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zugleich den schidlichen Einfluss des Chlorids
zu paralysiren, und es kann aus denselben
Griinden auch dem von H. Bya®) gemachten
Vorschlage, die Titration des mit Zinnchlorir
reducirten Eisensalzes, nach dem Wegschaffen
des Uberschusses an Reductionsmittel mit
Quecksilberchlorid, mit Kaliumbichromat aus-
zufiihren, tbrigens auch darum nicht das
Wort geredet werden, weil in das Verfahren
dann fberdies noch die Mangel der Tiupfel-
analyse eingefiihrt werden.

Es bleiben dann fir die Vornahme der
Reduction von Eisenoxydlosungen, die zuerst
angewandte Einwirkung von Zink, allein oder
im Contact mit Platin, dann jene mit
schwefliger Sdure bez. mit Sulfiten, ferner
jene mit Schwefelwasserstoff und endlich jene
mit metallischem Kupfer. Was die Reduction
mit schwefliger Sdure anbelangt, fiir welche
P. T. Austen und G. B. Huff™) und spiter
auch T. W. Hogg®) die Verwendung von
Natriumsulfit in saurer Losung und R. W. At-
kinson®) die Anwendung von Ammonium-
disulfit bei Neutralisation mit Ammoniak
und nachtriiglichem Ansfuern empfohlen haben
und die speciell auch Hamburger bei Be-
stimmung sehr kleiner Mengen als verlisslich
geschildert hat, so besteht kein Zweifel, dass
dieselbe nur bei Anwendung sehr grossen
Uberschusses an Reductionsmittel zu einer
vollstindigen Reduction des Eisenoxydsalzes
fihrt. Dann hat man aber Miihe, den Uber-
schuss der schwefligen Siure vollkommen
aus der Losung zu entfernen und damit die
Fehler zu vermeiden, welche bei Gegenwart
eines Uberschusses von schwefliger Saure ein-
treten, Jakoby hat darum das Verfahren,
zumal bei Bestinmung kleiner Eisenmengen,
als nicht empfehlenswerth bezeichnet. Wenn
auch, wie Huppert®) nachgewiesen hat, bei
Einhaltung gewisser Maassnahmen, wie starkes
Einengen der Loésung und Kochen in Ge-
fissen mit Glasverschluss, sich die von
Jakoby hervorgehobenen Fehler beseitigen
lassen, so erscheint dieses Reductionsverfah-
ren doch kaum einwandfrei, weil bei An-
wendung der von Huppert vorgeschlagenen
Vorsichtsmaassregeln die Mdglichkeit einer
theilweisen Oxydation des gebildeten Eisen-
oxydulsalzes nicht ausgeschlossen ist.

Besseres lisst sich von der von H. L.
Wells und W. L. Mitschell®) vorgeschla-
genen Reduction mit Schwefelwasserstoff
sagen. Diese leidet allerdings unter dem
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Mangel der Unannehmlichkeit des Operirens
mit Schwefelwasserstoff, sowie unter dem
Ubelstande, dass die Gegenwart von aus-
geschiedenem, fein vertheiltem Schwefel wegen
der bestehenden Tritbung der Flissigkeit das
Erkennen der ersten Spuren von Rothfirbung
der Liosung erschwert. Allein hier kommt
die Unsicherheit der vollstindigen Entfernung
des Uberschusses von Schwefelwasserstoff
weniger in Betracht, da man nach lingerem
Kochen nur nothig hat zu prifen, ob die
entweichenden Dimpfe nicht mehr auf Blei-
papier reagiren. Rascher gelingt die Aus-
treibung des Uberschusses an Schwefelwasser-
stoff allerdings, wenn man durch die Fliissig-
keit wihrend des Siedens Kohlensiuregas
hindurchleitet, wodurch das Verfahren natir-
lich nicht vereinfacht wird. In Folge der
bestehenden Tritbung der Fliissigkeit fallen
die Resultate bei Anwendung dieses Reduc-
tionsmittels freilich immer etwas hoher aus
und man hat, wenn man mit verdiinnter
Chamileonldsung (‘fj normal), wie dies bei
Bestimmung sehr kleiner Eisenmengen néthig
ist, einen merklichen Uberschuss anzuwenden,
um den Eintritt der Rothfirbung deutlich zu
erkennen. Die Gegenwart des fein vertheilten
Schwefels scheint keinen storenden Einfluss
auszuiiben. [Schlusa folgt.]

