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Siermann, verliest der Schriftfiihrer, Dr. H.
Alexander. Da die Rechnungspriifer beide
Kassen in bester Ordnung befunden haben, bean-
tragt Dr. L a n g e die Entlastung des Kassenwarts,
die einstimmig genehmigt wird. Nach Vorlegung
des neuen Voranschlags fiir 1910 gelangen folgende
Antrige des Kassenwarts einstimmig zur An-
nahme:

1. Der Sonderbeitrag fiir den Bezirksverein
pro 1910 wird auf 3 M festgesetzt.

2. Fiir Vortragszwecke werden 300 M bewilligt;

3. Fiir Vergniigungszwecke werden 100 M be-
willigt.

4. Der Hilfskasse des Bezirksvereines werden
250 M iiberwiesen.

5. Der Hilfskasse des Hauptvereins werden
150 M iiberwiesen. :

Bei den nun folgenden Erginzungswahlen
zum Vorstande werden die satzungsgemifl aus-
scheidenden Herren Dir. Dr. Kéhler, Dr. H.
Alexander, Dr. E. Sauer, Dr. A. Hesse
in ihre Amter durch Akklamation wiedergewihlt.

Uber die Zusammensetzung des Vorstandes
vgl. 8. 77. '

Zu Kuratoren der Hilfskasse werden die Herren
Dr. Sauer, Patentanwalt Biittner und Dr.
Hoémberg wiedergewihlt.

Als Rechnungspriifer fiir 1910 werden wiederum
die Herren Buch und Dr. Sierman n gewihlt.

Samtliche Gewihlten erkliren die Wah! an-
nehmen zu wollen.

Gegen 10 Uhr schlieft der Vors. den offiziellen
Teil der Sitzung. H. Alexander. [V. 14.]

Bezirksverein Bayern.

Vors.: Prof. Dr. E. Jordis - Erlangen; Stell-
vertreter: Dr. Landsber g - Niirnberg; Schrift-
fithrer: Dr. E. Mer k e ] - Niirnberg; Stellvertreter:
Dr. Limpach - Erlangen; Kassenwart: Dr. H.
Hofmann- Niirnberg; Vertreter im Vorstands-
rat: Dr. Landsberg; Stellvertreter Prof. Dr.
Gutbier. [V.12]

Bezirksverein fiir Mittel- und Niedersehlesien.
Vorstand fir 1910.
Vors.: Dir. Hugo Schulz- Klein-Gandau
b. Breslau; Stellvertreter: Dr. E. Richters-
Breslau; Schriftfiihrer: H. Welzel - Cosel; Kassen-
wart: Dr. F. A. Basse - Miinsterberg; Vertreter
im Vorstandsrat: Dr. E. Richters- Breslau;
Stellvertreter: Dr. R. Wo y - Breslau. [V. 16.]

Referate. R

I. 2. Analytische Chemie,
Laboratoriumsapparate und allge-
meine Laboratoriumsverfahren.
A. Verwelj. Die Bestimmung des Gesamtkalis im

Kalisilicat. (Z. anal. Chem. 48, 760—762. No-
vember 1909. Rotterdam.)
Seit einiger Zeit wird in der Landwirtschaft aus der
Rheingegend unter dem Namen ,,Kalisilicat** un-
echter Phonolith als Kalidiingemittel angeboten.
Zur Bestimmung des Gesamtkalis hat Verf. in An-
lehnung an die Methode von Lawrence Smith
folgendes Verfahren ausgearbeitet: 1 g der feinst
zerriebenen Substanz wird mit 1 g reinem Chlor-
ammonium und 5 g reinem kohlensauren Kalk ver-
rieben. Die Mischung fiillt man in einen Platin-
tiegel und bedeckt sie mit 3 g Calciumcarbonat.
Nach Austreiben des Ammoniaks iiber kleiner
Flamme gliiht man 1 Stunde lang iiber einem
Teclubrenner bei bedecktem Tiegel. Nach dem
Abkiithlen digeriert man die Schmelze bis zur voll-
stindigen Verteilung mit Wasser, spiilt dann alles
. in einen MeBkolben von 200 cem 1nhalt, kocht
15 Minuten lang, fiillt nach volliger Abkiihlung zur
Marke auf, schiittelt um und filtriert. 50 oder 100 ccm
des Filtrats sduert man in einem Porzellanschilchen
mit Salzsdure an, versetzt mit 10—15 cem Platin-
chloridlésung (10%ig) und dampft bis fast zur
Trockne ein. Das ausgeschiedene Kaliumplatin-
chlorid trocknet man bei 120—130° und bringt es
zur Wigung. Wr. [R. 4143.]
W. C. Bray. Analyse der aikalischen Erden und der
Alkaligruppe. (J. Am. Chem. Soc. 31, 611
bis 637. [1909].)

Die Arbeit ist eine Fortsetzung und Erweiterung
des vom Verf. aufgestellten Ganges fiir die quali-
tative Analyse der gewShnlichen Elemente und gibt
einen Trennungsgang an fir Barium, Strontium,
Calcium, Magnesium, Kalium, Natrium und Li-
thium. Man fillt die Losung mit Ammoniumcar-
bonat und Alkohol und filtriert nach halbstiindigem
Stehen. Der Niederschlag, welcher die Carbonate
von Barium, Strontium, Calcium und Magnesium,
sowie das iiberschiissige Ammoniumcarbonat ent-
hilt, wird in Essigsiure gelést und mit K,CrO,
versetzt, wodurch Bariumchromat gefillt wird.
Zum Filtrat wird Alkohol zugesetzt und mit Ammo-
niak Strontiumchromat ausgefillt. Das Filtrat,
welches noch Calcium und Magnesium enthilt,
wird verdiinnt, mit Ammoniumoxalat wird darauf
Calciumoxalat ausgefillt. Das Magnesium fill
man als Magnesiumammoniumphosphat durch Zu-
satz von Ammoniak und Natriumphosphat. Das
bei der ersten Fillung mit Ammoniumcarbonat er-
haltene Filtrat, in welchem Kalium, Natrium und
Lithium in Losung sind, wird eingedampft, gegliiht
und sodann mit 5—10 ccm Wasser versetzt. Der
dritte Teil der Losung wird sodann mit NaOH und
Na,HPO, erhitzt und Alkohol zugefiigt. Es fillt
Lithiumphosphat aus, wihrend Kalium und Natrium
in Losung bleiben. Auf Zusatz von NazCo(NO,)s
fillt dann ein Niederschlag von K,NaCo(NOy)s.
B. [R. 4145.]

M. Adams upd E. Overmann, Die Reduktion von
Kupfersulfat mit Hydroxylamin, (J. Am. chem.
Soc. 31, 637—640 [1909].) )

Bei dem Nachweis von freiem Hydroxylamin mit
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Fehlin gscher Losung werden je nach der Tem-
peratur und Konzentration der Reagenzien ver-
schiedene Resultate erhalten. So entsteht ein glin-
zend griiner Niederschlag, wenn man einige Tropfen
Fehlingscher Losung zu einer kalten, verd.
Hydroxylaminlésung zufiigt. Sind die Losungen
warm, s0 wird der Niederschlag gelb, in warmen
konz. Losungen bildet sich ein roter Niederschlag.
Diese Beobachtungen veranlaBten Verff., die ver-

schiedenen Stadien der Reduktion des Kupfersul--

fates naher zu untersuchen, und sie konnten hierbei
folgende Verbindungen isolieren und genau identi-
fizieren. 1. CuSO,.NH,OH, 2. CuSO,.2NH,0OH,
3. CuS0,;.5NH,0H und 4. Cu,S80,.2NH,OH. Die
Versuche zeigen, daB die Reduktion des Kupfer-
sulfates mit Hydroxylamin in folgenden Stufen
verlauft. Fiigt man eine alkoholische Losung von
Hydroxylamin bei —10° zu einem Uberschufl von
Kupfersulfat, so entsteht 1. Fiigt man zur kalten
Losung einen geringen Uberschu8 von Hydroxyl-
amin zu, so geht die Reaktion weiter, es bildet sich
2. Auf Zusatz einer konz. Hydroxylaminlésung
bildet sich 3. auf Zusatz von Wasser tritt hierauf
folgende Reaktion ein:
2(CuSO0y4.5N,0H) + Ho0 — Cu,80,.2N,0H
+ (N,OH),H,S0, + 6N,OH.
Auf Zusatz von Natronlauge erhélt man dann Kup-
feroxydul nach der Gleichung
(1,080, .2N,0H + 2NaOH — Cu,0 + NayS0,
+ 4H,0 + N,.

Kochen mit einem Uberschuf von Hydroxylamin
fiihrt zur volistindigen Reduktion zu metallischem
Kupfer. B. [R. 4147.]
G. Masino-Donnaz. Zur Kenntnis der maBanalyti-
sehen Bestimmung der Rhodanwasserstoffsiure
mit Kallumpermapganat und iiber ihre Verwen-
dung zur maBanalytischen Kupferbestimmung.
(Chem.-Ztg. 33, 1173—1174; 1185—1186. No-
vember 1909.)
Nach Volhard bestimmt man Kupfer mafanaly-
tisch, indem man das Kupfer mit gemessener Rho.
danammoniumlésung ausfallt (bei Gegenwart von
schwefliger Siure!) und den UberschuB an Rhodan
mit 1/,4-n, Silberldsung zuriickmiBt. Fiir den Fall,
daB Salzsiure zugegen ist, hat schon Volhard
selbst vorgeschlagen, anstatt der Silberlésung Per-
manganatlosung zu verwenden (Z. anal. Chem. 18,
291 und 28, 619). Es hat sich jedoch gezeigt, dal
das Ammoniumrhodanat durch Permanganat niclit
volistindig und restlos oxydiert wird (Klason,
J. prakt. Chem. 36, 74 und GroB8mann und
Ho6lter, Chem.-Ztg. 33, 348). Indessen gibt es
fiir jede Konzentration der mit Kaliumpermanganat
reagierenden Ammoniumrhodanatlésung eine bei-
nahe feste Beziehung. Verf. hat diese Beziehung
fiir 1/;-n. RhodanlGsung, die sich als giinstigste
Konzentration erwiesen hat, festgestellt und dann
auf Grund dieses empirischen Wertes Kupferbe-
stimmungen ausgefiihrt, deren Resultate von hin-
reichender Genauigkeit sind. Wr. [R. 4232.]
G. W. Morden. Die Bestimmung von Thalllum aut
elektrolytischem Wege. (J. Am. Chem. Soc. 31,
1045—1048 [1909].)
Nach Besprechung der Arbeiten von Schucht,
Heiberg und Neumann schildert Verf. die
eigenen Versuche, eine schnelle Methode zur

elektrolytischen Bestimmung des Thalliums zu
ermitteln. Die Abscheidung des Thalliums als
Metall bietet selbst keine Schwierigkeit, man
muBl nur Sorge tragen, die Oxydation des abge-
schiedenen Metalls zu verhindern. Dies ist nun auf
zwei Wegen moglich. 1. Indem man das Thallium
durch ein nicht oxydables Metall {iberdeckt und
2., indem man ein gegen Sauerstoff unempfindliches
Amalgam bildet. Es zeigte sich, daB als Schutz-
schicht fiir das Thallium nur das Zink in Betracht
kommen kann, da dieses stérker elektronegativ ist,
als das Thallium. Doch hat das Anbringen einer
Schutzschicht den Nachteil, daB das Zink nicht
geniigend dicht ist, weshalb Verf. versuchte, eine
Quecksilberkathode zu verwenden. Man erhilt
dann wohl ein gutes Thalliumamalgam, doch kann
dieses schlecht ausgewaschen werden, ohne zu oxy-
dieren. Es lassen sich nidmlich die letzten Spuren
von Wasser nicht mit Alkohol oder Ather entfernen,
da das Thallium durch diese Fliissigkeiten aus dem
Amalgam herausgelost wird. Auch Verdringen der
Luft durch Wasserstoff oder Kohlendioxyd beim
Trocknen gab keine befriedigenden Resultate. Hin-
gegen zeigte sich, daB das Thallium ein sehr stabiles
Zink-Thalliumamalgam gibt. Zur schnellen elek-
trolytischen Bestimmung des Thalliums verwendet
man daher am zweckmiBigsten eine rotierende
Anode und eine Quecksilberkathode, welche man
vorerst durch Elektrolyse einer verd. Zinksulfat-
16sung in eine Zinkamalgamkathode verwandelt hat,
die zur Abscheidung des Thalliums sehr geeignet ist.
B. [R. 4132]
F. Calbane und J. ¢. Woodbury. Uber eine Anwen-
dung der Stufenpotentiale fiir Erzanalysen. (J.
Am. Chem. Soc. 31, 1048—1051 [1909].)
Ein Erz, welches groBe Mengen von Blei neben
Silber und Kupfer und geringeren Mengen von Eisen,
Magnesium, Aluminium und Calcium enthielt, sollte
quantitativ auf seinen Blei-, Silber- und Kupfer-
gehalt untersucht werden. Verff. bedienten sich
hierbei der elektrolytischen Methode, und es zeigte
sich, daB in einer Ldsung, welche 149, Salpeter-
sdure enthielt, das Silber nach 2 Stunden bei dem
Potential von 1,4 Volt vollstindig abgeschieden
war. Bei einem Potential von 2 Volt und 129, Sal-
petersiure konnte dann Trennung von Blei und
Kupfer ausgefithrt werden. Interessant ist die
Tatsache, daB an der Anode kein Silberperoxyd ge-
bildet wurde. Die ganze Analyse konnte in 15 Stdn.
in einem sehr einfachen Apparat ausgefiihrt werden.
B. [R. 4131
H. Bollenbach. Zur maBanalytischen Bestimmung
des Bleles mit Kaliumpermanganat. (Chem.-
Ztg. 33, 1142—1143. Oktober 1909.)
Bleinitrat wird in alkalischer Ldsung durch Per-
manganat oxydiert. Der Vorgang entspricht an-
nihernd der Gleichung:

6KMnO, + 20Pb(NOy);, + 34NaOH = 4MnO,
+ MnyO; — 10Pb,0; + 34NaHO, + 6KNO,
+ 17TH,0 .

Auf diese Reaktion griindet sich eine tritrimetrische
Bleibestimmungsmethode (vgl. Z. anal. Chem. 1907,
582—588). Bei dieser wird eine auf reines Bleinitrat
eingestellte Permanganatlosung benutzt, die etwa
3 g Kaliumpermanganat im Liter enthilt. Zur Ein-
stellung gibt man zu 20 ccm der Permanganatlésung

%i
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300400 ccm Wagser, 6 ccm 1/,-n. Natronlauge
und 2—5 g Kaliumnitrat. (NB. Das letztere wird
zugesetzt, um die Ausfillung und das Absetzen des
entstehenden Niederschlags zu beschleunigen.) So-
dann &t man aus einer Biirétte, zuerst kubik-
zentimeter- dann tropfenweise Bleinitratlosung von
bekanntem Gehalt (20 g im Liter) zuflieBen, bis die
Permanganatfarbe ganz verschwunden ist. Nach
, jedem Bleinitratzusatz schiittelt man tiichtig um
und lif}t etwas absitzen. Der Permanganatver-
brauch fiir das destillierte Wasser, die 1/,-n. Natron-
lauge und das Kaliumnitrat wird durch einen
blinden Versuch festgestellt und vom Gesamtver-
brauch abgezogen. — Bei der Ausfiihrung der Blei-
bestimmung verfihrt man ebenso wie bei der Ein-
stellung. Wr. [R. 4231.]
J. F.. Sacher. Die schnellste Bleibestimmung auf
neuem Wege. (Chem.-Ztg. 33, 1257—1258.
Dezember 1909.)
Verf. hat die Molybdatmethode (Titration der
heiBen essigsauren Bleilosung mit Ammonium-
molybdatlésung und Tanninlésung als Tipfelindi-
cator) nach Alexander (Lunge-Béck-
mann, Chem.-techn. Unters.-Methoden 2, 258
[1900]; Ahrens, Anleit. z. chem.-techn. Analyse
1901, 162) vereinfacht, so daB die Dauer der Ana-
lyse auf etwa die Halfte vermindert wird. Zur Aus-
fithrung 16st man das zu untersuchende Material in
Salpetersiure, fillt das Blei mit iiberschiissigem
Ammoniak aus und liBt einige Minuten auf dem
Wasserbade stehen. Dann siuert man mit Essig-
siure an und titriert die heiBe Losung mit einge-
stelltem Ammoniummolybdat, bis ein Tropfen der
Fliissigkeit mit 0,3%iger Tanninlésung Gelbfarbung
zeigt. Die Einstellung der Ammoniummolybdat-
18sung erfolgt in analoger Weise auf reines Blei-
nitrat. Bei der Einstellung sowohl als bei der Ti-
tration muB der Molybdatverbrauch fiir die ver-
wendete Menge Wasser beriicksichtigt werden.
Dieser betrigt nach Sa-chers Feststellung
(1 ccm Molybdatlosung=- 0,01 g Pb)
fir 50 ccm Wasser 0,18 ccm Molybdatlésung

» 100, » 0,30 ,, "
, 125, » 0,40 ,, - »
, 150, .- 0,45 ,, ”
» 175, ’ 0,50 ., .
5 200 ,, » 0,54, .
» 250, ’ 0,60 ,, »
5, 300 ,, ' 0,75 ,,

Wr. [R. 4360.]
I. C. Galletly und G. G. Henderson. Die quantita-
tive Trennung von Blei und Wismut. (Analyst
34, 389—391 [1909]).)
Verf. verglichen eingehend miteinander die verschie-
denen vorgeschlagenen Methoden zur quantitativen
Bestimmung von Blei und Wismut. NachStréah-
lerundScharfenberg,sowieSalkowski
werden Blei und Wismut aus den Losungen ihrer
Chloride oder Nitrate durch Zusatz von Natrium-
phosphat quantitativ ausgefallt, das Bleiphosphat
kann dann in Salpetersiure wieder gelGst werden.
Fiir quantitative Bestimmungen ergibt aber weder
die Fillung in Gegenwart vonSalpetersiure, noch die
nachherige Behandlung des Niederschlags mit Sal-
petersdure geniigend genaue Resultate. Die von
Dittrich und Reise vorgeschlagene Fillung
des Bleies mit Ammoniumsupersulfat, wobei das

Wismut in Losung bleibt, sowie die elektrolytischen
Trennungen von Blei und Wismut, die von Ba -
lachowski und von Hollard und Ber-
tiaux angegeben sind, sind nicht immer befrie-
digend. Am besten bewihrt sich nach Ansicht der
Verff. die Methode von Clark. Eine Losung der
Chloride des Bleies und Wismuts wird mit einer
Stahlspirale (1—2 g) erhitzt, bis sich kein Kisen
mehr 16st. Das gefillte Wismut und etwas iibrig
bleibendes Eisen werden filtriert und mit kochen-
dem Wasser bleifrei gewaschen, sodann in Salzsiure
bei Gegenwart von etwas Kaliumchlorat gelost.
Die Losung wird verdiinnt und das Wismut sodann
als Sulfid gefillt, der Niederschlag mit einer. Schwe-
felwasserstofflosung  eisenfrei gewaschen, in Sal-
petersdure gelost, filtriert und mit Ammonium-
carbonat gefillt. Der Niederschlag wird gewaschen,
gegliiht und als Bi,0; gewogen. Dieses Verfahren
liefert’ sehr gute Resultate und kann sogar noch
etwas verbessert werden, indem man das Wismut
statt- mit Ammoniumcarbomat als Phosphat fillt.
B. [R. 4138.]
P. Liechti und E. Ritter. Apparat zur quantitativen
Bestimmung sehr geringer Ammoniakgehalte
in groBen, sich rasch bewegenden Luftmengen.
(Chem.-Ztg. 33, 1265—1266. Dezember 1909.
Bern.)
Der Apparat (siehe Abbildung) ist. zunéchst zur Ab-
sorption des aus landwirtschaftlichen Kulturboden
in die Luft entweichenden Ammoniaks bestimmt,
soll aber auch fiir andere, 2hnliche Zwecke dienen
konnen. Er besteht in seinen Teilen A—F aus Glas,
von F—G aus galvanisiertem Eisenblech. Die in
der Abbildung nicht gezeichneten Verbindungen
sind aus Gummischlauchstiicken hergestellt. Als

