Methyl-
alkohol und die tertiire Base stattfindet. Dies
Verhalten erméglicht, das beim Methyliren des
entsprechenden Amidopyrazolons nach dem Ver-
fahren des Patents 90 959 entstehende Dimethyl-
amidophenyldimethylpyrazolonmethyljodid in die
tertidire Base umzuwandeln.

Patentanspruch: Verfahren zur Darstellung
von 4-Dimethylamidophenyldimethylpyrazolon, darin
bestehend, dass man die Salze des 4-Dimethyl-
amidophenyldimethylpyrazolonmethylhydroxyds in
wasseriger oder alkoholischer Lésung erhitzt.

Aufarbeitung der verbrauchten wirksamen

MasseelektrischerSammler. (No.111912.

Vom 18, Mirz 1899 ab. Accumulatoren-

und ZElektricitits - Werke-Actienge-

sellschaft vormals W. A, Boese & Co.
in Berlin.)

Patentanspriicke: 1. Verfahren zur Aufar-
beitung der verbrauchten wirksamen Masse elek-
trischer Sammler, dadurch gekennzeichnet, dass
man die Massen von freier Schwefelsiure befreit,
trocknet, pulvert und derartig erhitzt, dass einer-
seits die beigemengten organischen Stoffe voll-
stindig oxydirt werden, andererseits aber Blei-
oxyde entstehen, die noch dieselbe feine Verthei-
lung aufweisen, wie die verwendeten Rohstoffe.
2. EBine Ausfuhrungsform des Verfahrens nach
Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass man
das in den Massen enthaltene Bleisulfat vor dem
Erhitzen durch Digestion mit kohlensauren Al-
kalien umsetzt.

Klasse 18: Eisenerzeugung.

Gasreinigungsvorrichtung, insbesondere fiir
Hochofengichtgase. (No. 110 547. Vom
13. April 1899 ab. Johann Schmalz in
Witkowitz [Mihren).)
Die Vorrichtung, bei welcher Pumpen, deren Ventile
etc. sehr bald durch Staub unwirksam werden,
ginzlich in Wegfall kommen, besteht (Fig.2) aus
einem Blechkasten ¢, der bis 4-B mit Wasser gefiillt
ist. In diesem Kasten bewegt sich ein Schopif-
werk, dessen Gefasse b sich im oberen Theile des
Kastens mit Gas fillen. Am héchsten Theile des
Blechkastens erfolgt durch Stutzen ¢ die Gaszu-



Jahrgang 1900,
Heft 23. 5. Juni 1900,

Patentbericht,

573

leitung. Die mit Gas gefillten Schépfgefisse
werden unter das Wasser gezogen und entleeren
sich an der untersten Stelle des Schopfwerkes.
Beim Entleeren stromen die Gase in den mittleren
Schacht d, der unten offen, sonst aber gegen den
Blechkasten vollsténdig abgeschlossen ist. Die
einzelnen Schopfgefisse sind an ihrer Offnung zum
Theile durch ein Drahtsieb f abgeschlossen, durch
welches die aufsteigenden Gase treten und ver-
theilt werden. Die untere Trommel g des Schopf-
werkes hat an jeder Speiche Drahtsiebe h, welche
wieder von dem aufsteigenden Gase durchzogen
werden.  Oberhalb dieser Trommel sind im
Schachte d rotirende Trommeln i angebracht, die
sowohl an den Speichen, als auch am Umfange

(4

Fig. 2.

mit Drahtsieben & belegt sind, um die aufsteigenden
Gase wieder in feine Theile zu zertheilen. Ober-
halb dieser Trommeln kénnen noch mehrere Draht-
siebe I zur weiteren Vertheilung der Gase ange-
ordnet sein. Die auf diese Art durch ofteres
Zertheilen innig mit dem Wasser in Berithrung
gekommenen und dadurch gereinigten Gase sammeln
sich iiber dem Wasserspiegel und treten gereinigt
in das Rohr m, von wo sie zur Gasglocke geleitet
werden konnen. Bei der Inbetriebsetzung dieses
Gasreinigers sind die ersten Gase mit Luft ge-
mengt, man muss daher diese Gase durch Ent-
liftungshahne n in die freie Luft auslassen. An
geeigneter Stelle sind Deckel und Schieber ange-
bracht, um die einzelnen Theile reinigen und her-
ausnehmen und den angesammelten Schlamm (bei 0)
ablassen zu konnen. Ein Schwimmer p zeigt den
Stand des Wassers im Kasten an, Die Schopf-
gefisse haben je ein Ventil g, welches sich offnet,
wenn die Gefisse aufsteigen. Durch dieses Ventil

fliesst das in den Gefissen geschopfte Wasser aus,
wodurch erzielt wird, dass das Wasser nicht vom
Wasserspiegel A-B bis zum hochsten Punkte des
Schopfwerkes gehoben zu werden braucht, und
daher auch die Betriebskraft zum Bewegen des
Schopfwerkes vermindert wird.