Neueres iiber Laboratorinms-Vacuum-
Trockenapparate.
Von Gustav Christ & Co.

Vacaumapparate, namentlich Vacuumtrocken-
apparate, finden immer mehr Eingang in chemische
Laboratorien zum Eindampfen und Trocknen von
Substanzen, welche hdhere Temperaturen nicht
ertragen, von solchen, welche ihre Feuchtigkeit
sehr schwer abgeben bez. beim gewdhnlichen
Luftdraeck niemals vollstindig trocken werden,
ond ferner von solchen, welche gleichzeitig vor
Luftinfection gesehitzt sein missen, z. B. bel
bacteriologischen Arbeiten. Die bisher &bliche
Form war ausschliesslich die cylindrische, deren
Vorzug in der Widerstandsfahigkeit gegen Druck
besteht. Indessen hat sich diese Form nicht fir
alle Falle als branchbar erwiesen, namentlich da
auch das Unterbringen von Schalen, Tiegeln und
anderen Qeffissen darin unbequem war und darch
besondere Einsatzstiicke ermdglicht werden musste.
Dazo kam der Ubelstand, dass die Warmefiber-
tragung von dem geheizten Mantel auf die Pri-
parate fast aueschliesslich durch Strahlang erfolgen
musste, weil die Ubertragung dorch den stark
verdiinnten Luft- ond Dampfinhalt ganz gering
ist; dies fallt besonders ins Gewicht bei den im
allgemeinen angewandten niedrigen Temperaturen
(Wasserbadheizung)., Dieser Missstand ist gehoben
durch eine neue Comstruction der Apparate mit
flachem Boden (Fig. 1), welche auch den Vor-
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Fig. 1.

Fig. 8.

theil bietet, dass die Gefisse, eventl. auch die
Priparate selbst, direct auf die Heizfliche gelegt
und mit grosserer Oberfliche ausgebreitet werden

konnen, wobei durch die directe Warmefibertragung
die Erhitzungszeit abgekirzt wird.

Die Praparate erfahren eine viel intensivere
Erwirmung, als wenn diese nur durch directe
Strahlung oder durch die stark verdinnte Laft
stattfindet. Der Apparat kann natiirlich ebenso
wie die iiblichen Vacuum-Trockenapparate cylin-
drischer Form sowohl mit Wasser, als anch mit
hoher siedenden Flissigkeiten gefillt werden.
Grossere Vacuum-Trockenapparate werden mit
mehreren ebenen Heizflichen ausgefiihrt und sind
u. A. in verschiedenen physiologischen Labora-
torien im Gebrauch.

Eine weitere wesentliche Neueraong anf diesem
Gebiete ist der cylindrische Vacoum-Trockerapparat
mit Dampfmantel fir gespannten Dampf und
zur Erzielung von constanten Temperaturen fiber
100° C. bis zon 112° C. Diese Apparate ver-
meiden die Nachtheile, welche die Verwendung
hoher siedender Flissigkeiten mit sich bringt
und welche in Unreinlichkeit, Feunersgefahr, vor-
zeitiger Zerstorung des Metalls ete. bestehen.
Die Dampfspannung betriigt in solchen Apparaten
gewdhnlich 0,7 Atm. Statt directe Heizung anzu-
wenden, konnen sie anch an eine Dampfleitung
mit entsprechendem Dampfdraock angeschlossen
werden. Bei den mit Gas geheizten Apparaten kann
eine constante Temperatur erzielt werden, wenn
der Apparat mit einem Thermoregulator, wie er
aof Fig. 2 ersichtlich ist, verbunden ist; der-
selbe stellt die Gaszufuhr zum Brenner ab, wenn
die verlangte Temperatur erreicht ist, und giebt
dieselbe wieder frei, sobald die Temperator wieder
zu sinken beginnt; an einer fortwadhrend brennen-
den Zindflamme entziindet sich das Gas immer
wieder. Das Absperren der Gaszufohr geschieht
darch eine Qaecksilbersaule, auf welche der Dampf-
druck wirkt. Dieser Thermoregulator ist entweder
nor fir eine Temperatur eingerichtet, die inner-
halb enger Grenzen etwas verindert werden kann,
oder zum Einstellen verschiedener Temperaturen
vou 100—1129 durch Verstellen der Neigung des
U-Rohres. Eine an letzterer angebrachte Scala
giebt deren Stellung fir die einzelnen Tempera-
turen an. Der Apparat ist nach den Angaben
des Herrn Professors Dr. Herzfeld, Vorstehers
des Laboratorinms fir die Ribenzuckerindustrie,
gebaut. Die Verwendung dieser Vorrichtung, wie
iberhaupt des ganzen Apparates kann den ver-
schiedenartigsten Interessen dienen, besonders wird
er fir solche Substanzen in Betracht kommen,
welche auch bei hoherer Temperatur pur sehr
schwer ihre Feuchtigkeit abgeben, wie Zuckersifte,
Syrup, Melassen u. dgl.