Absorptionsfliissigkeit dient ein Gemisch von
F
&
Saug-
ntilator
—‘_'—izz..ﬁ

100,0 ccm 1/ -n. Schwefelsdure und 250 ccm Wasser,
das in den Rohrteil B—C eingefiillt wird. Die am-
monijakhaltige Luft streicht iliber die durch den
Luftzug bewegte Sdure hin und reift bestindig
groBere Mengen davon mit sich in die Rohre (*—D,
deren besondere Form ein inniges Durchmischen
von Luft und Saure beférdert. In dem durch Winkel
und Erweiterungen gebildeten oberen Teil des Ap-
parates wird simtliche Sdure niedergeschlagen und
flieBt zuriick, wobei noch die letzten Spuren Am-
moniak absorbiert werden. Nach beendeter Ab-
sorption wird der Inhalt des Apparates auf 51 ge-
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bracht. Davon werden je 50 ccm zuriicktitriert,
was natiirlich mit groBter Genauigkeit geschehen
mu@. Wr. [R. 4359.]
A. Berthold. Neuer Destillationsaufsatz zur Ammo-
piakbestimmung. (Chem.-Ztg. 33, 1292. 11./2.
1909.)
Zweck des Apparates ist, eine bequeme Verbin-
dung zwischen einem Destillationskolben und einer
Yorlegeflasche zu schaffen, die hindurchstrémenden
Gase abzukiihlen und das Einfiillen der Lauge in
den Kolben ohne Ammoniakverlust zu ermdg-
- lichen. Er empfiehlt sich besonders fiir die Ana-
lyse des konzentrierten Ammoniakwassers. Verf.
beschreibt sorgfiltig den Apparat sowie die Arbeits-
weise mit ihm. Zwei Abbildungen dienen zur Ver-
anschaulichung. Die Firma Dr. Lohmann und Dr.
Kirchner in Essen a. Ruhr stellt den Apparat her.
—6. (R. 4263.]
K. Leo. Ein neues Zersetzungsgefi8 zur Bestim-
mung der Stickstoffverbindungen in Schwefel-
shiare. (Chem.-Ztg. 33, 1218—1220. 18./11.
1909.)
Anstatt des von L un ge angegebenen Schiittelns
der Schwefelsdure mit Quecksilber verwendet Verf.
einen zum Patent angemeldeten Apparat, bei dem
die Reaktion in einem stationdren Zersetzungs-
gefal erfolgt durch Einspritzen des Quecksilbers
in die Schwefelsaure und Messung des gebildeten
Stickstoffoxydes im Gasvolumeter. Das genannte
Gefil, das eine kugelige, nach unten zylinderférmig
verlingerte Gestalt hat, steht am unteren Ende
mittels je eines Stutzens mit Hahn und Schlauch
mit dem sog. SenkgefaB und dem DruckgefaB in
Verbindung, die beide mit Quecksilber gefiillt sind.
Durch Heben des ersteren wird das Zersetzungs-
gefil nebst ZufluBtrichter und Verbindung zum
Gasvolumeter mit Quecksilber gefiillt, um die ab-
gemesgsene Menge Schwefelsiure luftfrei einzufiih-
ren. Aus dem hochstehenden Druckgefd 148t man
darauf bei abgeschlossenem Gasvolumeter Queck-
silber durch das mit drei feinen Offnungen ver-
sehene AnschluBrobrchen in die Schwefelsiure ein-
spritzen, wahrend durch Tiefstellen des Senkgefiles
im Zersetzungsgefal Unterdruck entsteht. Das ein-
gespritzte Quecksilber flieBt durch das Senkgefi
ab und wird nach Bedarf erneut in das Druckgefi
nachgefiillt. Nach vollendeter Reaktion wird das
gebildete Stickoxyd durch Heben des SenkgefiBes
in das Gasvolumeter, sowie weiter die Schwefel-
_séure in den ZufluBtrichter zuriickgedringt, aus
dessen AbfluBhdhnchen man sie ablaBt, um sogleich
zu eipem neuen Versuch iiberzugehen. Durch An-
bringung von Dreiweghdhnen oben am Zersetzungs-
gefa zur Verbindung mit dem ZufluBtrichter und
dem Gasvolumeter, sowie an diesem letzteren wird
die Bedienung sehr vereinfacht. Das Recht der
Herstellung des iibersichtlich am Eisengestell an-
gebrachten Apparates hat allein die Glasblaserei
Robert Miiller in Essen-Ruhr.  Fw. [R. 4250.]
Mauriee Lombard. Uber die bei der Reaktion nach
Grandvai und Lajoux entstehenden Farbstoffe.
(BIL Soc. chim. [4] 5—6, 1092—1096. 5./12.
[30./10.] 1909. Paris.)
Die Reaktion zum Nachweis kleiner Nitratmengen
nach Grandval und Lajoux beruht auf der
gelbroten Firbung, die mit einer Losung von Phe-
nol in Schwefelsiure entsteht. Die dabei entstehen-

den Farbstoffe sind wahrscheinlich o-Nitrophenol
und o-Nitro-p-sulfophenol.  C. Mas. [R. 4318.]
L. Farcy. Uber eine Abiinderung des Verfahrens
pach Grandval und Lajoux zur Bestimmung
der Nitrate in chioridhaltigen Wissern. (BIl.
Soc. chim. [4] 5—6, 1088—1090. 5./12. [1./10.]
1909. Rennes.)
Zur Nitratbestimmung in chloridhaltigem Wasser
wird folgendes Reagens empfohlen. Zu einem Ranm-
teil Phenolschwefelsiure (37 Teile Schwefelsiure
und 3 Teile Phenol) fiigt man einen Raumteil einer
Mischung aus gleichen Teilen Salzsiure und Wasser
und erhitzt eine halbe Stunde im Wasserbad. Der
Abdampfriickstand des zu untersuchenden Was-
sers wird mit 1 ccm dieses Reagénses befeuchtet
und eine Viertelstunde im Wasserbade erhitzt;
darauf wird die Nitratbestimmung nach dem Am-
moniakalischmachen colorimetrisch nach Grand -
val und Lajoux ausgefiihrt.
C. Mai. [R. 4315.]
L. Farcy. EinfiuB der Nitrite auf die Bestimmung
der Nitrate nach dem Verfahren von Grandval
und Lajoux. (BIl. Soc. chim. [4] 5—6, 1090
bis 1091. 5./12. [1./10.] 1909. Rennes.)
Das Reagens nach Gandvalund Lajoux gibt
mit absolut reinem Nitrit keine Farbung; auch nicht
bei Gegenwart von Chlorid. Ist aber nur eine Spur
von Nitrat vorhanden, dann entsteht die Farbung.
Unm also das Verfahren von Grandvalund L a -
j o u x bei gleichzeitigem Vorhandensein von Nitrit,
Nitrat und Chlorid anwenden zu koénnen, ist es nétig,
zuerst das Nitrit zu bestimmen, z. B. nachGrie 3,
dann es entweder mit Permanganat zu Nitrat zu
oxydieren oder mit Harnstoff zu zerstéren und als-
dann das Nitrat zu bestimmen.
C. Mai. [R. 4316.]
L. Farcy. EinfluB der Chioride auf die Bestimmung
der Nitrate in den Wiissern. (2. Mitteilung.)
(BIL Soc. chim. [4] 5—6, 1091—1092. 5./12.
[1./10.] 1909. Rennes.) .
Wenn man die bei der Einwirkung von Phenol-
sulfosdure auf Nitrate und Chloride entstehenden
Gase in Jodkaliumlésung einleitet, so wird genau
soviel Jod frei, als dem Verlust an Nitrat entspricht.
Man muf also bei der colorimetrischen Nitratbe-
stimmung eine entsprechende Korrektur anbringen.
C. Mas. [R. 4317.]
Gunner Jirgensen. Die Bestimmung von Phosphor-
sdore in Mineralphosphateu. (Analyst 34, 392
bis 393 [1909].)
Verf. empfiehlt folgendes Verfaliren: 5 g Mineral-
pliosphat werden in eine 250 cem Flasche gebracht
und unter langsamem Kochen in 20 cem Salpeter-
siure vom spez. Gew, 1,21 gelost (Dauer etwa
15 Min.). Nach dem Erkalten fiillt man auf 250 ccm
auf, versetzt 50 ccm des Filtrats mit 165 ccm Mo-
lybdénlosung und hélt das Ganze auf dem Wasser-
bade 10 Minuten lang unter gelegentlichem Riihren
auf einer Temperatur von 50°. Nach dem voll-
stindigen Erkalten filtriert man und wischt den
Niederschlag mit einer sauren Ammoniumnitrat-
18sung, worauf er in 100 ccm einer 2,5%igen Am-
moniaklésung gelost und, wenn notwendig, durch
dasselbe Filter, welches den Molybdinniederschlag
enthielt, filtriert wird; das Filter wird sodann acht-
mal mit ca. 10 com Ammoniaklosung gewaschen,
so daB das Endvolumen ca 180 ccm betrigt. Das
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Filtrat wird in einer Flasche bis zum Sieden er-
hitzt, dann unter gutem Umriihren tropfenweise
mit 30—35 ccm Magnesialdsung versetzt, hierauf,
solange die Fliissigkeit noch warm ist, hiufig ge-
schiittelt, bis der Niederschlag kompakt und kry-
stallinisch aussieht. Sodann lifit man mindestens
4 Stunden stehen, filtriert in einen Platintiegel,
in welchem sich schwammiges Platin befindet,
wischt mit 2,5%iger Ammoniaklésung und zum
SchluB mit Alkohol. Der Niederschlag wird so-
dann getrocknet, allméhlich iiber einem Argand-
brenner erwidrmt, sodann stark gegliilht und nach
dem Erkalten gewogen. Beziiglich Herstellung der
verwendeten Ldsungen sowie weiterer Einzelheiten
sei auf das Original verwiesen. B. [R. 4139.]
A, Grete. Bestimmung der Phosphorsiure in saurer
Losung mit alkalischer Molybdatlésung und
Leim. (Ber]. Berichte 42, 3106-—3115. 26./7.
1909. Ziirich.)
Die vom Verf. in diesen Berichten 21, 2762 (1888)
beschriebene Methode der titrimetrischen Bestim-
nmung der Phosphorsidure in saurer Lésung durch
Molybdidnsiure und Leim weist bei groer Ge-
nauigkeit und Zuverlissigkeit der Resultate zwei
Mingel auf, wclche darin bestehen, dal die Halt-
barkeit des Titers der salpetersauren Molybdin-
sdurelosung sehr zu wiinschen ibrig 1iBt, und daB
die Gummischliuche des Apparates durch die

Salpetersiure der Losung sehr schnell angegriffen .

und unbrauchbar gemacht werden. Diese Mingel
sind neuerdings dadurch beseitigt worden, daQ
anstatt der salpetersauren eine schwach ammo-
niakalische Molybdénsdurelésung Verwendung fin-
det, wodurch unbegrenzte Haltbarkeit der Titer-
flissigkeit und lange Gebrauchsfihigkeit der
Schlduche erzielt wird.

Abgesehen von den sich aus dem Wechsel der
Titerfliissigkeit ergebenden Anderungen vollziehen
sich die Reaktionen in der frither angegebenen
Weise. Der bei Gegenwart von Leim, an Stelle
dessen auch #hnliche Substanzen, z. B. lGsliches
Eiweill oder Peptone, treten kénnen, erzeugte Phos-
phorsidure - Molybdénsiureniedgrschlag  erscheint
weiBlich und stark voluminégs, so dall sehr kleine
Mengen, z. B. 0,000 12 g Phosphorsiureanhydrid, in
der klaren Fliissigkeit noch als deutliche Wolke
zu erkennen sind. Durch kurzes Aufkochen scheidet
sich der Leim wieder aus der Phosphorsdure-Molyb-
dénsidureverbindung aus. und der Niederschlag
nimmt die gewdhnliche gelbe ‘kompakte Form an
und setzt sich leicht und schnell ab. Setzt man,
solange die Losung noch Spuren von Phosphorsiaure
aufweist, weitere kleine Mengen Molybdansiure-
l6sung zu, so entsteht wiederum der volumindse
leimhaltige Niederschlag. Auf diese Weise kann
man durch -abwechselnd wiederholtes Aufkochen,
Absitzenlassen und Zusa’z vor Molybdénsédure-
l6sung scharf zu Ende titrieren. Mllr. [R. 4098.]
0. Lutz und R. Sevinne. Uber den Nachweis von

Arsensiiure neben arseniger Séure mittels Mag-

neslamixtur. (Z. anorg. Chem. 64, 298—301l.

[Sept.] Oktober 1909. Riga.)

Der Nachweis von Arsensiure und arsensauren
Salzen in Gegenwart von arsenigsauren Verbindun-
gen mittels Magnesiamixtur wird von verschiedenen
Autoren empfohlen (z. B. Fresenius, Anl z.
qual. chem. Analyse 1895, 251; De Koninck,

Lehrb. d. qual. u. quant. Mineralanalyse 2, 173
[1904]); Treadwell, Kurzes Lehrb. d. anal.
Chem. 1, 170 [1902]; Miller u. Kiliani,
Kurzes Lehrb. d. anal. Chem. 1897, 245.) Aus den
Versuchen der Verff. hat sich indessen ergeben, daf3
weder eine qualitative, noch eine quantitative Tren-
nung der Arsensidure von der arsenigen Sdure mit
dem iiblichen Magnesiumreagens bei einigermafien
erheblichen Mengen arseniger Saure praktisch niog-
lich ist. Wr. [R. 4144.]
W, Manchot. Demonstration des Ozons im der
Flamme. (Berl. Berichte 42, 3948. Wiirzburg. -
Okt. 1909.)
Einen neuen und zur Demonstration bequemen
Nachweis des Ozons in der Flamme bietet die Re-
aktion mit metallischem Silber. Am einfachsten
erhitzt man das Silber direkt mit der Flamme,
wobei man einen geniigenden Anhaltspunkt fiir die
Temperatur daran hat, da3 nach dem Verschwinden
des Wasserbeschlags die Reaktion bald eintritt. Man
bestreicht nach dem Erreichen der giinstiges Tem-
peratur das Silber nur mit der Spitze der Flammne.
Es zeigt sich, dafl die Ozonmengen in der Flamme
gar nicht so klein sind. Wollte man mit ozonhalti-
gem O den gleichen Effekt erzielen, so wire schit-
zungsweise ein Gasstrom von einigen Zehntelpro-
zenten Ozon erforderlich. Die Reaktion gelingt mit
jeder heien Flamme. Stickoxydul und Stickoxyd
reagieren bei keiner Temperatur mit Silber, Stick-
stoffdioxyd bei 240° auch nicht, ebensowenig H,0,.
Hiernach ist Silber bei 240° ein eindeutiges Re-
agens auf Ozon. Es kann somit auch in anderen
Fallen, wo Ozon entsteht, zum Nachweis desselben
dienen. Beildufig erwahnt der Verf. einen he-
quemen Nachweis von H,0, in der Knallgasflamme,
indem man diese gegen die Oberfliche einer konz.
Titanlosung richtet. Man erzielt so bereits in etwa
einer halben Minute intensive Gelbfirbung.
Herrmann. [R.4119.]
W. Schéller und W. Schrauth. Zur gravimetrischen
Bestimmung des Chroms. Ein Beitrag zur quan-
titativen Hydrolyse der Sesquloxyde. (Chem.-
Ztg. 33, 1237. November 1909. Berlin.)
Beim Kochen einer neutralen Chromsalzlésung mit
Anilin wird das Chrom quantitativ als Hydroxyd
ausgefillt (vgl. Allen, J. Am. Chem. Soc. 23, 421),
indem die Siure des durch Hydrolyse gespaltenen
Salzes durch Salzbildung mit dem Anilin vollstén-
dig gebunden wird. Der erhaltene Niederschlag ist
sehr rein, auch bei Anwesenheit von Alkalisalzen.
Zur Ausfiihrung der Bestimmung verfahrt man fol-
gendermaBen: Eine neutrale Losung des Chromsal-
zes, welche 0,1—0,2 g Metall enthdlt und auf ca.
300 cem verdiinnt ist, wird zum Sieden erhitzt und
in drei Portionen mit je 1 ccm Anilin versetzt. Die
gut durchgeriihrte Lésung bleibt noch 5 Minuten
im Sieden. Dann ist die Hydrolyse beendet, und
man kann den feinkérnigen Niederschlag auf dem
Wasserbade absitzen lassen. Nach 5 Minuten hat
sich dieser in dichter Schicht zu Boden gesetzt und
kann nach mehrmaligem Dekantieren filtriert, aus-
gewaschen und geglitht werden. — Anwesenheit von
Mangansalzen stort nicht. Die Methode eignet sich
daher auch zur Trennung des Chroms und Mangans.
Uber die Anwendung der Methode auf die Bestim-
mung von Zink, Aluminium und Eisen werden Ver-
suche angestellt werden. Wr. [R. 4362.]
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F. Falco. Mittellung zur Trennung von Mangan und
Chrem. (Ar. d. Pharm. 247, 431—436. [Aug.]
November 1909. FErlangen.)

K a B ners Methode zur Trennung der beiden Me-

talle mit Hilfe von Natriumsuperoxyd gibt selbst

bei sehr kleinen Manganmengen viel zu hohe Re-
sultate fiir Mangan. Verf. hat die Methode modi-
fiziert, indem er den durch Fillung mit Natrium-
superoxyd erhaltenen, mit kochendemm Wasser de-
kantierten und ausgewaschenen Mangannieder-
schlag mit Salzsdure wieder in Losung bringt, das

Mangan mit Bromwasser und Ammoniak nochmals

ausféllt und als MngO, zur Wigung bringt. Bei

Manganmengen bis zu 0,01 g Mn erhilt er gute Re-

sultate. Bei groSleren Mengen bis zu 0,02 g ist die

Methode ebenfalls anwendbar, wenn man vor der

Fiéllung mit Brom und Ammoniak nochmals eine

solche mit Natriumsuperoxyd einschiebt. Ferner

hat Verf. die Ammoniumpersulfatmethode von

Dittrich und Hassel nachgepriift und ihre

Brauchbarkeit -auch bei groBeren Mengen von

Mangan (bis 0.05 g Mn) bestitigt gefunden.

Wr. [R. 4140.]