Patentanspriiche: 1. Gasreinigungsvorrichtung
inshesondere fiir Hochofengichtgase, gekennzeichnet
durch ein nach Art eines Paternosterwerkes in
einem mit einem Zuleitungsrohre (¢) fir das un-
reine Gas versehenen, zum Theile mit Wasser ge-
fallten Behilter (a) bewegtes Schopfwerk, dessen
Gefsisse (b) bei ihrer Abwirtsbewegung das Gas
unter Wasser bringen und es an der tiefsten Stelle
ihrer Bahn infolge Richtungswechsels in einen theil-
weise mit Wasser gefiillten, unten offemen, oben
geschlossenen, mit einem Gasableitungsrohre (m)
verbundenen Schacht (d) zwischen den Schopf-
werktrommeln austreten lassen, in dem das Gas
bei seinem Aufsteigen, durch Siebe zertheilt, in
innige Berihrung mit dem Wasser gebracht und
gereinigt wird. 2. Gasreinigungsvorrichtung nach
Anspruch 1, gekennzeichnet durch die Anordnung
von Ventilen (¢) im Boden der Schépfgefisse (b),
die sich beim Aufsteigen der letateren selbstthitig
offnen und das in den Gefissen (b) enthaltene
Wasser in den Behilter (@) zurickfliessen lassen.

Klasse 22: Farbstoffe, Firnisse, Lacke.

Abscheidung des bei der Darstellung des
Naphtazarins entstehenden Zwischen-
products. (No. 111 683. Vom 9. Juli 1899
ab. Farbwerke vorm. Meister Lucius
& Briining in Hochst a. M.)

Das bei der Darstellung des Naphtazarins ent-

stehende Zwischenproduct kann nach dem D.R.P.

101 3711) " aus der Naphtazarinschmelze abge-

schieden werden, indem man es in eine Leukover-

bindung iberfihrt durch Einwirkung von Reduc-
tionsmitteln. Es wurde nun gefunden, dass die

Abscheidung des sog. Naphtazarin-Zwischenproducts

aus der Naphtazarinschmelze leicht gelingt, indem

man die Losung, die man durch Lingiessen der

Schmelze in Eiswasser erhilt, mit Chlorzink ver-

setzt. Es fillt dann eine Zinkverbindung aus, aus

welcher man beim Erwirmen mit Wasser das

Naphtazarin-Zwischenproduct zinkfrei in Form

dunkelvioletter glanzender Krystillchen erhalt. Es

ist in Wasser schwer mit blauvioletter Farbung
loslich. Das isolirte Zwischenproduct ist werth-
voll fir die Gewinnung von Farbstoffen, Beispiels-
weise entsteht ein violettblauer Farbstoff beim

Schmelzen mit Schwefelalkalien, ein anderer blauer

Farbstoff bei der Einwirkung von Oleum,
Patentanspruch: Verfahren zur Abscheidung

des bei der Darstellung des Naphtazarins ent-

stehenden Zwischenproducts, darin bestehend, dass
man die verdiinnte Losung mit Chlorzink versetzt.

Darstellung von braunen schwefelhaltigen
Farbstoffen aus Polynitroderivaten der
Oxydialphylamine, (No. 111789. Vom
14. Juni 1899 ab. Leopold Cassella &
Co. in Frankfurt a. M.)

1y Zeitschr. angew. Chemie 1899, 41.
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In den D.R.P. 103 8611) und 104 2832) ist ge-
zeigt, dass werthvolle schwarze Farbstoffe erhalten
werden, wenn man unsymmetrische Dinitrooxy-
dialphylamine mit Schwefel und Schwefelalkalien
erhitzt. Fihrt man nun auch in den hydroxyl-
haltigen Alphylrest dieser Ausgangsstoffe Nitro-
gruppen ein, so verindert sich die Niiance der
resultirenden Farbstoffe sebr wesentlich. Diese
farben Baumwolle dunkelbraun bis gelbbraun.
Polynitroderivate der Oxydialphylamine der er-
wihnten Constitution lassen sich entweder durch
Condensation von Dinitrochlorbenzol mit Nitro-
amidophenolen oder durch Nitriren der Conden-
sationsproducte von Dinitrochlorbenzol mit Amido-
phenolen oder deren Homologen erhalten. Die
Uberfithrung dieser Kérper in Farbstoffe geschieht
in der gleichen Weise, wie dies im D.R.P. 103861
beschrieben ist.