Eine Combination von Trocken- und Eindick-
vacoum - Apparat stellt die Fig. 3 dar. Dieser
Apparat besitzt eine gerade Trockenfliche und
Wasserbadheizung und ist mit Condensator zur
Wiedergewinnung von Losungsmitteln, wie Alkohol
ete. versehen, was fibrigens bei den obengenannten
Apparaten auch vielfach ansgefihrt wird; er bistet
den sehr bemerkenswerthen Vortheil, dass Ein-
dampfen und Trocknen in einer Operation ver-
bunden sind, ein Herausnehmen der Priparate, ein
Umfiillen in andere Geffisse etc. alsoa vermieden
wird und er deshalb ein ganzlich verlostloses und
bequemes Arbeiten gestattet; er ldsst sich ausser
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in rechteckiger Form, wie dies die Figur veran-
schaulicht, auch in runder Form herstellen. Seine
Verwendung ist eine sehr vielseitige, z. B. far
Milch, Blutpriparate, Extracte, Collodium, leicht

explodirbare Kérper und iiberbaupt alle diejenigen
Stoffe, welche ein Eindampfen und Eintrocknen
bei niedeter Temperatur und im luftverdiinnten
Raume erfordern.

Patentbericht.

Klasse 8: Bleicherei, Wischerei, Fiirberei,
Druckerei und Appretur.
Bleichen von Pflanzenfaserstoffen mittels

Alkalisuperoxyden. (No. 130 437. Vom

20. December 1900 ab. Albert Gagedois

in Don, Nord-Frankr.)

Die Verwendung von Alkalisuperoxyden zam Bleichen
von Pflanzenfaserstoffen ist bisher deshalb unge-
eignet gewesen, weil durch die unter Erwirmung
des Bleichbades erfolgende rasche Entwicklung von
Sauerstoff im Entstehungszostande die Pflanzen-
fasern angegriffen und, wenigstens theilweise, in
oxydirte Cellulose dbergefihrt werden. Dieser
Ubelstand soll gemiss vorliegender Erfindung ver-
mieden werden.

Patentanapruch: Verfahren zum Bleichen von
Pflanzenfaserstoffen mittels Alkalisuperoxyd, da-
durch gekennzeichnet, dass das Bleichbad einen
Zusatz von Seife, Stirke, Gummi oder von &hn-
lichen Stoffen erbalt, die eine Schutzhille fiir die
Pflanzenfasern bilden, um diese vor einem zu
raschen und kraftigen Angriff des aus dem' Alkali-
superoxyd freiwerdenden Sauerstoffs zu bewahren
und die Entwicklung des Sauerstofls zu verlangsamen.

Klasse 12: Chemische Verfahren und

Apparate.