W. M. Fischer. Uber die Manganbestimmung nach
Volhard und Nik. Wolft. (Z. anal. Chem. 48,
751—760. November 1909. Riga.)

Verf. hat die Methode von Volhard-Wolf

(Liebigs Annalen 189, 239 und Stahl u. Eisen 4,

702) modifiziert, um die Mingel derselben abzu-

stellen. Das Wesen seines Verfahrens besteht darin,

daB man die Titration bei einem groBeren UberschuB -

von Zinkoxyd ausfiihrt und erst gegen SchluB,
wenn schon 95—98° des Mangans gefillt sind, die
Titration in schwach essigsaurer Losung beendet.
Die Bestimmung wird folgendermafBen ausgefiihrt:
Liegt die salz- oder schwefelsaure Lésung eines Man-
ganosalzes vor, so wird dieselbe auf 500 ccm ver-
diinnt, mit Natronlauge bis zum Auftreten eines
geringen Niederschlages neutralisiert und letzterer
durch einige Tropfen verd. Schwefelsiure wieder
gelost. Nun gibt man 1 g frisch ausgegliihtes Zink-
oxyd, sowie 10 g Zinksulfat hinzu und titriert unter
hiufigem Aufkochen und Umschiitteln bis zur Rot-
firbung der iiberstehenden Fliissigkeit; ist dieser
Punkt erreicht, so wird 1 ccm reinen Eisessigs zu-
gegeben und aufgekocht. Die Firbung verschwin-
det, der feine Niederachlag ballt sich schén zusam-
men, und die Losung ist wasserklar. Jetzt titriert
man weiter bis zur zweiten richtigen Rotfirbung,
Die Permanganatlosung wird auf Natriumoxalat
eingestelit. Der Titer, mit 2/; multipliziert, ent-
spricht genau dem Mangangehalt. Ein groBerer
Chlorgehalt (bis zu 40 g im Liter) stért die Titration
nicht. — Sind nur Sulfate zugegen, so muB man
mehr Zinksulfat, etwa 10 g fiir je 10 ccmi ver-
brauchtes !/ ,-n. Permanganat zusetzen.
Wr. [R. 4142}

6. B. Neave. Notiz iiber eine vorgesehlagene Unter-

suchung auf Halogen. (Analyst 34, 345346

[1909].)
Bei der Bestimmung des Stickstoffs in Triazover-
bindungen durch Schiitteln mit Quecksilber und
konz. Schwefelsiure, wobei als Ldsungsmittel Al-
kohol verwendet wurde, wurde beobachtet, da8
sich bei Gegenwart von Halogen ein Niederschlag
von Quecksilberhalogenid bildete. Verf. unter-
suchte nun, ob diese Reaktion zur Bestimmung der

Halogene verwendet werden konnte. Zu diesem
Zwecke wurde die Substanz in einer mdoglichst klei-
nen Menge Alkohols gel6st und die Losung mit
etwas Quecksilber und konz. Schwefelsdure in einer
kleinen verkorkten Flasche geschiittelt. Die Unter-
suchungen ergaben, daB nur einige Jodverbindungen
einen bemerkenswerten Niederschlag lieferten, und
daB die Reaktion wohl vielleicht zum qualitativen,
nicht aber zum quantitativen Nachweis der Halo-
gene verwandt werden kann. B. [R. 4134.]

V. Rothmund und A. Burgstaller. Uber dle Bestim-
mung der Perchlorate durch Reduktion mit Ti-
tanosalzen. (Chem.-Ztg. 33, 1245. November
1909.) :

Verff. halten ihre friher (Z. anorg. Chem. 62, 108)

veréffentlichte Methode der Perchloratbestimmung

durch Reduktion mit Titanosalzen gegeniiber den

Einwinden Stahlers (Chem.-Ztg. 33, 759. D.

Z. 22, 1764) auf Grund neuer Versuche als durchaus

zuverldssig aufrecht. Wr. [R. 4361.]

L. W. Andrews. Uber die Anwesenheit von Jodat
in kiéuflichem Kalinmjodid. (J. Am. Chem.
Soc. 31, 1035—1039 [19091.)

Die allgemein angenommene Ansicht, da8 kauf-

liches Kaliumjodid héufig Jodat enthélt, ist nach

Verf, nicht stichhaltig und das Auftreten der blauen

Firbung, wenn eine Losung von Jodid mit Stirke-

kleister versetzt und mit Salzsiure angesiduert wird,

ist kein Beweis fiir die Gegenwart von Jodat. Hin-
gegen enthalten die kiuflichen Kaliumjodidproben
sehr haufig Spuren von Eisen, welches in zwei ¥or-
men auftreten kann; entweder in sehr verteiltem
metallischen Zustand, in welchem es dann leicht
als Eisenchlorid in Losung gehen kann, wenn es der
Einwirkung von verd. Salzsiure ausgesetzt wird,
oder es ist als wasserfreies Eisenoxyd in sehr fein
verteiltem Zustande enthalten; in dieser Form 16st
es sich langsam in der verd. Siure. Ein Jodid,
welches nun Eisen enthilt, wird beim Ansiduern
mit Salzsdure Jod in Freiheit setzen, und zwar um
so rascher und mit um so verdiinnterer Sdure. je
mehr Eisen in der ersten, ldslicheren Form vor-

-handen ist. Wird die Lésung des Jodids hingegen

statt mit Salzsdure mit Kaliumbitartrat angesduert,
so laBt sich mit Stirkekleister kein freiwerdendes
Jod nachweisen. B. [R. 4133.]

G. B. Neave. Die Sabatier-Senderenssche Methode
zur Unterscheidung der primiiren, sekundiren
und tertiiren Alkohole. (Analyst 34, 346—348
{1909].)

Sabatierund Senderens schlagen vor, bei

Unterscheidung der primaren, sekundédren und ter-

tidren Alkohole sich die katalytische Wirkung von

fein verteiltem Kupfer bei 300° auf den Dampf der

Alkohole zunutze zu machen. -Bekanntlich werden

hierbei die primiren Alkohole in Waaserstoff und

Aldehyde, die sekundaren in Wasserstoff und Ke-

tone und die tertiiren in Wasser und ungeséittigte

Kohlenwasserstoffe zersetzt. Verf. beschreibt nun

einen Apparat, mit welchem die Untersuchung aus-

gefiihrt wurde. Er besteht aus einer schwer schmelz-
baren Glasrohre und enthilt eine etwa 60 cm lange

Schicht von fein verteiltem Kupfer. Das eine Ende

der Rohre ist mit einer gekriimmten Capillare ver-

bunden, an deren vertikalem Ende durch einen

Korkstopfen eine Glasrohre von etwa 7,5 em Lange
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und 1 cem Durchmesser befestigt ist. Das andere
Ende der schwer schmelzbaren Glasrohre ist mit
einer Vorlage verbunden, welche durch eine Kilte-
mischung gekiihlt wird. Vor der Capillare befindet
sich ein 4—5 Zoll langer, von Kupfer freier Raum,
so daB der Alkohol verdampft werden kann, bevor
er mit dem fein verteilten Metall in Beriihrung
kommt. Die Temperatur wird durch ein zylin-
drisches Luftbad geregelt. Sobald in der Réhre
eine Temperatur von 300° erreicht ist, werden
2—3 ccm des zu untersuchenden Alkohols in die
kurze, mit der Capillare verbundene Glasrohre ge-
bracht, durch letztere stromt die Fliissigkeit lang-
sam in die erhitzte Glasrohre und verdampft da-
selbst. Der Dampf, welcher auch etwas unveriin-
derten Alkohol enthilt, kondensiert sich in der ge-
kithlten Vorlage. Zu einigen Tropfen des so er-
haltenen Destillats fiigt man nun eine Losung.von
durch Schwefeldioxyd entfirbtem Magentarot; auf-
tretende Rotfirbung zeigt die Gegenwart eines
Aldehyds an. Bleibt die rote Farbung aus, so fiigt
nian zu einer neuen Probe eine Losung zu, welche
in 6 ccm Wasser 1 g Kaliumacetat und 1 g salz-
saures Semicarbazid enthdlt. Bildet sich ein weiBer
Niederschlag, so ist ein Keton anwesend. Die un-
gesittigten Kohlenwasserstoffe endlich weist man
nach durch ihre entfirbende Wirkung auf Brom.
: B. [R. 4135.]
G. de Voldere. Die wissenschaftlichen Grundlagen
fiir eine systematische Trennung der verbrenn-
baren Gase. (BIl. Soc. chim. Belg. 23, 323 bis
346 [1909]. Gent.) _
Verf. leitet Formeln ab, deren Anwendung auf die
bei totaler oder partieller Verbrennung und Ab-
sorption durch verschiedene Absorptionsmittel er-
haltenen Werte es ermdglicht, die im Gasgemisch
vorhandenen Gase zu erkennen. Die Gase selbst
werden in folgende drei Hauptgruppen eingeteilt:
1. Kohlenwasserstoffgase der Zusammensetzung
CnHan +2, CnHgn, CnHon —2,CnHgn —AUDanHm -6,
in diese Gruppe kann man ferner noch einreihen: Was-
serstoff, Sauerstoff, Kohlenoxyd und Kohlendioxyd.
2. Kohlenstoff-Sauerstoffhaltige Gase und Dampfe
CH,0, (CH,3),0, CH30C,H,, C.H,0 und (C,Hj;).0.
3. Die stickstoffhaltigen Gase N,, N,O, NH;, CNH.
In Tabellen fafit Verf. einen Trennungsgang zu-
sammen, dhnlich wie ein solcher fiir die Trennung
der anorganischen Elemente auf nassem Wege be.

steht. B. [R. 4141}
H. Franzen und G. Greve. Uber die quantitative
Bestimmung der Ameisensdure. (J. prakt.

Chem. [2] 80, 368—389. Okt. 1909. Heidel-

berg.)
Zur Bestimmung der in einer Bakterienkulturfliis-
sigkeit vorhandenen Menge Ameisensgure wird diese
zunidchst im Dampfstrom abdestilliert. Als Destil-
lationskolben dient ein Kjeldahlkolben von 800 ccm
Inhalt mit ziemlich langem Halse. Derselbe ist mit
Destillationsaufsatz und Wasserdampfzuleitungs-
rohr versehen. Der Aufsatz ist mit einem
langen, senkrecht abwirtsgehenden Schlangenkiihler
verbunden. Das Destillat tropft in ein offenes
Becherglas von ca. 21 Inhalt. Die in ca. 200 ccm
Wasser geloste Menge des Formiates wird in den
Destillationskolben gegeben und mit 10 ccm 509,iger
Phosphorsdure versetzt. Nun leitet man Wasser-
dampf hindurch und 148t mit Hilfe einer Flamme

den Inhalt des Destillationskolbens auf ca. ein
Viertel seines Volumens eindampfen. Man destil-
liert, bis 10 ccm des Destillats durch einen halben
Tropfen 1/,4-n. Barytlosung bleibend geriotet wer-
den. Nach Beendigung der Destillation wird das
Destillat mit 1/,-n. Natronlauge und Phenolphtha-
lein neutralisiert und die Ameisensdure gravime-
trisch bestimmt. Die anzuwendende Methode be-
ruht auf der Fihigkeit der Ameisensiure oder der
Formiate, Mercurichlorid zu Mercurechlorid zu re-
duzieren:

HCOOK + 2HgCl, = CO, + KCI + HCl + HggCl,.
Aus der Menge des ausgeschiedenen Kalomels kann
man die Ameisensiure berechnen. Die nach diesem
Prinzip von Lie ben (Wiener Monatshefte 14, 750)
und Coutelle (J. prakt. Chem. [2] 73, 67) aus-
gearbeitete Methode haben Verff. modifiziert und in-
folgende Form gebracht: 0,2—1 g der als l5sliches
Salz vorliegenden Ameisensidure werden in 11 Wasser
gelost, mit dem 15fachen Gewichit an Sublimat
(gelost in 100—200 ccm heiBem Wasser) versetzt,
umgeriihrt und 3/, Stunden ins Wasserbad gestellt.
Zu der heiBen Fliissigkeit gibt man Natronlauge,
bis eben ein braungelber, bleibender Niederschlag
entsteht, 1iBt im Wasserbade eine halbe Stunde ab-
sitzen und gibt weiter Natronlauge zu, bis die ent-
standene Salzsdure ebenfalls neutralisiert ist. Nach
volligem Absitzen setzt man 20 cem konz. Salzsiure
zu, stellt eine Stunde ins Wasserbad, filtriert durch
einen Goochtiegel, wischt den Niederschlag mit
heiBem Wasser und trocknet ihn 6—8 Stunden
lang bei 95—100°. Sodann 1éBt man ihn wihrend
der Nacht iiber Kali und Schwefelsiure stehen und
bringt ihn zur Wigung. Wr. [R. 4363.]

Hugo Milrath. Uber eine der Beilsteinschen Reak-
tion @bnliche Erscheinung. (Chem.-Ztg. 33,
1249. 30./11. 1909.)

Verf. hat gefunden, da8 eine ganze Reilhe stick-

stoffhaltiger Verbindungen mit Kupferoxyd eine

Reaktion gibt, welche der Beilsteinschen der

Halogene mit Kupferoxyd sehr @hnlich ist. Hier-

her gehoren Harnstoff, Sulfoharnstoff, Rhodan-

ammonium, gewisse Oxychinoline, Picolinsidure,

Chinolinsédure, a-Methylpicolinsdure, Dipicolinsapre,

a-Oxynicotinsiuremethylester, Chinaldinsdure und

in geringem MaBe auch Nicotinsdure. Ein Vorhan-
densein von Halogenen lieB sich nirgends nach-
weisen, auch ist die Griinfairbung der Flamme ohne
den_ charakteristischen griinblauen Saum.

—=d. [R. 4265.]

F. Giaser und A. Isenburg. [/ber den Nachweis von
Quecksilber in Harn. (Chem.-Ztg. 33, 1258.
2./12. 1909.)

Die Methoden des Quecksilbernachweises im Harn,

welche das Abscheiden des Metalles auf Kupfer zum

Prinzip haben, lassen teilweise an Schirfe zu wiin-

schen ibrig. Dies betrifft das Verfahren von

Zenghelis (Z. anal. Chemie 43, 544 [1904]),

ebenso die Methoden von Almén und Esch-

b aum (D. med. Wochenschr. 1900, 26, 52). Gute

Resultate liefert dagegen die Methode vonStucko-

wenkow-Bardach (Zentralbl. f. inn. Med.,

22, 361; Chem.-Ztg. 33, 376, 431, 673 [1909]). Nach

dieser wird das Quecksilber aus dem mit Essigsdure

schwach angesiuerten Harn durch EiweiB gefillt,
der Niederschlag in Gegenwart einer Kupferspirale
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mit konz. HC] erwarmt, und das Quecksilber durch
Uberfithrung in HgJ, nachgewiesen. Die Fallung
mit Eiwei ist quantitativ, und die Jodreaktion
sehr deutlich. — Versuchsweise wurde unter der An-
nahme, daB das Quecksilber durch volumindse
Niederschlige mechanisch mitgerissen wird, der
Harn mit Aluminiumsulfat versetzt, und die Ton-
erde durch Ammoniak gefiallt. Dies Verfahren ist
ebenfalls quantitativ, wenn geniigend Aluminium-
salz zugesetzt wird. Wahrscheinlich eignen sich
auch andere volumindse Niederschlige zum Fillen
des Hg. Milr. [R. 4271.]
Adolt Jolles, Uber den Nachwels von Gallensiuren,
Livulose, Glucuronsiure und Pentosen im Harn.
(Chem.-Ztg. 33, 1238—1239. 25./11. 1909.)
Der Verf. wendet sich gegen einen unter obigem
Titel erschienenen Artikel von Dr. F. Wittels
und N. Welwart (Ref. D. Z. 23, 82 [1910]),
in welchem diese die von ihm auf der Salzburger
Naturforscherversammlung gehaltenen Vortrige
einer kritischen Besprechung unterziehen. Er be-
zeichnet den erwihnten Artikel als ein Elaborat,
voll von Unrichtigkeiten und falschen Annahmen,
und erlautert, um von der Grundlosigkeit der von
Dr. F. Wittels und N. Wel wart gemachten
Einwiirfe zu iiberzeugen, seine Methoden der Reihe
nach Die Einzelheiten miissen im Original nach-
gelesen werden. Milr. [R. 4270.]
F. W. Gill, F. G. Allison und H. 8, Grindley. Zur
Bestimmung von Harnsteff im Harn. (J. Am.
Chem. Soc. 31, 1078—1093 [1909].)
Zur Bestimmung von Harnstoff im Harn ist fast
allgemein die F o 1i n sche Methode in Anwendung,
doch zeigen Verff., daB die Hydrolysenmethode,
die eine Modifikation des Verfahrens von Bene -
dict und Gephart darstellt, vorzuziehen ist,
da sie weniger Zeit in Anspruch nimmt und in bezug
auf Genauigkeit der F o1in schen Methode nicht
nachsteht. B. [R. 412%]
F. G. Benedict. Elne automatische Plpette fiir Atz-
natronlésungeu. (J. Am. Chem. Soc. 31, 652
bis 654 [1909].)
Verf. beschreibt eine Modification des Apparates von
Durig. Betreffs der Einzelheiten sei auf die durch
eine Zeichnung erlauterte ausfiihrliche Beschreibung
der Originalarbeit verwiesen. B. [R. 4148.]
Chr. J. Hansen. Elnige Bemerkungen zu der Arbeit
des Herrn C. v. Rechenberg: ,,Uber elne wenig
beachtete Fehlerquelle bel Siedepunktsbestim-
mungen unter vermindertem Druck.* (J. prakt.
Chem. 80, 449-—455. Leipzig. Okt. 1909.)
Die nach v. Rechenberg wenig beachtete
Fehlerquelle, Druckdifferenzen zwischen Ort des
Thermometers und Manometers wird nach Verf.
als Hauptbedingung einwandfreier Resultate aller-
dings allgemein beachtet. Schon die gebriauchlichen
Lehrbiicher usw. der Physik geben dariiber ge-
niigenden Aufschlu8. Auch in den vom Verf. fiir
das Handbuch von Th. Weyl: ,,Die Methoden der
organischen Chemie‘ gelieferten Beitragen iiber
»Siedepunkt und ,,Destillation** finden sich zahl-
reiche darauf beziigliche Hinweise. So hat Verf. dort
auch schon anf die Wichtigkeit gentigender Weite
des AbfluSrohres fir die Diampfe bei Siedepunkts-
bestimmungen unter vermindertem Druck hinge-
wiesen. .
SchlieBlich weist der Verf. v. Rechenberg

Ch. 1910,

eine Reihe von Fehlern in seinen Uberlegungen und
praktischen Vorschligen nach. So darf man natiir-
lich nicht durch eine ,,ganz minimale‘‘ Undichtigkeit
des Kautschukverschlusses am Manometer den
Dampfzutritt zum Quecksilber durch die einstrs-
mende Luft verhindern wollen. Ferner ist es na-
tiirlich, zumal bei diinnen Déampfen, ein erheblicher
Fehler, mit Dampf angefiillte GefiaBteile der Badhitze
auszusetzen, wihrend v. Rechenberg es fiir
absolut erforderlich hilt, seine SiedegefiBe vollig
in das Heizbad einzutauchen, so daB eben noch
der Quecksilberstand am Thermometer abgelesen
werden kann. Herrmann. [R. 4252.]
M. Delépine. Uber ein neues Schiftchen tiir die or-
ganische Analyse. (Bll. Soc. chim. 5, 876—877.
[Juli] August 1909.) :
Das neue Schiffchen besteht aus einem 15 cm langen
Platinblechstreifen von der abgebildeten Form, der
mit vier Vertiefungen von 20 mm Linge, 7 mm
Breite und 3 mm Tiefe versehen ist. Diese Ver-
tiefungen sind je 20 mm voneinander entfernt. Die
zu verbrennende Substanz wird auf die vier Ver-

— T\ \ .
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tiefungen verteilt, worauf man das Schiffchen an
seine Stelle im Verbrennungsrohr bringt. Man er-
hitzt nun eine Vertiefung nach der anderen, bis ihr
Inhalt verbrannt ist. Das Schiffchen eignet sich
besonders fiir fliissige oder schmelzbare Substanzen.
Da immer nur ganz kleine Mengen auf einmal zur
Verbrennung gelangen, ist die Gefahr des Sublimie-
rens oder einer zu raschen Verbrennung vermieden.
Hergestellt wird das Schiffchen von der Firma
Quennessen, de Belmont, Legendre & Cie. in Paris.
Wr. [R. 4137.]