Patentanspruch: Verfahren zur Darstellung
brauner schwefelhaltiger Baumwollfarbstoffe durch
Erhitzen des Condensationsproductes aus Pikramin-
siure und Dinitrochlorbenzol, sowie der nitrirten
Condensationsproducte aus p- und m-Amidophenol
oder den Amidokresolen (NH,:O0H:CHz;=
1:3:4; 1:4:5; 1:2:5) und Dinitrochlor-
benzol mit Schwefelalkalien und Schwefel.

Klasse 89: Zucker- und Stiirkegewinnung.

Verfahren zur stetigen Scheidung und Sa-
turation von Zuckersaft. (No. 110 229.
Vom 1. Marz 1899 ab. Jac. Wolff in
Briohl b. Koln).

Das Verfahren zum stetigen Scheiden und Satu-

riren hat den Zweck, Genaunigkeit und Sicherheit

mit Einfachheit und Billigkeit der Rohsaftreinigung
zu verbinden. Es hat den wesentlichen Vorzug,
dass bet demselben frischer Saft nicht fur sich
allein zur Saturation gelangt, sondern immer nur
vermischt mit grosseren Mengen eines Saftes,
welcher schon soweit saturirt ist, dass er nicht

mehr schiumt. Die ganze Arbeit zwischen Diffu-
sion und Schlammpressen wird einfacher, reinlicher,
sicherer und billiger. Leicht wiberlaufende Mess-
gefisse werden nicht benutzt (Fig. 8).

a

Fig. 3.

Patentanspriiche: 1. Verfabren zur stetigen
Scheidung und Saturation von Zuckersaft, dadurch
gekennzeichnet, dass von drei oder mehr durch
Uberlaufstutzen (k£ n) oder Rohre verbundenen Ab-
theilungen eines Gefisses die erste Abtheilung (a)
zur Scheidung in der Weise dient, dass Saft und
Kalkmileh durch ein Trichterrohr (f) stetig zuge-
[ihrt und durch ein verbiltnissmissig kleines Sa-
turationsrohr (%) vorwiegend durchmischt werden,
dass die eigentliche Saturation hauptsichlich in
der zweiten Abtheilung () erfolgt, indem diese
fortwihrend geschiedenen Saft aufnimmt und fertig
saturirten Saft abgiebt, und dass aus der letzten
Abtheilung (¢) durch ein Uberlaufrohr (p) der
saturirte Saft stetig abgefiihrt wird. 2. Die Be-
nutzung mehrerer neben einander gestellter Ge-
fasse an Stelle des einen in Abtheilungen geschie-
denen Gefssses.

Biicherhesprechungen.

Dr, Julius Schmidt, Privatdocent an der techn.
Hochschule Stuttgart. Ueber die Exforschung
der Constitution und die Versuche zur
Synthese wichtiger Pflanzenalkaloide. Ver-
lag von Ferdinand Enke, Stuttgart, 1900.

Das vorliegende Buch hat — wie es in der Vorrede

heisst — in erster Linie den Zweck, dem Lernenden

dasEindringen in das schwierige Gebiet der Alkaloide
zu erleiclitern. Demzufolge macht es auch auf Voll-
sténdigkeit keinen Anspruch; es werden nur die

Alkaloide Coniin, Piperin, Nikotin, Atropin, Cocain,

Chinin, Cinchonin, Strychnin, Bruein, Papaverin,

Narkotin, Hydrastin, Narcein, Berberin, Morphin,

Codein, Thebain, Caffein, Theobromin, Theophyllin

abgehandelt, und nur diejenigen Arbeiten finden

Beriicksichtigung, welche fir die Ermittlung der

Counstitution oder die Synthese von besonderer Be-

deutung geworden sind. Bei einem Buch, welches

1) Zeitschr. angew. Chemie 1899, 574.
%) Zeitschr. angew. Chemie 1899, 719,

ausschliesslich fir den Studirenden bestimmt ist,
wird man eine Sichtung und Beschrinkung des
Materials gewiss billigen. Der Referent hat aber
den Eindruck, dass noch einige andere Alkaloide
in den Rahmen des Buches hineingepasst hitten, z.B.
diejenigen der Granatwurzelrinde, deren Analogie mit
den Basen der Tropinreihe in so eingehender Weise
von Ciamician und Silber festgestellt worden
ist. Fir den Studirenden ist das vorliegende Buch
recht empfehlenswerth, zumal da das den gleichen
Gegenstand behandelnde Werk von Pictet in der
deutschen von Wolffenstein besorgten Ausgabe
seit 1891 keine neue Auflage erlebt hat. . Freund.

Dr. Hans Rupe, Privatdocent an der Universitit
Basel: DieChemie der natiirlichen Farbstoffe,
zugleich als finften Bandes vierte Gruppe von
Bolley-Engler’s Handbuch der chemi-
schenTechnologie. Braunschweig, F.Vieweg
& Sohn, 1900.

Auf 332 BSeiten hat der Verfasser eine dankens-