Directe Darstellung von festem, in Wasser
schwer lslichem Zinkhydrosulfit. (No.
130 403. Vom 13. Marz 1901 ab. Farb-
woerke vorm. Meister Lucius & Brining
in Héchst a. M.)
Es wurde beobachtet, dass unter bestimmten Be-
dingungen die Umsetzung der Sulfite mit Zink-
staub und unter Zugabe von Saiuren zu einem
Ziokhydrosulfit in fester Farm von hohem Procent-
gehalt und in guter Ausbeute fihrt; die Bedingung
fir die Gewinnung eines salchen Products besteht
darin, dass der SO,-Gebalt der zu verwendenden
Solfitlosung bez. der SO,-Gebalt der Mischung
Sulfit + Wasser hoher ist als 20 Proe. Beriick-
sichtigt man diese Bedingung, so erhilt man beim
allmihlichen Zugeben von Skare, z. B. Schwefel-
siure oder Salzsiure, zn der Losung oder Mischang
von Sulfit und Zinkstaub ein Salz, das sich von
der Losung durch Filtration trennen l&sst und das
sich darch seine Eigenschaften als ein hochpro-
centiges, im trockenen Zustande &Ausserst bestdn-
diges Zinkhydrosulfit zu erkennen giebt; es ist in
Wasser schwer loslich, Man verfahrt beispiels-
weise folgendermaassen: 45 kg Zinkstaub werden
mit 386 kg Bisulfitlosung von 400 B. gut verrdhbrt
und dabei am Boden des Geffisses 257 kg ver-
diionte Schwefelshure von 12,4° B. oder 262 kg
verdinnte Salzsiure (10 Proc.) zuofliessen lassen.
Die Temperatur und das Zufliessenlassen der Saure
sind so zu leiten, dass kein Geruch nach SO,

auftritt, Nach dem FEinfliessenlassen der Saure
wird noch kurze Zeit gerihrt, dann filtrirt. Das
hellgraue Zinkhydrosulfit l@sst sich von event. noch
unverindertem Zinkstaub durck Aufschlemmen
treonen. Bei richtig geleiteter Operation wird
das Zink jedoch vollig in Hydrosulfit iibergefahrt,
Das abfiltrirte feochte Zinkhydrosulfit wird zweck-
missig mit Alkohol, Aceton oder dergl. gewaschen
und dann im Vacuom unter Erwirmen getrocknet.
Die Ausbeute betrigt ungefihr 135 kg, welche
einer Verwerthung von 75 bis 80 Proc. des Zink-
staubes entspricht.

Patentanspruch: Verfahren zur directen Dar-
stellung von festem, in Wasser schwer lgslichem
Zinkhydrosulfit, darin bestehend, dass man Sulfite
in Gegenwart einer solchen Menge Wasser, dass
das Gemenge mehr als 20 Proec. an SO, enthilt,
mit Zinkstaub unter Zugabe von Siuren behandelt.

Verfahren zur Darstellung von as-Nitro-
m-phenylendiamin. (No.130438. YVom

16. September 1901 ab. Aectiengesell-

schaft far Anilinfabrikation in Berlin).
Es bat sich gezeigt, dass beim Erhitzen von p-
Nitranilinsulfosaure (NH,:SO; H:NO,=1:3:4)
mit Ammoniak unter Druck die Sulfogruppe gegen
die Amidogruppe ausgetanscht wird und ein Nitro-
m-phenylendiamin entstebt, welches identisch ist
mit dem durch Nitriren des Dincet-m-phenylen-
diamins und nachheriges Verseifen der Acet-
verbindung erhaltenen Nitrophenylendiamin vom
Schmelzpunkt 16109,

Patentanspruch: Verfahren zur Darstellung
von Nitrophenylendiamin, darin bestehend, dass man
p-Nitranilinsulfoséure (NH, : SOgjH : NO,=1: 3:4)
mit wissrigem Ammoniak unter Druck auf Tempe-
raturen dber 1200 erhitzt.

Darstellung von Anthranilsiure. (No. 130301.
Vom 22. Januar 1901 ab. Baseler che-
mische Fabrik in Basel).

Es hat sich ergeben, dass das Phtalylhydroxyl-

amin beim Kochen mit etwas mehr als einem

balben Molecil Sodaldsung glatt in Anthranilsdore
ibergefiibrt werden kann. Beispiel: 10 kg Pbta-
lylbydroxylamin und 4 kg Soda werden durch Er-
wirmen mit 100 | Wasser geldst und die blutroth
gefarbte Losung wird so lange im lebhaften Sieden
erhalten, bis die Kohlensiureentwicklung anfhdrt
und die rothe Farbe in hellgelb umschligt. Die

Fliissigkeit wird denn concentrirt und die gebildete

Anthranilsaure mit Salzsiore ausgefallt.
Patentanspruch: Verfahren zur Darstellung

von Anthranilsiure, darin bestehend, dass man

Phtalylhydroxylamin mit Sodaldsung kocht.

Darstellung von Anthranilséure, (No. 130 302;
" Zusatz zum Patente 130301 vom 22.Jannar
1901, Basler Chemische Fabrik in Basel.