William Sammons Hubbard, Leicester (Engl.).
1. Vorrichtung zur dauernden, selbsttitigen Ana-
lyse von Gasen, bei weicher zwlschen zwel MeB-
gefiiBen ein AbsorptlonsgefiiB elngeschaltet ist, da-
durch gekennzeichnet, daB die beiden MeBgefile
17, 23 in einem abwechselnd Wasser und Gas auf-
nehmenden Austauschbehilter 7 angeordnet sind,
in dem das Betriebswasser abwechselnd steigt oder
fillt, so daB die MeBgefiBe abwechselnd mit dem
zu analysierenden Gas gefiillt und darauf von ihm
entleert werden.

2. Ausfithrungsform der Vorrichtung nach An-
spruch 1., gekennzeichnet durch ein am Austausch-
gefi angeordnetes Ventil 4, das durch einen in
einem Auffanggefil 36 angeordneten Schwimmer 37
so gesteuert wird, daB der Austauschbehilter 7
abwechselnd mit dem WasserzufluB 3 und mit dem
Auffanggefill 36 verbunden ist.

3. Ausfithrungsform der Vorrichtung nach An-
spruch 2., dadurch gekennzeichnet, dafl das Auf-
fanggefaB 36 mit einem WasserverschluB 55 fiir
das Fallrohr 40 versehen ist, zum Zwecke, den
Zutritt von Gas zu verhindern, so dafl der vom
Wasser entleerte Austauschbehilter 7 durch das
Uberlaufrohr 43 mit Gas gefiillt wird. :

4. Ausfithrungsform der Vorrichtung nach An-
spruch 1. und 2., gekennzeichnet durch einen mit
dem Ventil 4 verbundenen Schieber 10, dessen
Kanile die zu bzw. von dem Absorptionsgefia8 21
gefilhrten Gasmengen steuern. —

29



226

Anorganisch-chemische Priparate u. Gro8industrie (Mineralfarben).

[ Zeitachrift fur
angewandte Chemie.

Wegen der Wirkungsweise der Vorrichtung
muB8 auf die sehr ausfiihrlichen Angaben der
Patentschrift verwiesen werden. (D. R. P. 217 212.

Kl 42I. Vom 13./8. 1908 ab. Prioritdt vom 5./12.
1907 auf Grund der Anmeldung in GroBbritannien.)
Kn. [R. 212.]

Tom Wiseman Lowden, London. 1. Rotierende
Quecksilberpumpe, bestehend aus einem ring-
férmigen, Quecksilber enthaltenden Hauptrohre und
damit verbundenem, zu dem auszupumpenden Ge-
188 filhrenden Abzweigrohre, dadurch gekennzeich-

net, daB in dem rotierenden Hauptrohre 1 eine
oder mehrere Schleifen 2, 3 vorhanden sind, die
durch Rohre 5, 7 einerseits mit dem auszupumpen-
den GefiB und durch Rohre 10, 12 anderseits mit

der AuBenluft oder einer gewohnlichen Luftpumpe
verbunden sind.

2. Quecksilberpumpe nach Anspruch 1., da-
durch gekennzeichnet, daBl die mit der AufBenluft
oder mit einer gewéhnlichen Luftpumpe verbun-
denen Rohre 10, 12 an den Eintrittsstellen in die
Schleifen 2, 3 von Erweiterungsriumen 9a, 13a um-
geben sind, zum Zwecke, kleine Mengen von Luft,
Gasen oder Diampfen wihrend eines Teiles der
Umdrehung des Hauptrohres aufzunehmen und
zuriickzuhalten und dadurch deren Riickgang zur
Pumpe zu verhindern. —

Die Vorrichtung wird kontinuierlich gedreht,
und man erhdlt wihrend des ganzen Kreislaufes
eine nahezu kontinuierliche Wirkung, besonders
falls mehr als zwei Schleifen vorhanden sind. Die
Form der Schleifen kann gedndert werden, doch
sind kreisrunde am zweckmifBigsten, damit das
Quecksilber sich ohne plétzliche Richtungsénde-
rungen bewegen kann. Wegen der Einzelheiten der
Wirkungsweise muB auf die Patentschrift ver-
wiegsen werden. (D. R. P. 217 402. KIl. 42I. Vom
8./11. 1908 ab.) Kn. {R. 208}

II. 3. Anorganisch-chemische Pripa-
rate u. GroBindustrie (Mineralfarben).

Veriahren zur Erzeugung von Wasserstotl dureh
Einwirkenlassen von Alkalilauge aunt Silicium.
(Nr. 216 768. KIl. 125. Vom 10./11. 1908 ab.
Konsortium fir elektrochemi-
sche Industrie G. m. b. H.in Niirn-
berg.)

Patentanspruck: Verfahren zur Erzeugung von

Wasserstoff durch Einwirkenlassen von Alkali-

lauge ‘auf Silicium, gekennzeichnet durch den

gleichzeitigen Zusatz von Kalk oder kalkbilden-
den Calciumverbindungen. —

.Es ist bekannt, daB Silicium beim Erhitzen
mit Atzalkali groBere Wasserstoffmengen ent-
wickeln kann, als der Bildung des Salzes Na,SiO4
entspricht. Bei dem Versuch der technischen An-
wendung zur Wasserstoffentwicklung ergibt sich
aber, daf8 bei Anwendung von weniger als 3/, Mol.
NaOH auf 1 Mol. Si nur etwa 809, des Wasser-
stoffes in raschem Strom erhalten werden, an-

.scheinend, weil die Losung nicht geniigend alkalisch

ist, oder das Silicium von Kieselsdure oder deren
Hydrat {iberzogen wird. Bei Anwendung von
Calciumhydrat verliuft die Reaktion sebr lang-
sam. Bei vorliegendem Verfahren dagegen erhilt
man stiirmische Wasserstoffentwicklung und fast
theoretische Ausbeuten. Anscheinend wird das
zuniichst gebildete Natriumsilicat unter Bildung
von Calciumsilicat kaustifiziert. Eine Deckschicht-
bildung durch Calciumsilicat tritt iiberraschender-
weise nicht ein, ebensowenig eine Fillung des Atz-
natrons in Form von Kalknatronsilicat.
Kn. [R. 4155.)

E. Vigoureux und F, Ducellier. Uber eine Reduk-

tionswirkung des Siliciums, (Bl Soc. chim. 5,

868—869. [Juli] August 1909.)
Schmilzt man Kaliumbisulfat mit der Hélfte seines
Gewichtes an amorphem Silicium mehrere Stunden
lang bei Rotglut, so tritt Bildung von Schwefel-
kalium ein. Silicium zeigt also ein @hnliches Ver-
halten wie Kohlenstoff, der nach Versuchen von



XXIIX. Jahrgang.

Heft 5. 4. Februar 1910'] Anorganisch-chemische Priaparate u. GroBindustrie (Mineralfarben). 227

Geigner (1894) Bisulfit zu Kaliumdisulfid re-
duziert. Wr. [R. 4136.]
Verfahren zur Erreichung einer mdoglichst hohen

Konzentration von hygroskopischen, anorga-

nischen Salzen beim Eindampfen ihrer Lisun-

gen. (Nr. 2156782, Kl 12¢. Vom 30./5. 1908

ab. Karl Hep ke in Jessenitz [Meckl.].)
Patentanspruch: Verfahren zur Erreichung einer
moglichst hohen Konzentration von hygroskopischen,
anorganischen Salzen beim Eindampfen ihrer Lo-
sungen, dadurch gekennzeichnet, daf am SchluB
der Eindampfung eine geringe Menge eines solchen
Salzes in fester Form zugesetzt wird, welches mit
dem zu entwissernden Salz ein Doppelsalz von
niedrigerem Schmelzpunkt bildet. —

Die Konzentration hygroskopischer Salzlésun-
gen wurde zum SchluB schwierig oder unméglich,
weill die Salze das Wasser sehr festhalten, und zum
SchluB des Eindampfens leicht ein Schiumen auf-
tritt. Dies hiangt zum Teil mit dem hohen Schmelz-
punkt der wasserfreien Salze zusammen, der durch
die Zusitze bei vorliegendem Verfahren erniedrigt
wird, so daB die Wasseraustreibung bei niedrigerer
Temperatur gelingt. Dabei ist nur eine geringe
Menge Zusatz notwendig, weil das gebildete Doppel-
salz als FluBmittel wirkt. Kn. [R. 4209.]
H. 0. Hofman und W. Mostowitsch. Das Verhalten

von Calciumsulfat gegen einlge FluBmlttel bel

erhihten Temperaturen, (BIll. of the Am. Inst.

of Min. Eng. 1909, 621—622.)

Verff. fanden bei der Untersuchung iiber das Ver-
halten von Calciumsulfat gegen einige FluBmittel
bei erhohiter Temperatur, daB Eisenoxyd beim FEr-
hitzen in einem trockenen Luftstrom zersetzt wurde.
Es tritt bei 1375° eine merkbare Dissoziation auf,
die Substanz wird magnetisch und enthilt dann
einiges Eisenoxydul. Die Untersuchungen stimmen
iiberein mit den Beobachtungen von Walden,
welcher beim Erhitzen von Fe,0j; in einer evakuier-
ten Glasrohre fand, daB der Druck des in Freiheit
gesetzten Sauerstoffs von 5 mm bei 1100° auf
166 mm bei 1350° stieg. B. {R. 4125.]
Yerfahren zum Neutralislieren wisseriger Metall-
salzlosungen. (Nr. 216798. Kl 12». Vom

11./6. 1907 ab. Dr. Bernard Diamand

in Idaweiche [0.-S.].)

Patentanspruch: Verfahren zum Neutralisieren
wiisseriger Metallsalzlosungen, welche, besonders
beim Erwirmen, leicht Siuren abspalten, dadurch
gekennzeichnet, daB dem Neutralisiermittel Ab-
fallauge der Sulfitcellulosefabrikation zugesetzt
wird, —

Viele Salze, insbesondere solche der Schwer-
metalle, spalten in wisseriger Losung unter Bil-
dung basischer Salze Siure ab, was ihre Verwen-
dung fiir viele Fille, z. B. fiir die Holzkonser-
vierung unmoglich macht. Die Versuche, diesen

Ubelstand durch Neutralisieren mit Hilfe von

Salzen schwiicherer Sauren zu beseitigen, fiihrten
nicht zum Ziel, weil Nebenreaktionen oder Aus-
scheidungen basischer Salze u. dgl. auftraten. Bei
vorliegendem Verfahren erhdlt man die Neutra-
lisierung mittels der mit iberschiissiger Soda oder
Kalk und Soda versetzten und filtrierten Sulfit-
zellstoffabfallauge, ohne daB ein Niederschlag ent-
steht. Die bekannten Losungen von Metallsalzen
in Sulfitzellstofflaugen, die zum Gerben benutzt

werden, konnen mit den vorliegenden Produkten
nicht verglichen werden, da bei ihnen zwar Kalk
zur Neutralisation freier schwefliger Siaure oder
saurer Sulfite zugesetzt wurde, aber kein iiber-
schiissiger Kalk, der auch die Gerbsdure ausge-
schieden haben wiirde. Kn. [R. 4294.]

K. Peist. Uber die Carbonate einiger Schwermetalle.

(Ar. d. Pharm. 247, 439—447. [August] Nov.

1909. Breslau.)

Verreibt man 100 g krystallisiertes Zinksulfat mit
120 g krystallisierter Soda innig miteinander, so
wird das anfangs trockene Pulver rasch feucht
unter Kohlensidureentwicklung und zerfliet schlieB-
lich vollstindig. Setzt man nun unter Umriihren
allmihlich Wasser zu, so bleibt ein dichtes basisches
Zinkcarbonat ungeldst, das abgesaugt und mit
kaltem Wasser ausgewaschen werden kann. Seine
Zusammensetzung entspricht anndhernd der Formel
ZnCO;3 + Zn(OH),. — Auf analoge Weise wurde
basisches Kupfercarbonat, basisches Bleicarbonat
und basisches Ferricarbonat dargestellt. Das ba-
sische Kupfercarbonat wurde jedoch nur in einem
Falle in befriedigender Reinheit erhalten. Das ge-
wonnene basische Bleicarbonat steht beziiglich
seiner Zusammensetzung in der Mitte zwischen
dem Bleiwei und neutralen Bleicarbonat. Es
zeigte eine vorziigliche Deckkraft und hervorragende
WeiBe. Basisches Aluminiumcarbonat nach diesem
Verfahren darzustellen, gelang nicht.
Wr. [R. 4139.]

Verfahren zur Herstellung von elsenfreiem Natron-

alaun. (Nr. 216034. Kl 12m. Vom 22./10.

1905 ab. Firma Otto Kauffmann in

Niedersedlitz b. Dresden.)

Patentanspriiche: 1. Verfahren zur Herstellung von
eisenfreiem Natronalauh, dadurch gekennzeichnet,
daB in eine zweckmiBig schwach saure schwefelsaure
Tonerdelauge von mindestens 1,25 spez. Gew. bei
25 bis 50° ein UberschuB von festem, pulverférmi-
gem Natriumsulfat oder -bisulfat eingeriibrt und
der entstandene Alaun bei einer dem groBten Sat-
tigungspunkt des Natriumsulfats nahekommenden
Temperatur von der Mutterlauge getrennt wird.

2. Eine Abinderung des Verfahrens nach An-
spruch 1, dadurch gekennzeichnet, dafl umgekehrt
in eine Ldsung von Natriumsulfat oder -bisulfat
feste, schwefelsaure Tonerde eingeriithrt wird, wobei
die erstgenannten Sulfate im UberschuB bleiben
miissen.

3. Eine Abinderung des Verfahrens nach An-
spruch 1, darin bestehend, daB die heiBe konz., den
UberschuB von Natriumsulfat enthaltende Losung
von Natronalaun derart stark in kurzer Zeit iiber-
kaltet wird, deB unter Vermeidung des amorphen
Magmas unmittelbar krystallinischer Natronalaun
hergestellt wird. —

Bei der Darstellung von Natronalaun bildet
sich zundichst eine weile. amorphe Masse, die erst
nach lingerer Zeit in Natronalaun {ibergeht. AuBer-
dem wird durch die groBe Loslichkeit des Alauns
die Ausbeute vermindert. Die Vermeidung der
amorphen Modifikation ist bisher nicht gelungen.
Die Anwendung hoherer Konzentrationen hat den
Nachteil einer Erhohung des Eisengehaltes im End-
produkt, so daB moglichst eisenfreie Rohmateria-
lien benutzt werden muBten. Nach vorliegendem
Verfahren wird durch das Arbeiten bei niedriger

o9
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Temperatur die Bildung der amorphen Modifikation
vermieden. Die Ausbeute wird durch Anwendung
eines Uberschusses an Natriumsulfat vermehrt, da
Natronalaun allein in Natriumsulfatlésung schwe-
rer 16slich ist, als in Wasser, ebenso auch in saurer
Natriumsulfatlésung. Kn. [R. 4212.]

Verfahren zur Herstellung von Aluminiumnitrid.
(Nr. 216 746. Kl. 12/. Vom 23./9. 1908 ab.
Dr. Ottokar Serpek in Niedermorsch-
weiler b. Dornach i. E.) .

Patentanspruch: 1. Verfahren zur Herstellung von
Aluminjumnitrid durch Erhitzen von Tonerde und
Kohle in Gegenwart von Eisen im Stickstoffstrom,
dadurch gekennzeichnet, daB, vorzugsweise unter
Verwendung eines elektrischen Ofens, auf zweck-
méBigerweise umlaufendes fliissiges Eisencarbid an
einem Ende unter gleichzeitiger kriftiger Zufiih-
rung von Stickstoff oder stickstoffhaltigem Gas,
wie Generatorgas, u. dgl., ein Gemisch von Ton-
erde und Kohle aufgegeben und am anderen Ende
das gebildete Aluminiumnitrid abgezogen wird.

2. Ausfiihrungsform des Verfahrens nach An-
spruch 1, dadurch gekennzeichnet, dafl die Er-
hitzung in einem elektrischen Induktionsofen statt-
findet. —

Das Verfahren ermoglicht im Gegensatz zu
dlteren, bei denen #hnliche Reaktionen benutzt
werden (Pat. 181 991, 183702, 196 323, amerik.
Pat. 888 044), eine kontinuierliche Herstellung von
Aluminiumnitrid von bisher unerreicht hohem
Stickstoffgehalt im GroBbetrieb. Die Bildung von
Aluminiumecarbid erfolgt unter den giinstigsten
Bedingungen, und das Carbid kann sofort mit

weiterer Tonerde unter Bildung von metallischem -

Aluminium reagieren, das sich mit dem Eisen aus
der analog verlaufenden Reaktion zwischen Eisen-
carbid und Tonerde legiert. Das Aluminium ver-
bindet sich alsbald mit dem Stickstoff zu Alu-
miniumnitrid. Infolge der stets neuen Hinzu-
figung von Tonerde und Kohle bilden sich Eisen-
carbid und Aluminiumcarbid voriibergehend zu-
riick, und die Reaktion kann aufs neue beginnen.
Die Reaktion kann durch die Gleichungen

Al,C, + Al,Og = 6Al + 3CO und 6A] + 6N = 3AI,N,

ausgedriickt werden. Das entweichende Kohlen-
oxyd wird gesammelt und dient zum Trocknen
und Vorwidrmen des zugefithrten Tonerde-Kohle-
gemisches. Kn. [R. 4156.]

P. E. Browning und E. J. Roberts. Der Ersatz des
Chlors durch Brom und Jod bel der Trennung
des Cers von den anderen Ceriterden. (Z. anorg.
Chem. 64, 302—304. [August] Oktober 1909.
New Haven.) [Aus dem Amer. Journ. Sci.
(Sill.) ins Deutsche iibertragen vonJ. Koppel-
Berlin.]

Bei dem M osanderschen Verfahren zur Tren-

nung des Cers von Lanthan und Didym (J. f. prakt.

Chem. 30, 267) 1aB8t sich das Chlor mit Vorteil durch

das bequemer zu handhabende Brom ersetzen. Da-

bei konnen 509, der anderen Ceriterden in einer

Operation entfernt werden, und nach drei Wieder-

holungen sind alle anderen Ceriterden entfernt,

ohne daB das Cerihydroxyd angegriffen wird. Letz-
teres tritt bei Verwendung von Chlor stets ein. Jod
bewirkt die Trennung nur unvollstindig und ist des-

halb praktisch nicht anwendbar. Wr. [R. 4135.]

0. Kre8 und F. J. Metzger. Ist Thorium im Monazit
als Thoriumsilicat enthalten? (J. Am. Chem.
Soc. 31, 640—652 [1909].)

Die Frage, in welcher Form das Thorium im Monazit

enthalten ist, konnte bisher noch nicht entschieden

werden; nach den Angaben einiger Autoren ist es
als Silicat, nach anderen wieder als Phosphat ent-
halten, auch die Ansicht, daB os in beiden Formen
vorkommt, wurde vertreten. Verff. untersuchten
eine ganze Reihe von reinen Monazitkrystallen ver-
schiedenster Herkunft und sowohl die analytisch,
als auch die mikroskopische Priifung fiihrte sie zu

dem Schlusse, daBB im Monazit das Thoriumnich t

als Silicat enthalten ist. Nach Ansicht der Verff.

diirfte das Thorium als Thoriumphosphat im Mo-
nazit enthalten sein, doch ist eine sichere Bestiti-
gung dieser Annahme noch nicht zu erbringen ge-

wesen. B. [R. 4146.]

Siittigungskasten zur Herstellung von Ammonium-
salzen aus Gasen der trockenen Destillation
von HKohle, Braunkohle usw. (Nr. 216 069.
Kl 12k. Vom 19./2. 1909. ab. Emil Wag -
ner in Dahlhausen [Ruhr].)

Patentanspriiche: 1. Sittigungskasten zur Herstel-

lung von Ammoniumsalzen aus Gasen der trockenen

Destillation von Kohle, Braunkohle usw., dadurch

gekennzeichnet, dal das Gaszufiihrungsrohr 5 in

der Nihe der Oberfliche des Bades von einer zweck-
méBig ringférmigen Scheibe 8 umgeben ist.

2. Séttigungskasten nach Anspruch 1, dadurch
gekennzeichnet, da die Scheibe 6 nach auBlen an-
steigt und ev. auf der Unterseite schaufelformige
Rippen tragt. —

Durch die Anordnung werden die leicht auf-

.

tretenden Ammoniakverluste vermieden, und auch
die letzten Spuren von Ammoniak aus dem Gase
entfernt. Durch die schaufelférmigen Rippen wird
erzielt, daB die Oberfliche des Bades sich bestiindig
in rotierender Bewegung befindet und frei von Un-
reinigkeiten gehalten wird. Kn. [R. 4225.]

Verfahren zur Darstellung von Stickoxyd aus elnem
komprimlerten Stlckstoff - Sauerstoffgemisch
mittels explosionsartiger Verbrennungen. (Nr.
216 518. KI. 124, Vom 27./10. 1907 ab. Dr.
Fr. Hiausser in Niirnberg.)
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Patentanspriiche: 1. Verfahren zur Darstellung von
Stickstoffoxyd aus einem komprimierten Stick-
stoff-Sauerstoffgemisch mittels explosionsartiger
Verbrennungen in einer besonderen, durch den
Kompressor mit dem explosiblen Gemisch ge-
speisten Bombe, dadurch gekennzeichnet, da wah-
rend der Verbrennung die Zufuhr explosiblen Ge-
misches in dic Bombe aussetzt, zu dem Zweck,
den Kompressorgang unabhingig vom Verlauf der
explosionsartigen Verbrennung in der Bombe zu
machen.

2. Ausfiilhrungsform des Verfahrens gemil
Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daf der
Kompressor nach der Explosion in der Bombe zur
Ausspiilung der Abgase Luft durch diese férdert,
zwecks Erzeugung eines moglichst reinen, von Ab-
gasen freien Gemisches zur Erhéhung der Explo-
sionstemperatur.

3. Ausfilhrungsform des Verfahrens gemiB
Anspruch 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, daB
der Kompressor das Gemisch oder dessen einzelne
Bestandteile zuniachst in Windkessel fordert, zwecks
Vermeidung des Kompressorleerganges und zwecks
Anordnung beliebig vieler Bomben, die von einer
Kompressoranlage aus gespeist werden. —

Das Verfahren ermoglicht die technische Aus-
fiihrung der bisher nur als Laboratoriumsversuch
bekannten Bildung von Stickoxyd durch explo-
sionsartige Verbrennung von komprimierten Stick-
stoff-Sauerstoffgemischen. Die Verwendung eines
besonderen Explosionsraumes ist zwar ebenfalls
zu Laboratoriumszwecken bereits versucht worden,
dabei waren aber Explosionsraum und Kompressor
einfach verbunden, so daBl der Gang des Kom-
pressors der Explosionsdauer angepalt werden
muBte. Dies wird gemdf vorliegendem Verfabren
durch entsprechende Steuerung des Kompressors
vermieden., Kn. [R. 4170.]

L. Cavalier und E, Cornec. Uber die Darstellung
. von Unterphosphorsiure, (BIl. Soc. chim.
France [4] 5/6, 1058 [1909].)
Durch die folgende Anordnung kann man die
Bildung von Unterphosphorsdure aus Phosphor,
der sich in feuchter Atmosphire befindet, be-
schleunigen: In eine photographische Entwickler-
schale legt man eine Reihe von Glasstiben. Quer
auf die Stibe legt man abwechselnd Phosphor-
stangen und Glasstibe. Dann gibt man Wasser
hinzu, das die Phosphorstangen halb bedecken soll.
Auf den Rand der Schale legt man Wattestreifen
und bedeckt das Ganze mit einer Glasplatte, die

man im Notfalle durch Eisstiicke kiithlen kann, .

Die Siure wird mit Soda neutralisiert. Zur Dar-
stellung der freien Siure filhrt man das Natrium-
salz in das Bleisalz iiber und zerlegt mit Schwefel-
wasserstoff. Kaselitz. [R. 4026.]
Verfahren zur Herstellung von hydroxylamindisulfo-
sauren Erdalkalisalzen. (Nr. 216 747. Kl 124.
Vom 22./5. 1908 ab. Dr. F. Raschig in
Ludwigshafen a. Rh.)
Patentanspriiche: 1. Verfahren zur Herstellung von
hydroxylamindisulfosauren Erdalkalisalzen, darin
bestehend, daB man Erdalkalinitrite, Erdalkalibi-
sulfite und Mineralsduren in den durch die Glei-
chung:
Ca(NO,); + 2Ca(HSO;), + 2HCI
= 2HON : (80;), . Ca + CaCl, + 2H,0

ausgedriickten Mengenverhiltnissen in der Kilte
in der Weise aufeinander einwirken laft, da8 man
zuniichst Nitrit und Bisulfit zusammenbringt und
dann die Mineralsiure zugibt.

2. Ausfithrungsform des Verfahrens nach An-
spruch 1, darin bestehend, daB man Erdalkalinitrite,
Erdalkalibisulfite und schweflige Séure in den durch
die Gleichung:

Ca(NO,), + Ca(HSO,); + 250, = 2HON : (80,),Ca

ausgedriickten Mengenverhiltnissen in der Kilte
und in der im Anspruch 1 angegebenen Reihenfolge
aufeinander einwirken 1ifit. —

Wilrend ohne Siurezusatz die Reaktion bei
Alkalisalz nicht, wie in der Patentschrift 41 987 an-
gegeben, nach der Gleichung

NaNO, + 2HSO3;Na = HON : (SO3Na), + NaOH,
sondern nach der Gleichung

NaNOQO, + 3HSO;Na = HON : (SO;Na),

+ Na,S0; + H,0
verliuft, was zu Verlusten an Bisulfit und beim
Ansiuern durch Vereinigung von schon gebildetem
Hydroxylamin mit abgespaltener schwefliger Saure
zu Aminosulfosiuren auch zu Hydroxylaminver-
lusten fiihrt, verliuft die Reaktion bei Gegenwart
von Salzsiure nach der Gleichung
NaNO, + 2HSO3Na + HCl = HON : (SO;Na),

+ Na(Cl 4+ H,0
bei Gegenwart von schwefliger Sdure nach der
Gleichung
2NaNO, + 2HSO,Na + 280, = 2ZHON:(SO;Na), ,
welch letzteres Verfahren den Vorteil hat, daB das
Disulfosalz rein von Beimengungen erhalten wird.
Die Anwendbarkeit der letzteren Reaktion auf die
Calciumsalze war nicht vorauszusehen, da neutrales
Calciumsulfit unldslich ist, und man hitte erwarten
sollen, daB sich dieses aus dem Calciumnitrit und
Calciumbisulfit abscheiden und bei Zusatz von
Saure sich das noch geloste Calciumnitrit zersetzen
wiirde. Dies ist aber nicht der Fall, vielmehr ver-
liuft die Reaktion unter Losung des Calciumsulfits
glatt. Dies ist wertvoll, weil Calciumnitrit aus ni-
trosen Gasen leicht herzustellen ist und Calcium-
bisulfit unmittelbar aus Rostgasen, Kalk und Wasser
hergestellt werden kann. Kn. [R. 4286.]
Verfahren zur Hersteliung von oxydfreiem Tantal-

metali durch Reduktion der Tantalsiure mittels

Kohlenstotfs. (Nr. 216 706. XKl. 40a. Vom

17./11. 1907 ab. Siemens & Halske -

Akt.-Ges. in Berlin.)

Patentanspruch: Verfahren zur Herstellung von
oxydfreiem Tantalmetall durch Reduktion der
Tantalsdure mittels Kohlenstoffs, dadurch gekenn-
zeichnet, daB wiahrend der Reduktion ein Wasser-
stoffstrom iiber das zu reduzierende Geniisch ge-
leitet wird. —

Bisher hat man zur Herstellung reinen Tantals
die Oxyde in Fluoride tibergefiihrt und diese
mittels Natrium reduziert. Die Reduktion mittels
Wasserstoff bei sehr hoher Temperatur war schwierig
und andere Reduktionsmittel, insbesondere Kohlen-
stoff, konnten nicht verwendet werden, weil das
Metall leicht fremde Bestandteile aufnahm. Bei
vorliegendem Verfabren erhilt man dagegen ein
sehr reines Metall. Es ist darauf zu achten, da8
die Kohle nicht im UberschuB vorhanden ist und
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nach Méglichkeit Kohlensidurebildung vermieden
wird. Der aufgenommene Wasserstoff wird beim
Schmelzen der Metallmasse im elektrischen Vakuum-
ofen vollstandig wieder ausgetrieben,

Kn. [R. 4163.]

Verfahren zur Darstelinng eines festen, hoehprozen-
tigen Zinkhydrosulfit - Natriumsulfitdoppelsal-

zes. (Nr. 217 038. Kl 12¢. Vom 21./3. 1909

ab. [By].)

Patentanspruch: Verfahren zur Darstellung eines
festen, hochprozentigen Zinkhydrosulfit-Natrium-
sulfitdoppelsalzes, dadurch gekennzeichnet, daf
man Zinkhydrosulfitlésung mit Natriumbisulfit be-
handelt. —

Bei den Verfahren nach den Patenten 130 403
und 137 494, in denen Zinkstaub mit Bisulfit in
Gegenwart von Mineralsiure in geringerer Menge,
als der Gleichung
2N&HSO3 =+ _Zn —+ HZSO* = ZHSQO4 —+ N&zSO4
+ 2H,0
entspricht, behandelt wird, bildet sich nicht, wie
dort angegeben, Zinkhydrosulfit, sondern ein Dop-
pelsalz aus wechselnden Mengen Zink, Natrium,
schwefliger und hydroschwefliger Siure. Nach vor-
liegendem Verfahren erhilt man, trotzdem die Mi-
schung stark sauer ist, was nach Patent 137 494
unbedingt vermieden werden soll, ein sehr hoch-
prozentiges, haltbares Doppelsalz der Zusammen-
setzung 2ZnS,0,.Na,80; . Kn. [R. 4277.)
Verfahren zur Umwandlung von Halogenen in Ha-

loidsalze, insbesondere von Brom und Jod in

Brom- bzw. Jodsalze der Alkalimetalle. (Nr.

217035. Kl 21i. Vom 26./7. 1908 ab. Dr.

Joseph Meschorer in Warschau.)
Patentanspriiche: 1. Verfahren zur Umwandlung
von Halogenen in Haloidsalze, insbesondere von
Brom und Jod in Brom- bzw. Jodsalze der Alkali-
metalle durch Behandlung von Halogen mit einem
Metallhydroxyd oder -carbonat in Gegenwart eines
Thiosulfats, dadurch gekennzeichnet, daB in der
Wiarme mit solchen Gewichtsverhiltnissen gear-
beitet wird, daB auf 1 Mol. Thiosulfat ungefahr
10 Mol. Hydroxyd eines einwertigen Metalls (5 Mol.
Carbonat) und 8 Atome Halogen kommen.

2. Das Verfahren gemiB Anspruch 1.in seiner
Anwendung auf das in abgearbeiteten Bleichfliissig-
keiten bzw. im Bleichgut enthaltene freie Chlor
unter Benutzung von Alkalithiosulfat und Alkalien.

Bei der Einwirkung von Halogenen auf Alkali-
liydroxyde wird nur ein Teil des Halogens als Ha-
loidsalz, der andere als Alkalihalogenat erhalten,
8o da man umstindliche und mit Verlusten ver-
kniipfte Operationen zur vollstindigen Gewinnung
des Halogens als Haloidsalz ausfiihren muB. Der
Zusatz von Thiosulfat bei der Einwirkung, um aus-
schlieBlich Haloidsalze zu erhalten, ist zwar schon
vorgeschlagen worden, verursacht aber im allge-
meinen schidliche Nebenreaktionen. Diese werden
bei den Bedingungen des vorliegenden Verfahrens
vermieden. Es treten keine Halogenate und Thio-
nate auf, ebensowenig findet Schwefel-, Schwefel-
wasserstoff-, Schwefligsiure- oder sonstige Sdure-
ausscheidung statt, und die Reaktion verlauft glatt
nach der Gleichung

Nay8,0; + 10NaOH 4 8J = 8Nad + 2Na,80,
+ 5H,0.

Bei Anwendung der Carbonate statt der Hydroxyde

hat man die Gleichung

Na,8,0; + 5Na,0.C0, + 8J = 8NadJ 4 2Na,S0,
+ 5CO, .

Das Sulfat und die Haloidsalze konnen durch Kry-

stallisation getrennt werden. - Kn. [R. 4276.]

A. Skrabal und F. Buchta. Uber die Natur und das
Verhalten der wisserigen Losungen der unter-
jodigen Siure. (Chem.-Ztg. 33, 1184—1185;
1193—1195. November 1809. Wien.)

Aus den dargelegten Untersuchungen ergibt sich,

daB die sog. ,,unterjodige Saure* ein Basenhydroxyd

und demnach folgerichtiger als Jodhydroxyd zu
bezeichnen ist. In sehr verd. wiisseriger Losung ist
das Jodhydroxyd verhiltnismiBig bestindig. In
salzsaurer Losung findet Umwandlung in Jod-
chlorid statt, das bei hoher Salzsiurekonzentration
sehr stabil ist. In schwefelsaurer Losung ist Jod-
hydroxyd sehr unbestindig, da es sehr weitgehend
der Hydrolyse unterliegt. Etwas bestindiger sind
in schwefelsaurer Losung die durch Anlagerung von

Halogen entstehenden Verbindungen J;OH und

JCI,OH. — Freies Jodhydroxyd zerfillt je nach

der Aciditidt der Lisung in Jod und Jodsdure oder

Jodid und Jodat. Ferner wird gezeigt, wie man zu

analysenreinen Ldsungen von JOH, JCI, J,0H,

JCI,OH und JCl; gelangen kann. — Die physiko-

chemische Untersuchung der aufgeworfenen Fragen

wird einer spiteren Verdffentlichung vorbehalten,
Wr. [R. 4133.]

A. Gutbier und M. Rieb. Uber Iridium. (Berl. Be-
richte 42, 39056—3912. Erlangen. 11./10.1909.)
Iridium und Brom lassen sich nicht direkt zu einer
I6slichen Verbindung vereinigen, und auch ein Ge-
menge von Iridium und Natriumbromid ist durch
Gliihen im Bromstrome nur spurenweise in wasser-
l6sliche Form zu bringen. Verff. haben sich daher
bemiiht, Iridebromid, IrBr,, herzustellen, indem sie
Iridehydroxyd in heiBer Bromwasserstoffsiure
l6sten. Man erhilt eine prachtvolle blaue Fliissig-
keit, die bei linger fortgesetztem, schwachem Er-
wiirmen, schneller beim Kochen Brom abspaltet und
sich dabei griinlich farbt. DaB die frische Ldsung
tatsiachlich, wie schon Birnbaum vermutete,
das Bromid, und zwar in Form von H,IrBr, ent-
halt, ergibt sich daraus, daB Alkalibromidlésungen
aus ihr die entsprechenden Hexabromo-
irideate in reinem Zustande ausscheiden.

Zur gleichen Ldsung gelangt man durch mehr-
faches Abrauchen von Iridechlorid mit konz. Brom-
wasserstoffsiure. Man nimmt dann den Riickstand
mit der heiBen, miBig verd. Séure auf und laBt
auf die Flussigkeit wihrend des Erkaltens Brom-
dampf flieBen. Auch diese Losung gibt mit Alkali-
bromiden reine Hexabromoirideate. Am einfach-
sten erhilt man diese Anlagerungsverbindungen,
wenn man in teilweiser Anlehnung an Birmn-
baum Iridechloridlésung bei Wasserbadtempera-
tur mit Alkalibromidlésungen vermischt, die in der
Kilte sich abscheidenden Krystalle in heiBer, mi8ig
verd. Bromwasserstoffsiure 16st und beim Erkalten
auf die Fliissigkeit Bromdampf flieBen liBt. Die
Produkte sind analysenrein. Umgekehrt entstehen
bei der Einwirkung von Alkalibromidldsungen auf
liberschiissige salzsaure Iridechloridlésung zu-
nichstdieHexachlorideate,wihrend etwas
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Brom entweicht. Im experimentellen Teile werden

Darstellung und Eigenschaften der Chlor- und

Bromirideate von NHy, K, Rb und Cs beschrieben.
Herrmann. [R. 4120.]

IL 11. Atherische Ol& und Riechstoffe.

H. Masson, Die Zusammensetzung des Nelkendls.
Aldehyd- und esterartige Bestandteile. (Compt.
r. d. Acad. d. sciences 149, 795—797. 8./11.
1909.)
Die Fraktionen vom Kp.;5 65—90° gaben beim
Schiitteln mit NaHSO,; eine Abscheidung der
Bisulfitverbindung des Methylheptylketons; in
Losung blieb die leichtlosliche Doppelverbindung
eines Aldehyds, der mit Sodalsung regeneriert
wurde und ein Semicarbazon, F. 210—211° sowie
eine als a-Methylbrenzschleimséure erkannte Siure,
F. 107—108° lieferte; der Aldehyd war demnach
a-Methylfurfurol. Ahnlich wurde aus den Frak-
tionen vom Kp.;; 105—120° ein Dimethylfurfurol
(F. der Dimethylbrenzschleimsiure 129—130°)
isoliert; die Lage der Methylgruppen ist unbe-
stimmt. Beim Schiitteln dieser Anteile (Kp.{; 105
bis 120°) mit kalter 1%iger Natronlauge ging ein
nach Wintergriingl riechender Bestandteil in
Ldsung, der mit Salicylsiuremethylester identisch
war; DO, 1,1963; beim Verseifen: Salicylsiure,
F. 155°, Reaktion mit FeCly .
Rochussen. [R. 4090.]
A, Mackay Chace. Pinen im Citronendl. (Circular 46
des U. 8. Dept. of Agriculture; nach Chem. &
Drugg. 75, 824. 27./11. 1909. Washington.)
Im AnschluB an das vor etwa 21/, Jahren erlassene,
erst nach langwierigen Verhandlungen wieder auf-
gehobene Verbot der Einfuhr von rd. 100 000 Ib.
sizilischem Oitronenél nach den U. S. wurde
seitens genannter Behorde mit dem Verf. eine ge-
naue Methode ausgearbeitet, um etwaige Verfil-
schungen des ls mit Terpentindl oder Pinen nach-
zuweisen. Zu diesem Zwecke wurden die in be-
kannter Weise aus 50 ccm Ol gewonnenen ersten
109, Destillat unter bestimmten Bedingungen mit
Athylnitrit und HCl behandelt und die erhaltenen
Krystalle von Nitrosochlorid mikroskopisch auf
einen Gehalt an Pinennitrosochlorid untersucht, das
durch seine Krystallform (breite Tafeln) sich deut-
lich von den langen Siulen des Limonennitroso-
chlorids unterscheidet. Abbildungen der Krystalle
der reinen Verbindungen aus Citronen- und Ter-
pentindl, sowie der Krystalle aus einem mit 59,
Terpentindl versetzten Citronendl, 100:1 ver-
groBert, veranschaulichen den Unterschied der
Krystallform. Der Bericht bringt in Tabellenform
die durchschnittlichen Konstanten von Olen, die teils
dem amerikanischen Einfuhrverkehr entnommen
sind, teils authentischen Fabrikationsmustern aus
verschiedenen Produktionsbezirken Siziliens ent-
stammen und an Ort und Sttlle von Chace und
dem amerikanischen Konsul in Messina, Chemiker
Dr. Cheney, genommen waren. Zwei Gruppen
von insgesamt 37 nach den U. S. eingefiihrten Olen
erwiesen sich bei genannter Probe als pinenhaltig,
eine andere war, soweit sie gepriift wurde, pinen-
frei; von 33 sizilischen Handelsolen war nur eins
pinenhaltig, und die selbstgesammelten Proben (zus.
145) aus den einzelnen Oldistrikten ‘erwiesen sich

als frei von Pinen. Andere Tabellen geben die Kon-
stanten von altgewordenen, destillierten oder sonst-
wie anormalen Olen. Der,Citralgehalt war nach der
vom Verf. angegebenen Methode (vgl. diese Z. 22,
2251 [1909]) ermittelt. Der Bericht schlieBt mit
dem Hinweis, daf3 bei allen Olen, in denen Pinen
gefunden wurde, auch die Konstanten abweichend
waren, wihrend die selbstgesammelten Olmuster
iiberwiegend gleichmiBige Zusammensetzung auf-
wiesen und pinenfrei waren. Gibt ein 0], auch eins
mit normalen Konstanten, bei obiger Probe eine
Reaktion auf Pinen, so muf} eine Verfilschung mit
Terpentinol angenommen werden. (Vgl. Chace
und Bailey, Ref. diese Z. 22, 2251 [1909].)
Rochussen. [R. 4186.]
Ernest J. Parry. Citronenél und die Pinenfrage.
(Chem. & Drugg. 75, 875. 4./12. 1909.)

‘Verf. wendet sich nachdriicklich gegen die Schliisse,

die Chace (s. vorst. Ref.) am Schlusse seiner Ar-
beit, zieht, als ob reines Citronendl iiberhaupt kein
Pinen enthielte, und aus einem Pinengehalt unbe-
dingt auf eine Verfilschung geschlossen werden
miilte. Eingehend wird auf die Geschichte des
Nachweises von Pinen in natiirlichemm Citronenél
eingegangen, der zuerst von Burgess und Child,
dann mehrfach von Schimmel & Co. erbracht
wurde. Hiernach ist unzweifelhaft ein wenn auch
sehr geringer Gehalt von Pinen im Citronendl an-
zunehmen. Weiter wendet sich P arr y gegen die
Schliisse, die aus der Differenz der Drehung des Ge-
samtdls und der ersten 109, Destillat bei den an-
geblich verfilschten und den reinen (len gezogen
werden, da diese Unterschiede bei beiden Katego-
rien fast gleich groB sind. Der Nachweis irgend-
welcher bedeutenden Mengen von Pinen
(nach den Zahlen von Ch ace kime eine Verfal-
schung mit nur 1—39, Terpentinol in Frage) miite
auch mit Hilfe von einfacheren Methoden gefiihrt
werden konnen; der willkiirlich von der amerikani-
schen Behorde aufgestellte Test leidet unter seinem
Vorzug allzu groBer Genauigkeit. Auch macht
Parry darauf aufmerksam, dafl nach Wallach
Limonennitrosochlorid in zwei isomeren Formen
entsteht, von denen das zu 809, entstehende a-Iso-
mere in verschiedenen Krystallformen auftritt, und
bemingelt, da die Citralbestimmung nach der
unzulinglichen Cha ceschen Fuchsin-SO,-Me-
thode erfolgt ist. Zum Schlu lehnt Parry den
ganzen Test ab und weist auf die Wahrscheinlich-
keit hin, daB je nach den klimatischen Verhalt-
nissen bei einem nur wenig groeren Gehalt an na-
turellem Pinen u. U. ganze Jahrginge von reinem
Citronendl vom amerikanischen Markt ausgeschlos-
sen werden kénnen.

Anhangsweise zitiert der Herausgeber des
Chem. & Drugg. die Angaben des letzten Berichts
vonSchimmel & Co. iiber das Vorkommen von
1- und i-a-Pinen im Citronenél. (Vgl. diese Z. 21,
2332 [1908]; 22, 688, 793, 2102 [1909}.)

Rochussen. [R. 4187.]
Mareel Guerbet. Einige londensationsprodukte des

Camphers. (Compt. r. d. Acad. d. sciences 149,

931—933. 22./11. 1909.) ~
Beim Erhitzen von Campher mit Na auf 280° nach
Montgolfier bilden sich als Nebenprodukt
hochsiedende Anteile, deren Entstehung nach Verf.
das Auftreten von NaOH zu Folge hat, wodurch
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weiterhin die Aufspaltung des Camphers zu Cam-
pholsdure eintritt. Die Untersuchung dieser dligen
Korper fiithrte zur Isolierung zweier fester Verbin-
dungen C,0H;0,0 und Cy0H3,0, F. 93 und 77,5°, die
als Bornylen- und als Bornylcampher
C=¢C CH - CH
14/\ [ 1 >’C'SH14 CBH\4< ‘
CO CH, CH,
angesprochen werden. Niher untersucht wurde
das Verhalten des ersteren gegen Br, HBr und
HNO,. Rochussen. [R. 4188.]
G. Perrier und A, Fouchet. Uber das édtherische Ol
von Rhus Cotinus. (Bl Soc. chim. [4] 5, 1074
bis 1075. Stiadt. Labor., Rennes.)
Aus den Blittern und jungen Zweigen des Farber-
sumachs wurden durch Dampfdestillation und
Ausithern des Destillates gegen 0,19/ eines farb-
losen, nach Terpentin riechenden Ols gewonnen
mit den Konstanten: D15, 0,875, [alp, +13°np
1,4693, in jedem Verh. 16sl. in 949%jigem Alkohol;
S. Z. 6,1, V. Z. 34,3; Gehalt an primiren Alkoholen
im Gramm entsprechend 79 mg Phthalsiure. Das
Verhalten gegen S ¢ hi f f sches Reagens und gegen
Bisulfit deutete auf das Vorhandensein von Alde-
hyden. Rochussen. [R. 4189.]
J. Bredt und R. May. Neue Methode zur Darstellung
der Tricyclensidure. (Chem.-Ztg. 33, 1265.
4./12. 1909. Techn. Hochschule, Aachen.)
(Genannte Sidure entsteht in einer Ausbeute von
739% der Theorie, wenn man das aus Camphen mit
N2O; entstehende Camphenylnitrit C,oH;;NO, in
kleinen Portionen mit konz. HySO, unter Eiskiib-
lung und Umriihren digeriert; nach eingetretener
Lésung wird auf Eis gegossen, wobei sich ein festes
Zwischenprodukt abscheidet. Aus dem Beaktions-
gemisch lieB sich die Tricyclensiure durch Aus-
blasen mit Wasserdampf in fester Form gewinnen.
Im Destillationswasser bleiben (neben wenig Saure)
zwei Lactone vom F. 198 und 137° zuriick (Aus-
beute 179,), iiber die an anderer Stelle berichtet
werden soll. (Vgl. Komppa und Hintikka,
Ref. diese Z. 21, 2381 [1908].)
Rochussen. [R. 4190.]
A. Guyot und A. Gry. Einige neue Vanillinsynthesen.
(Compt. r. d. Acad. d. sciences 149, 928—931.
22./11. 1909.)
Guajacol wird in Eisessiglosung mittels ZnCl; mit
Mesoxalsiureester oder mit a, 8-Diketocarbonestern
R.CO.CO.COOR kondensiert, wobei sich Konden-
sationsprodukte der Form (HO)(CH,)CqHj.C(OH)
{COOR)(CO.R) bilden, die durch Oxydation mit
Cu-Acetat in Vanilloylcarbonsdure (HO)(CHg)CeHjz
.COCOOH oder deren Cu-Salz iibergehen. Die
Séure wird in Vanillin tibergefiihrt durch Erhitzen
mit gleichen Teilen Dimethyl-p-toluidin auf 170°.
Statt der Ester genannter Sauren-sind auch die
freien Sduren, falls bestindig, anwendbar, so na-
mentlich Dioxyweinsdure (Dioxobernsteinsdure)
oder ihr Na-Salz 4+ HySO4. Rochussen. [R. 4191.]
John €. Umney. 1909er Rosendl. (Chem. & Drugg.
75, 786. 20./11. 1909.)"
Verf. vergleicht die Konstanten des diesjahrigen
Qles mit denen dreier Ole des Jahres 1896; die
Zahlen nebst denen offenbar unreiner Ole sind in
Tabellenform wiedergegeben. Die aus den Zahlen
gezogenen Schliisse bringen nichts besonderes Neue.

CgH

NO
/\(.ISHIA

Parry (ebd., 839) stellt sich ganz auf die Seite
Umneys und behauptet, daBl in Deutschland
synthetische Mischungen hergestellt werden, die in
ihren Konstanten dem jeweiligen Ol jedes Jahres
entsprechen und bei den Untersuchungen der
englischen Analytiker unentdeckt bleiben. P. hat
im letzten Halbjahr 809 aller von ihm unter-
suchten Rosendle als verfilscht zuriickgewiesen.

Rochussen. [R. 4192.]

1. 14. Girungsgewerbe.

T. Chrzaszez. Untersuchungen iiber die Amylase
des ungekeimten Getreides und des Malzes. (Z.
f. Spiritus-Ind. 32, 520, 535—539, 544, 556 bis
557, 569—571, 578—579.)
In der umfangreichen Arbeit zeigt Verf., nachdem
er eine ausfithrliche Literaturzusammenstellung
friiherer Arbeiten iiber das gedachte Thema gegeben
hat, daB die stirkelosende Kraft sowohl bei ge-
keimtem wie ungekeimtem Getreide (Gerste, Hafer,
Mais, Hirse, Roggen, Weizen) bei derselben Optimal-
temperatur von 60—65° ihr Maximum erreicht,
und zwar ist diese Temperatur gegeniiber verschie-
denen Stiarkesorten (Kartoffel- und Reisstirke) die
gleiche. Bei ungekeimtem Getreide ist das Ver-
fliissigungsvermogen schwiicher, so dall es erst bei
Verwendung konz. Getreideausziige zu beobachten
ist. AuBer bei Getreide wurde die gleiche Fihig-
keit auch bei Kartoffeln, Riiben, Meerrettig, Speichel

_beobachtet. Bei der Stirkeverfliissigung bildet sich

Zucker und geloste Stirke, letztere kann wieder
szuriickgehen®, und zwar um so leichter, je kon-
zentrierter der Starkekleister war. Auch durch Fil-
lungsmittel, z. B. Fehlin gsche Losung, kann
die geloste Stirke aus den Losungen ausgefillt wer-
den. Eine Trennung des Verflissigungsvorganges
vom Verzuckerungsvorgang durch hohe Tempera-
tur gelang nicht. Beziiglich des Verzuckerungs-
vorganges ergab sich, daB auch hierfiir die Optimal-
temperatur die gleiche ist fir gemilztes wie unge-
milztes Getreide, sie liegt bei 50—55°, und zwar
sowohl bei Verwendung von gelGster Stiarke wie von
Stirkekleister. Bei hoherer Temperatur sinkt das
Verzuckerungsvermdgen des ungekeimten Getreides
schneller wie das des gekeimten. Auch fiir die An-
nahme, daB die Amylasen aus gekeimtem und un-
gekeimtem Getreide verschiedene Hydrolysierungs-
produkte liefern, kann Verf. keine Anhaltspunkte
finden, namentlich zeigt er, daB auch Ausziige aus’
ungekeimtem Getreide die Verzuckerung bis zum
volligen Verschwinden der Jodreaktion durchfiihren
konnen. Mischungen aus Gersten- und Malzextrakt
verzuckern schneller wie Gersten- oder Malzauszug
allein. Mokr. [R. 4259.]
Biichler. Das kontinuierliche Girverfahren mit Mi-
neralséiuerung. (Z. f. Spiritus-Ind. 32, 511.
4./11. 1809.)
Im AnschluB an eine Arbeit von E. L ii hd er iiber
die Beseitigung von Infektionen bei dem konti-
nuierlichen Gérverfahren (Z. f. Spiritus-Ind. 32,
485—487, 496—497) teilt Verf. mit, daB auch in
der Versuchs- und Lehrbrennerei Weihenstephan
nach einem kontinuierlichen Gérverfahren in An-
lehnung an das Biichlersche Schwefelsdure-
verfaliren zur Bereitung von Kunsthefe erfolgreich
gearbeitet wird. Mohr. [R. 4258.]
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F. Schonfeld. Die Unterscheidung von obergiriger
und untergiriger Girung und Hefe. (Wochen-
schrift f. Brauerei 26, 521—524. 2./10. 1909.
Berlin.)

Verf. beschreibt eine Methode, welche zur Unter-

scheidung von Hefenauftrieb oder der Hefendecke

der Obergirung und derjenigen der Untergirung an-
gewendet werden kann. Sie besteht in der Priifung
der abgeschiedenen und abgepreBten Masse auf

Girfihigkeit. Aus der abgepreSten Masse werden

Kugeln von dem Durchmesser eines Zehnpfennig-

stlicks geformt. Schon an der abgepreBten Masse

lassen sich gewisse charakteristische Unterschiede
erkennen. Der Riickstand von der Untergirung
ist brocklig, klebrig und harzig, mit den Fingern
schwer zu einer Kugel zu formen, wihrend der von
der Obergirung weich, teigartig, wenig oder gar
nicht klebrig ist, glattes gelblich- bis grauweies

Aussehen besitzt und leicht zu formen ist. — Verf.

benutzt einen besonderen Apparat zu den Gér-

versuchen, der im wesentlichen aus einem Glas-

-zylinder von 18 cm Hohe und etwa 2 cm Quer-

durchmesser besteht, verschlieBbar durch einen gut

schlieBenden Gummistopfen, durch welchen der
lingere Schenkel eines zweimal gebogenen Glas-
rohres gefiihrt ist. Der Schenkel miindet 5 cm vom

Boden. Die Versuchsanstellung geschieht in der

Weise, dafl der Glaszylinder bis zur unteren Marke

(# cm vom Boden) mit gewohnlichem kiuflichen

Zucker und dann mit lauwarmem Wasser bis zur

oberen Marke (15 cm vom Boden) gefiillt wird. In

einem Porzellanschilchen wird die mit. den Fingern
geformte Kugel der abgepreBten Masse mit etwa
cinem Fiinftel der Zuckerlosung verrieben, und die
milchige Flissigkeit in den Glaszylinder zuriick-
gebracht. Der geschlossene Zylinder wird 15 bis

20 Minuten in das auf 30—32° erwirmte Wasser-

bad gestellt. Hefenauftrieb ist vorhanden, sobald

der Apparat innerhalb 20 Minuten bis zum Ende
des langen Glasrohres leertropft.
H. Will. [R. 3511

F. Schinfeld und Max Hardeek. Uber Ammonium-
persulfat als Waschmittel fiir infizierte Hefe.
(Wochenschr. f. Brauerei 26, 621—623. 27./11.
1909. Berlin.)

Thevenot (American Brewer 42, 421—423) hat

zum Waschen von infizierter Hefe Ammonium-

persulfat empfohlen, das sich in wisseriger Lisung
in Ammoniumsulfat, freie Schwefelsiure (der wirk-
same Bestandteil) und Sauerstoff zersetzt. Er hat
in allen Fillen, sowohl im Laboratorium als auch in
der Praxis, eine duBerst giinstige Wirkung sowohl
hinsichtlich der vollstindigen Unterdriickung der

Bakterien als auch in bezug auf die physiologische

Beschaffenheit der gewaschenen Hefe feststellen

konnen. Die Verff. haben zur Kontrolle Versuche

angestellt, bei welchen das Ammoniumpersulfat
in verschiedenen Konzentrationen benutzt wurde.

Auflerdem variierte auch die Menge des Wasch-

wassers, und zwar so, daf3 mit zunehmender Ver-

diinnung mehr Waschfliissigkeit gewonnen wurde.

Mit wachsender Konzentration der Persulfatlésung

geht die feste Konsistenz der Hefe mehr und mehr

verloren. In demselben MaBe wie das Absetzen
wird auch die Flockenbildung ungiinstig beeinfluft.

Auch beziiglich der Einwirkung auf Bakterien

wurden keine nennenswerten Erfolge erzielt, soweit

Ch. 1810.

Persulfatlosungen bis zu 19, Verwendung fanden.
Nicht in allen Versuchen war es gelungen, die Bak-
terien selbst nach 24stiindiger Behandlungszeit ab-
zutéten oder entwicklungsunfihig zu machen.
Stirkere Losungen anzuwenden, erscheint aber
keineswegs empfehlenswert. Persulfatlsungen kon-
nen sogar die Entwicklung von Krankheitshefen be-
giinstigen. Aus diesen Griinden ist von der Ver-
wendung von Persulfat zum Waschen der Hefe ab-
zuraten. H. Will. [R. 4248.]
E. Moutang. Uber die konservierende Wirkung der
Phosphorsdure auf Hele. (Wochenschr. f.
Brauerei 26, 642—643. 11./12. 1909. Chem.
Lab. der Brauerei Th. Boch & Cie., Lutterbach.)
Verf. hat beobachtet, daB das Degenerieren von
Hefe durch Behandeln mit phosphorsidurehaltigem
Waschwasser sehr weitgehend aufgehalten wird;
gegeniiber unbehandelter Hefe zeigt die mit Phos-
phorsiure behandelte Hefe derselben Generation we-
sentlich erhohte Gértiatigkeit. Auch beim Aufbe-
wahren der Hefe unter Wasser iibt ein Phosphor-
siurezusatz eine stark konservierende Wirkung aus,
Vermutlich besteht diese giinstige Wirkung der
Phosphorsdure in einer Schutzwirkung auf die Zy-
mase eder auf deren Koenzym. )
Mohr. [R. 4257).
A. Ch. Chapmann. Uber Hopfengerbstoft. (Journ.
of the Inst. of Brewing 15, 360 [1909]; Wochen-
schrift f. Brauerei 26, 623—626 [1909]. 27./11.
1909.)
Der Verf. hat friiher eine Methode zur Bestimmung
des Gerbstoffs im Hopfen beschrieben, die sich auf
dessen Fillbarkeit mijt einem loslichen Salz des
Cinchonins griindet. Nach seinen neuen Versuchen
ist der Faktor zur Umrechnung von Cinchonintannat
auf Hopfengerbstoff nicht 0,58, wie frither ange-
geben, sondern 0,55. In einer Tabelle ist der Gerb-
stoffgehalt verschiedener Hopfen angegeben, der
sich zwischen 2,07 und 4,25%, der Trockensubstanz
bewegt. Der Verf. schlieBt aus seinen Versuchen,
daB der Hopfengerbstoff nicht abnimmt oder doch
nicht erheblich, wenn der Hopfen unter gewdhn-
lichen Verhéltnissen gelagert wird. — Einige Ver-
suche wurden durchgefiihrt, um festzustellen, in-
wieweit der Gerbstoffgehalt fiir den Brauwert eines
Hopfens in Frage kommt. Im allgemeinen sind die
fremden Hopfen gerbstoffreicher als die englischen;
sie enthalten auch mehr Harze und Bitterstoffe,
von denen, wie man annimmt, der Brauwert in
hohem MaBe abhingt. Der Unterschied im Gerb-
stoffgehalt des prima bayerischen Hopfens (3,139,)
und des elsdisser (2,649,) gibt keine angemessene
Erkldrung fiir die groBe Verschiedenheit, mit wel-
chen diese Hopfen bewertet werden. Die Unter-
suchungen beweisen, daB der Gerbstoffgehalt kein
Kriterium fiir den Brauwert einer Hopfenprobe
abgibt. Die Menge der durch den Hopfengerbstoff
gefillten Stickstoffsubstanzen ist gering; sie ge-
horen wahrscheinlich zu den Albumosen.
H. Will. [R. 4241.]
C. Wehmer. Uber Citronengirungspilze. (Chem.-
Ztg. 33, 1281. 9./12. 1909. Hannover.)
Verf. beschrieb im Jahre 1892 (Beitrige z. Kenntnis
einheimischer Pilze, Hannover 1902, 1, 37) zwei
Pilze, Citromyces Pfefferianus und Citromyces
glaber, welche die Eigenschaft haben, aus Zucker
freie Citronenséure zu bilden, und stellte zu gleicher
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Zeit fest, daB saurebildende Pilze mit Vorliebe auf
Substraten auftreten, die schon freie organische
Séure enthalten. Man findet sie jedoch keineswegs
ausschlieBlich auf saurem Néhrboden, sondern mit-
unter auch an ganz anderen Stellen. Die Kennt-
nisse iiber den Girungsvorgang sind im Laufe der
Jahre wesentlich erweitert, iiber die Pilze selbst ist
dagegen noch nichts néheres bekannt geworden.
Durch mikroskopische und kulturelle Untersuchun-
gen derselben hat der Verf. nunmehr festgestellt,
daB es eine Mehrzahl von Citromyces-Spezies gibt,
und zwar kénnen bis jetzt 5—6 Arten mit Sicherheit
als verschiedene Spezies betrachtet werden, welche,
abgesehen von ihrer Citronensdurebildung, auch
sonst noch von Interesse sind. So weist diese Pilz-
.gruppe Vertreter mit mancherlei physiologischen
Eigentiimlichkeiten auf. Die mit den neu isolierten
Arten vorgenommenen Gérungsversuche werden
noch fortgesetzt und das Ergebnis derselben sowie
Diagnosen der Pilze spiter bekannt gegeben.
Mllr. [R. 4269.]

I1. 17. Farbenchemie.

[Griesheim-Elektron]. Verfahren zur Herstel-
lung von besonders zur Farblackbereitung geeig-
neten Monoazofarbstoffen, darin bestehend, daB
man die Diazoverbindungen aus den Di- und
Trichloranilinen, den Mono-, Di- und Trichlor-
anilinsulfosduren mit 2. 6- oder 2 . 5-Naphthyl-
aminsulfosiure bzw. 2 . 3 . 6- oder 2 . 5. 7- Naph-
thylamindisulfosdure kombiniert. —

Die o-Aminomonoazofarbstoffe aus f-Naph-
thylaminsulfosiuren sind bisher nicht von Bedeu-
tung gewesen. Die vorliegenden Produkte sind von
groBem technischen Wert, weil sie unldsliche, klare
und farbkriftige Orangelacke ergeben, die gegen
Sidure und Kalk vollkommen bestindig und sehr
lichtecht sind. Die Nuancen sind orangegelb und
weichen bei den einzelnen Produkten wenig von-
einander ab. Die Sdure- und Lichtechtheit ist
durch das Vorhandensein zweier oder mehrerer Chlor-
atome oder eines Chloratoms und der Sulfogruppe
im diazotierten Anilin bedingt. (D. R P. 217 277.
Kl. 224. Vom 14./8. 1908 ab. Ka. [R. 185.]

[A). Verfahren zar Darstellung eines orange-
farbenen Lackfarbstoffs, darin bestehend, daBl man

die Diazoverbindung des 1.2.4-Dinitranilins (NH, -

in I) mit S-Naphthol in mineralsaurer Losung
kombinijert. —

Der Farbstoff ist durch feurig orangefarbene
Nuance, vorziigliche Deckkraft, gute Lackier-
tahigkeit und Olunléslichkeit und vor allem durch
auBergewshnliche Lichtechtheit ausgezeichnet. Dies
war nicht vorauszusehen, denn diazotiertes Di-
nitranilin war zur Herstellung von Lackfarbstoffen
iberhaupt noch nicht benutzt worden, und die
fiir Farbereizwecke bekannten Abkémmlinge, die
gsich zudem nicht bewidhrt haben, lieBen einen
SchluB auf die Verwendbarkeit bei Pigmentfarben
nicht zu. Gegeniiber den Farbstoffen aus Chlor-
nitranilin NH, : NO,: C1=1:2:4 (franz. Pat.
373 475) und Chlornitranilin NH, : Cl : NOp=1:2:4
(Pat. 180 301) ist das vorliegende Produkt durch
die klarere Nuance, geringeren Rotstich und groBere
Lichtechtheit ausgezeichnet. (D. R. P. 217 266.
KL 22a. Vom 9./10. 1907 ab.) Kn. [R. 196.]

[By]. Veriahren zur Darstellung von Wolle
schwarz fiirbenden Monoazofarben, darin bestehend,
daB man die Diazoverbindungen der Alkyl- oder
Aryliather des 5-Nitro-2-aminophenols oder ihrer
Derivate und Substitutionsprodukte in saurer
Losung mit den Arylsubstitutionsprodukten der
2-Amino-8-naphthol-6-sulfosdure kuppelt. —

Die erhaltenen Produkte farben Wolle aus
saurem Bade in blumigen schwarzen Ténen und
vereinigen iiberraschenderweise ein vorziigliches
Egalisierungsvermogen mit guter Walk- und Lichit-
echtheit. (D. R. P. Anm. F. 26222 IV/22a.
Einger. d. 5./10. 1908. Ausgel. d. 23./12. 1909.)

Kn. [R. 2]

[By]. Verfahren zur Parstellang von sauren
Wollfarbstoften, darin bestehend, daB man die
Diazoverbindungen von Aminoarylithern der Ben-
zol- oder Naphthalinreihe oder ihrer Homologen
oder Substitutionsprodukte mit Pyrazolonsulfo-
siuren kuppelt oder die Diazoverbindungen der
Sulfosduren der genannten Aminoarylather mit
unsulfierten Pyrazolonen oder mit Naphthyl-
pyrazolonsulfosiuren vereinigt. —

Die Farbstoffe firben Wolle gelb bis orange
und zeichnen sich vor den bekannten Pyrazolon-
farbstoffen durch vorziigliche Walkechtheit aus.
(D. R..P. Anm. F. 26618 1V/22¢. Einger. d.
3./12. 1908. Ausgel. d. 27./12. 1909.)

Kn. [R. 3]

[By]. Verfahren zur Darstellung von wasser-
loslichen Farbstoffen der Anthracenreihe, darin be-
stehend, daB man die gem#B der Anmeldung
F. 25709 IV/12q erhiltlichen Produkte mit sul-
fierenden Mitteln behandelt. —

Wihrend Alkylaminoanthrachinone erst durch
rauchende Schwefelsiure bei hoherer Temperatur
sulfoniert werden, entstehen aus den hier be-
nutzten Ausgangsmaterialien, die durch Einwir-
kung von Epichlorhydrin auf Aminoanthrachinon
erhalten werden, schon bei gelinder Einwirkung
von Sulfonierungsmitteln Sulfoderivate, bei denen
der Schwefelsiurerest wahrscheinlich in der Seiten-
kette steht. Die erhaltenen Produkte sind Woll-
farhstoffe von auBerordentlichier Klarheit. (D.R.P.
Anm. F. 27171/22b. Einger. d. 4./3. 1909.
Ausgel. d. 20./12. 1909.) Ka. [R. 1]

[Byl. Veriahren zur Darstellung neuer stlek-
stofthaltiger Kiipenfarbstoffe der Anthracenreihe,
darin bestehend, daB man den Farbstoff des Patents
175067 nitriert und die so erhiltlichen Nitro-
korper reduziert. —

Das Ausgangsmaterial, das durch Einwirkung
von wasserentziehenden Mitteln auf 2.2’-Dimethyl-
1.1’-dianthrachinonyl entsteht, bildet einen orange-
firbenden Kiipenfarbstoff. Durch die Einfiihrung
von Aminogruppen nach vorliegendem Verfahren
werden braunviolette bis graugriine Farbstoffe er-
halten. (D. R.P. Anm. F. 27179 IV/22b. Ein-
ger. 5./3. 1909. Ausgel. d. 23./12. 1909.)

Kn. [R. 29.]

[By]. Verfahren zur Darstellung von Benzoyl-
aminoanthrachinonen und deren Derivaten, darin
bestehend, daB man Benzamid bzw. dessen im
Benzolkern substituierte Derivate mit Halogen-
anthrachinonen oder deren Derivaten kondensiert.—

Man erhalt Farbstoffe, welche ungebeizte
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Baumwolle in der Kiipe in schonen gelben echten
T6nen anfarben. (D. R. P. 216772, KI 22b.
Vom 17./11. 1908 ab.) Kn. [R. 195.]

[By]l. Verfahren zur Darstellung kiipentirbender
Anthrachinonimide. Ausfiihrungsform des durch
Patent 162 824 geschiitzten Verfahrens, darin be-
stehend, daB man zwecks Darstellung kiipen-
farbender Anthrachinonimide die im Hauptpatent
angewandten Halogen- bzw. Aminocanthrachinone
hier ganz oder teilweise durch ihre benzoylierten
Aminoderivate ersetzt. —

Das Resultat des Verfalirens ist iiberraschend,
da hier Kiipenfarbstoffe auch erhalten werden,
wenn das zugrunde liegende Anthrimid, z. B.
a-, a-Anthrimid, keine kiipenfirbende Eigenschaft
besitzt. Der Farbstoff aus Monobenzoyl-1.4-di-
aminoanthrachinon und 2-Chloranthrachinon firbt
Baumwolle braunviolett. Die analogen Produkte
ergeben violette, rote. graugriine und braune Tone.
(D. R. P. Anm. F. 27514 1V/22b. Einger. d.
16./4. 1909. Ausgel. d. 23./12. 1809.)

Kn. [R. 30.]

[B]. Verfahren zur Darstellung von roten
Kiipenfarbstoffen, darin bestehend, daB 1an
4-Amino-2-methylanthrapyridon mit 2-Halogen-
oder mit 2 . 6- oder 2 . 7-Dihalogenanthrachinonen
kondensiert. —

Die erhaltenen Farbstoffe sind hervorragend
echt. Das 4-Amino-2-methylanthrapyridin kann
aus 4-Chlor-2-methylanthrapyridon (aus 1-Acet-
amino-2-methyl-4-chloranthrachinon durch  Er-
hitzen iiber den Schmelzpunkt, Pat. 212 204) durch
Erhitzen mit wisserigem oder alkoholischem Am-
moniak unter Druck oder aus 1-Acetamino-2-me-
thyl-4-chloranthrachinon in einer Operation durch
Erhitzen mit Ammoniak unter Druck erhalten

werden. (D. R. P. 217 395. Kl 22b. Vom 14./5.
1807 ab.) Kn. [R.187.]
Desgl. Weitere Ausbildung des durch das

Hauptpatent 217 395 geschiitzten Verfahrens, da-
durch gekennzeichnet, daB man hier 4-Halogen-
2-methylanthrapyridon mit 2-Amino- bzw. 2 . 6-
oder 2 . 7-Diaminoanthrachinonen kondensiert. —

Man erhilt dieselben Farbstoffe wie nach dem
Hauptpatent. (D. R. P. 217396. KI. 22b. Vom
29./12. 1907 ab. Zusatz zum vorsteh. Patente.)

Kn. [R. 188]

[By]. Verfahren zur Darstellung von Farb-
stoffen der Gallocyaninreihe durch Kondensation
von Gallussidure oder ihren Derivaten mit Nitroso-
verbindungen aromatischer Amine, dadurch ge-
kennzeichnet, dal man zu dieser Kondensation
Salze von Nitrosoverbindungen aromatischer Amine
mit solchen Siuren verwendet, die mit den Nitroso-
verbindungen oder den sich bildenden Farbstoffen
scliwer losliche Verbindungen eingehen, oder daB
man die Kondensation unter Zusatz solcher Siuren
oder ihrer Salze ausfiihrt, —

Das Verfahren verliuft wesentlich glatter als
bei Benutzung der bisher ausschlieBlich verwen-
deten salzsauren Nitrosoverbindungen, so da3 man
gute Ausbeuten selbst in solchen Fillen erhélt,
wo, wie beispielsweise bei der Darstellung des Farb-
stoffes aus Nitrosodidthylanilin und Gallussiure
bisher nur Spuren erhalten werden konnten.
(D.R.P. 217 397. Kl 22¢c. Vom 31./1. 1909 ab.)

Kn. [R. 186.]

[By]. Vertahren zur Darstellung basischer Farb-
stotte, darin bestehend, daB man auf die Pyridin-
farbstoffe des Patents 155 782 solche sekundire
Amine einwirken li8t, welche groB8ere Basizitdt
besitzen als die primiren oder sekundéreri Amine,
deren Reste in jenen Pyridinfarbstoffen enthalten
sind. —

Durch die Einwirkung der stirker basischen
Amine werden die vorhandenen Aminreste teils
vollstiindig, teils zur Hilfte verdringt, was in-
sofern iiberraschend ist, als durch Einwirkung von
iiberschiissigem Anilin auf den aus Monomethyl-
anilin dargestellten Pyridinfarbstoff zwar das Di-
anilid hergestellt, aber die Reaktion nicht um-
gekehrt werden kann. Je nach der Differenz in
der Basizitit verlauft die Reaktion verschieden
leicht. Beispielsweise wird aus dem Farbstoff aus
2 . 4-Dichloranilin mittels Dihydro-a-methylindol
das 2 . 4-Dichloranilin schon auf dem Wasserbade
vollstindig verdringt, so daf glatt ein wertvoller
blauroter Farbstoff entsteht. (D. R. P. 216 991.
Kl 22¢. Vom 8./3. 1908 ab.) Kn. [R. 192}

II. 18. Bleicherei, Firberei und
Zeugdruck. ‘

L. Letévre und E. Blondel. Die Gegenwart von
Fisen in mercerisierter Baumwolle. (Rev. mat.
col. 13, 313—314. 1./11. 1909.)
Die geringen Mengen Eisenoxyd, die in der Asche
mercerisierter Baumwolle gefunden wordea sind
(1,5—89, der Asche) und die die Farbe der Faser
nicht beeinflussen, kommen durch die Pectinstoffe
der Baumwolle in die Mercerisierlauge. Grifere
Mengen Pectinstoffe enthaltende Natronlauge 1dst
Eisenrost von den Mercerisierapparaten auf wie
Natronlauge, die mit Weinsdure und Glycerin ver-
setzt ist. Besonders deutlich ist diese Ldsungs-
fahigkeit, wenn man Waschwasser von der Mer-
cerisierung zur Bereitung neuer Lauge benutzt.
Das iibliche Sduern 16st das auf die Faser ge-
brachte Eisenoxyd nicht auf. rn. [R. 3895.]
E. Herzberg. Der Matiersche Laugenriickgewin-
nungsapparat fiir Stiickmercerisiermaschinen.
(Z. f. Farb. Ind. 8, 330 [1909].)
Zur Riickgewinnung der Natronlauge bei der Mer-
cerisation von Geweben wurden bisher drei ver-
schiedene Verfahren benutzt. 1. Das Abspiilver-
fahren mit Wasser und Pressen mit Quetschwalzen.
2. Ausblasen mittels Dampf, wobei mehr Lauge
zuriickgewonnen wird, aber auch besonders leicht
Oxycellulosebildung eintritt. 3. Absaugen mit
Pumpen. Diese Verfahren besitzen den gemein-
samen Fehler, da} die Wiedergewinnung der Lauge
unter Luftzutritt erfolgt, wodurch ein Teil der
Natronlauge in Soda umgewandelt wird. Der neue
Laugenriickgewinnungsapparat vermeidet die Fehler
der fritheren Verfahren, indem Riickgewinnung im
luftleeren, mit Dampf gefiillten Raume stattfindet
und zwar nicht mittels Durchblasen des Dampfes
durch das Gewebe, sondern indem das Gewebe in einer
Anzahl hintereinander angeordneter Wasserbehilter
abgekiihlt und ausgewaschen wird, worauf jedes-
mal beim Ubergang des abgekiihlten Gewebes aus
diesen Behiltern in den Dampfraum eine Kon-
densation des Dampfes bis in das Innere der
Gewebefasern und dadurch die fast vollstindige
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Auflésung der im Gewebe enthaltenen Lauge statt-
findet, so dafl eine Bereicherung von Soda in der
Natronlauge durch Einwirkung der atmosphirischen
Luft vermieden wird und 989, Lauge von 8 bis
10° Bé. oder, wenn die zuriickgewonnene Lauge
diinner sein kann, sogar simtliche im Gewebe auf-
losbare Lauge zuriickgewonnen wird. Die Neu-
heit der Vorrichtung besteht darin, daB am Boden
eines gegen Zutritt der Luft durch hydraulischen
VerschluB gesicherten Behilters, stufenférmig mit-
einander in Verbindung stehende, mit Leitwalzen
ausgeriistete Behdlter zum Durchstrémen der
Wasserfliissigkeit oder Lauge angeordnet sind und
iiber jedem Behilter unterhalb einer oberen Leit-
walze ein Dampfrohr sowie ein Abstreicher sich
befinden, zwischen denen das i{iber die Leitwalzen
im Zickzack gefiihrte Gewebe hindurchgefithrt wird.
Der ausfithrlich beschriebene Apparat wird von
der Firma J. P. Bemberg in Barmen-R. gebaut.
Muassot. [R. 3943.]
Die elektrische Gasierung der Fiden. (Monatsschr.
f. Text.-Ind. 24, 303 [1909].)
Die Gasierung hat den Zweck, den Flaum, welcher
die Fiden bedeckt, durch eine rasche duBerliche
Verbrennung zu entfernen. Man erreichte dies seit-
her bekanntlich durch Absengen mit Gasflammen.
Neuerdings verwendet man elektrische Gasierungen,
indem man die Hitze benutzt, die aus einem weil3-
glihenden elektrischen Leiter ausstromt. Die Ver-
wendung des elektrischen Stromes ist durch Gin
ermoglicht worden, welcher als weiBgliihenden
Korper eine lange Metallrshre von runder oder
ovaler Form verwendet, die der Lange nach geteilt
ist, um das Einfijhren und Verkniipfen der Fiden
zu ermoglichen. Nach einer detaillierten Beschrei-
bung der gesamten apparativen Vorrichtungen und
der Handhabung des Prozesses werden die Ubel.
stinde bei der Gasierung mit Gas beleuchtet. Als
Vorteile der elektrischen Gasierung werden beson-
ders die calorische Ausnutzung, die Gleichférmig-
keit der Wirkung und die leichte Regulierbarkeit
hervorgehoben. Die Gasierung farbiger Fiden wird
ermdglicht, ohne daBl die Farbungen alteriert werden.
Tabellarisch sind die Unterschiede in den Kosten
beim Sengen mit Gas und mit Elektrizitdt an-
gegeben. Danach wiirde der Ersatz des Gases durch
die Elektrizitit eine durchschnittliche Ersparnis
von 509, bedeuten. Massot. [R. 4117.]
Leo Pinagel. Die Qualltitsbestimmung des Woli-
haares. (Monatsschrift f. Textilindustrie 24,
289 [1909].)
Die technischen Fortschritte der letzten Jahre
brachten auf dem Gebiete der Wolluntersuchungen
Vervollkommnungen, die es ermoglichen, Unter-
suchungen vorzunehmen, wie sie friiher in 8o ein-
gehender Weise nicht moglich waren. Unter Quali-
titabestimmungen versteht man 1. die Ermittlung
der Haarfeinheit, 2. die Bestimmung, ob das Haar
vom gesunden oder vom kranken Schaf herriibrt,
und 3. die Bestimmung seiner Herkunft. Der Verf.
empfiehlt, zur Begutachtung dieser Punkte die mi-
krophotographische Aufnahme des Haares gleich-
zeitig mit der des MaBes unter Anwendung eines
Projektionsmikrometerokulares der Firma C. Zeill
und bringt in diesem Sinne wohlgelungene Mikro-
photographien. Wenn man schon aus den mehr
oder weniger gleichwertigen MaBbestimmungen der

einzelnen Haare einen SchluB auf den Normal-
zustand des Haarwuchses ziehen kann, ist bei der
Beurteilung, ob das Haar vom gesunden oder kran-
ken Tiere stammt, die mikrophotographische Auf-
nahme das zuverldssigste Beweismittel. Der Verf.
fiihrt zwei der Praxis entnommene Fille an, wobei
es sich um eine Qualititsbestimmung von Kamm-
garnen handelt, sowie die Untersuchung eines Ma-
teriales, bei dem es sich um Mischung verschiedener
Provenienzen handelte. Gute mikrophotographische
Aufnahmen illustrieren auch hier die Darlegungen.
Massnt. [R. 4116.]

Hefnrich Salvaterra, Wien. Beschwerungsver-
fahren fiir Seide unter Verwendung eines Ge-
misches von Zinntetrachlorid mit Zinksaizen. Ab-
#nderung des Verfahrens gemi Patent 214372, da-
durch gekennzeichnet, dal dem Beschwerungsbade
fiir die Seide auBler den Metallsalzen Weinsidure und
Salzséure zugesetzt werden.

Wihrend bei dem Verfahren des Hauptpatentes
zuerst mit einer Zinnchlorid-Zinksulfatlésung und
dann mit einem zweiten Bad von Weinsdure be-
handelt wird, wird bei vorliegendem Verfahren in
einem einzigen Bade mit Zinnchlorid, Zinksulfat,
Weinsidure und Salzsiure behandelt, wodurch das
Verfahren vereinfacht und eine Ersparnis an Wein-
siure erzielt wird. Gegeniiber dem Verfahren des
franz. Patentes 258 869, bei welchem die Seide zu-
nichst mit Pinksalz behandelt, dann gewaschen,
mit Natriumphosphat behandelt, wieder gewaschen
und mit Zinksulfat nachbehandelt wird, ist das
vorliegende Verfahren einfacher und liefert aufer-
dem ein durch seinen groSen Glanz wertvolleres
Endprodukt. Auch gegeniiber der nach dem franz.
Pat. 372279 vorgeschlagenen Behandlung mit
Zinksulfat-Zinnchloridlésung, Waschen mit Wasser
und Nachbehandlung mit Natriumphosphat erhilt
man ein wesentlich besseres glinzendes Produkt,
withrend das nach dem ilteren Verfahren erhaltene
triibe und holzig im Griff wird. (D. R. P. 215 702,
KI. 8m. Vom 8./1. 1908 ab. Zusatz zum Patente
214372 vom 20./9. 1907. Diese Z. 22, 2355 [1909].)

Kn. [R. 4214.]

[Geigy]. Verfahren zur Herstellung eines zur
weiteren Beschwerung mit Zinn chargierter Seide
besonders geeigneten Kondensationsproduktes aus
Catechin mit Catechugerbsdure, darin bestehend,
daB man das im Handel unter dem Namen Gambir
bekannte Gemisch von Catechin und Catechu-
gerbsdure oder eine aus den genannten Korpern
kiinstlich hergestellte Mischung in beliebig kon-
zentrierter Ldsung lingere Zeit auf 100° oder
kiirzere Zeit héoher erhitzt und sodann auf die
gewiinschte Konzentration eindampft oder die
Lésung unmittelbar zur Beschwerung der Seide ver-
wendet. (D. R. P. Anm. A. 15842. Kl 8m. Einger.
d.15./6.1908. Ausgel. d. 4./11.1909.) K=n. [R. 26.)
A, Sanin, Der Einflug des Kochsaizes auf den Brech-

weinstein uud das antimongerbsaure Salz.

(Aus dem Labor. f. chem. Technolog. der Farb-

und Faserstoffe des Polytechnischen Instituts

in Kiew. Z. {. Farbenind. 8, 344 [1909].)

J. Kéchlin hat zuerst eine VergroBerung der Auf-
16sbarkeit des Brechweinsteins in Wasser bei Zu-
satz von Kochsalz bemerkt; M. Prudhomme
hat den Versuch gemacht, dieser Erscheinung eine
Erklirung zu geben. Im Gegensatze zu den Angaben
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des letzteren kommt der Verf. auf Grund seiner
Versuche zu der Tatsache, dal der Brechweinstein
mit dem Kochsalz ke in Doppelsalz bildet, son-
dern, daB geradezu eine Wechselzersetzung zwischen
diesen beiden Komponenten stattfindet. Die aus-
salzende Wirkung des Kochsalzes bei der Bildung
des antimongerbsauren Salzes aus Tannin und
Brechweinstein hat der Verf. zu einer Reaktion auf
Gerbstoffe benutzt. Eine brauchbare Ldsung wurde
gefunden durch Mischen von 100 ccm Wasser, 20 g
Brechweinstein, 20 g Kochsalz, 40 g Natriumacetat
und 5 g Natriumbitartrat. Mit Hilfe einer nach
dieser Vorschrift hergestellten Losung lassen sich
noch 0,004 g eines 809,igen Tannins in 11 Wasser
nachweisen. Das neue Reagens ist empfindlicher
als die seither gebriduchliche, schlecht haltbare
Gelatinekochsalzlésung. Massot. [R. 4115.]
L. Pelet-Jolivet. Uber die Natur der Farbverbin-
" dungen. (Rev. mat. col. 13, 249—252 [1909].)
Verf. untersuchte die Niederschlige, welche Methy-
lenblau mit ldslichem Wasserglas gibt, und ferner
die Verbindungen der Pikrinsiure mit 8-Naphthol.
Es zeigt sich, daB der Komplex Silico-Methylenblau
kein Produkt von konstanter Zusammensetzung ist,
sondern daB, je mehr Methylenblau der Mischung
zugefiigt wird, desto mehr auch im Niederschlag
sich findet. Das Wasser scheint hierbei eine be-
stimmte Rolle zu spielen. Mit Polyjodiden und
Polysulfiden gibt das Methylenblau Absorptions-
verbindungen. Auch die Verbindung von Pikrin-
sdure und B-Naphthol bildet sich in wechselnden
Mengen, und zwar um so mehr, je mehr Sgure in
der Menge vorhanden ist, wobei die Wirkung vom
Dissoziationsgrad der verwendeten Siure abhingt.
Das f-Naphthol wirkt als Absorbens und die Pi-
krinsdure als absorbierter Korper. Die Absorptions-
erscheinungen treten also nicht nur auf in den bis
jetzt von Biltz, Freundlich und Verf. be-
schriebenen Fillen, d. h. bei der Fixierung eines
gelosten Korpers durch eine unlgsliche Substanz
mit absorbierenden Eigenschaften, sondern die Ab-
sorption tritt auch auf bei der Bildung kolloidaler
Komplexe, wie Silico-Methylenblau, Polyjod- und
Polyschwefelverbindungen sowie den Verbindungen,
welche die Pikrinsiure bildet. B. [R. 4140.]
L. Pelet-Iolivet. Uber die Theorie der Firbung.
(Veroff. d. ind. Ges. Miilh. 79, 143—161.)
Yerf. erinnert zunichst an die bisherigen Theorien,
die iiber das Firben aufgestellt worden sind, und
bespricht insbesondere die Adsorptionstheorie, die
den eigenartigen Erscheinungen, die hinsichtlich
der Verteilung des Farbstoffes zwischen Flotte und
‘Faser zutage treten, gerecht zu werden versucht,
gemiB der Formel

1
x=gC",
in der x die Menge des von der Faser aufgenommenen
Farbstoffes, C die Endkonzentration und g sowie 1/p
von Farbstoff und Faser abhingige Konstanten be-
deuten. Verf. kespricht dann den EinfluBl der Elek-
trolyte auf den Zustand der kolloidal gelGsten Stoffe
vermoge der elektrischen Ladung, die durch den Zu-
satz von Elektolyten den Hydrosolen erteilt wird.
Verf. ist aber auf Grund seiner Versuche zu der
Ansicht gelangt, daB die Elektrolyte vor allem
auf die Faser einwirken; gleichzeitig aber wird
der Ubergang der Farbstofflésungen in den Kolloid-

zustand durch den Elektrolytzusatz gefordert. Mit
Hilfe derartiger Betrachtungen versucht Verf. den
Mechanismus der Firbung zu erkliren, wobei er
besonders auf den Parallelismus zwischen den Er-
scheinungen der Beriihrungselektrizitit und der
Gel-Bildung aufmerksam macht. Verf. sucht an
Hand von Beispielen das Verhalten der basischen
und sauren Farbstoffe zu erkliren ebenso auch
gewisse Erscheinungen beim Firben von Beizen.:
Zum SchluB stellt Verf. einige Sdtze auf: iiber die
aus Adsorbens und Adsorptum entstehenden Ad-
sorptionsverbindungen und iiber die quantitativen
Verhiltnisse, durch die ihre Entstehung beherrscht
wird. Bucherer. [R. 3938.]
L. Vignon. Der EinfiuB des kolloidalen Zustandes
auf die Firbung. (Rev. mat. col. 13, 317—319.
1./11. 1909.)
Mit Starkekleister und Gelatinelosung sowie mit
Roccellin, Fuchsin und Kongorot durchgefiihrte
Versuche ergaben, daB Stirkekleister sich wie
Baumwolle, Gelatinelosungen sich wie Wolle und
Seide verhalten. rn. [R. 4035.]
E. Justin-Mueller. Die Kolloidchemie in der Druk-
kereipraxis, (Z. f. Kolloide 5, 233—235. Nov.
1909. Paris.)

Vgl. Referat D. Z. 28, 2171 (1909). —=4. [R. 4011.]

L. Vignon. Die firbenden Eigenschaften des Blei-
chromats. (Rev. mat col. 13, 316—317. 1./11,
1909.)

Gefilltes, unldsliches Bleichromat firbt Seide,

Wolle und Baumwolle, man braucht jedochYeine
viel groBere Menge davon zur Erzielung einer ge-
gebenen Nuance als von l6slichem Farbstoff. Blei-
chromat fixiert sich nicht chemisch, sondern durch
Molekularattraktion. rn. [R. 4034.]

Leo Vignon. 1. Elektrische Leitfihigkeit gewisser

Farbbider. II. Uber die firberischen Eigen-

schaften der Pikrinsiure. IIL Uber die firbe-

rischen Eigenschaften des Bleichromats. IV,

EinfluB des kolloidalen Zustandes aut die Fér-

bung. (Verdff. d. ind. Ges. Miilh. 79, 133-—142

u. 244—251.)

I. Verf. hat die elektrische Leitfahigkeit und das
firberische Verhalten auf Wolle an wisserigen
Lésungen von Orange II (Sulfanilsiurediazo-g8-
naphthol), Roccellin (1, 4-Naphthylaminsulfo-
siiure-diazo-8-naphthol) und Fuchsin bei ver-
schiedenen Temperaturen bestimmt und gelangt
auf Grund seiner Versuche zu folgenden SchluB-
folgerungen: Die wisserigen Losungen der eben
genannten Farbstoffe sind stark ionisiert. Die
Farbstoffe farben auf Wolle nur, wenn die elek-
trische Leitfihigkeit einen gewissen Betrag er-
reicht. In der Praxis wird dies bewirkt durch Er-
hohung der Temperatur und durch Zusitze von
Beizen, Salzen, Siauren, Basen usw.

II. Aus seinen Versuchen zieht Verf. folgende
Schliisse: Das Fiarbevermogen der Pikrinsiure bei
Anwendung verschiedener Ldsungsmittel #dndert
sich mit der elektrischen Leitfahigkeit dieser
Losungen. In alkoholischer Ldsung ist trotz be-
trichtlicher Leitfahigkeit in Gegenwart geringer
Mengen Salzsiure die Farbstoffaufnahme sehr ge-
ring. Verf. nimmt ferner an, daB die Farbung der
Pikrinsiure auf Wolle ein chemischer Vorgang sei,
jedoch keine bloe Salzbildung.

.1 L Verf, hat frischgefilites Bleichromat in
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verschiedenen Suspensionsmitteln auf Wolle, Baum-
wolle und Seide einwirken lassen und dabei gefun-
den, daB der Unterschied des Fasermaterials von
geringem EinfluB auf die Farbung ist. Der Ver-
brauch an Farbstoff ist unverhaltnismiiBig groSer
als bei Verwendung organischer Farbstoffe. Den
Firbevorgang faBt Verf. als auf Molekularanziehung
beruhend auf, wobei das feinverteilte Bleichromat
den ultramikroskopisch kleinen Teilchen von
Pseudolosungen vergleichbar sei.

IV. Hinsichtlich der physikalischen Beschaffen-
heit, d. h. wegen ihrer groBen Qberflichenentwick-
lung, lassen sich nach Ansicht des Verf. die Textil-
fasern den Kolloiden vergleichen. Zur Aufklirung
der Farbevorginge hat er daher zwei kolloidale
Substanzen, Gelatine und Stirke, mit Roccellin,
Fuchsin und Kongorot gefirbt. Wie vorauszu-
sehen, verhilt sich die Stirke den Pflanzen-, die
Gelatine den Tierfasern analog. Auch hierbei
glaubt Verf. den doppelten EinfluB der Molekular-
anziehung und der chemischen Konstitution nach-
weisen zu konnen. Bucherer. [R. 3937.]

E. F. Kur, Prestwich bei Manchester [Engl.].
1. Verfahren zur Herstellung von Farbstofflésungen
in verdickter Form zum Firben, Pllatschen und
Drucken mit Schwefelfarbstoffen, dadurch gekenn-
zeichnet, daB man den Farbstoffen Xanthogen-
stirkeester in wiisseriger Losung beimischt.

2. Abinderung des Verfabrens gemidl An-
spruch 1 zur Herstellung von Farbstofflosungen,
insbesondere fiir Druckzwecke, dadurch gekenn-
zeichnet, daB man vor dem Losen des Schwefel-
farbstoffs in Xanthogenstirkeester die Sulfide,
welche Kupferwalzen schwirzen, durch Zusatz
wasserléslicher' Peroxyde zerstort. —

Das Verfahren ermoglicht eine weitergehende
Abidnderung der Mengenverhiltnisse nach der ge-
wiinschten Intensitit der Farbe, als wenn Schwefel-
natrium als Ldsungsmittel verwendet ist, bei wel-
chem dies nicht méglich war, weil beim Trocknen
eine Krystallisation auf den Garnen stattfand. Es
fillt daher auch bei vorliegendem Verfahren das

Waschen und Trocknen nach der Farbung vor dem’

Schlichten fort. Von dem Verfahren zum Fixieren
mittels Viscose ist das vorliegende dadurch unter-
schieden, daB eine chemische und nicht nur eine
mechanische Einwirkung stattfindet. (D. R. P.
217 237. Kl 8m. Vom 19./6. 1908 ab. Prioritit
vom 21./8. 1907 auf Grund der Anmeldung in
GrofBbritannien.) Kn. [R. 199.]
R. Willstitter und M. Kubli. Uber die Polymeri-
sation von Chinondiiminen, (Berl. Berichte 42,
- 4135—4151. 6./10. 1909. Ziirich.)
Phenylchinondiimin kondensiert sich leicht zu
einem blauen Dimeren, dem Emeraldin von Will-
stitter und Moore, das durch weitere Kon-
densation Anilinschwarz liefert und indamin- oder
anilidochinonartig konstituiert ist. Es wurde nun
die Polymerisation bei Phenylchinondiiminen mit
besetzter Parastelle untersucht, nimlich beim
Chinontolyldiimin und der entsprechenden Anisyl-
verbindung. Diese Imine sind unféhig zur Emeral-
dinbildung, man erhilt aber bei Einwirkung von
Chlorwasserstoff auf die methylalkoholische Lisung
der Imine trimolekulare Imine, die vom Emeraldin
sehr verschieden sind. Aus Phenylchinondiimin
entsteht ein gleichartiges Trimeres, frei von Emeral-

din, bei der Einwirkung von Chlorwasserstoff auf
das Imin und viel Aminodiphenylamin in alkoho-
lischer Ldsung. Emeraldin enthdlt nur Para-
verkniipfungen, im trimeren Imin ist ein einziger
Kern orthosubstituiert, auch den Trimeren der
parasubstituierten Phenylchinondiimine werden
anilidochinonartige Formeln zugeschrieben. Fiir
das rote Imin (Willstatter und Moore,
Berl. Berichte 40, 2667 und 2684) wird eine Kon-
stitutionsformel aufgestellt und es werden die
Homologen aus p-Oxydiphenylamin und p-Amino-
phenyl-p-tolylamin sowie p-Aminophenylanisidin
beschrieben. rn. [R. 3893.]
R. Willstiitter und St. Dorogi. Uber Anilinschwars.
TIL (Berl. Berichte 42, 4118—4135. 6./11.
1909. Ziirich.)
Auf Grund der Tatsache, daB Anilinschwarz fast
quantitativ Benzochinon liefert, und bei der Hydro-
lyse 1/4 des Stickstoffs als Ammoniak abgespalten
wird, hatten die Verff. fiir die Leukobase des
Anilinschwarz die Formel aufgestellt

NH NH
INANIN NN

| F i ; Lo
N/ AAVAYS AVAVAYS \/\/I\/
NH NH NH

NH
/\/\1/\‘

NH
ININAN

Das wasserstoffreichste Anilinschwarz, das dar-
gestellt werden kann, entsteht durch Verbrauch
von 11/, Atom Sauerstoff auf 1 Mol. Anilin, es
ist ein dreifach chinoides Derivat der Leukobase
nach der Formel C;sHggNg. Der wenigst oxydierte
Farbstoff, der als Base blau, in Salzform griin ist
und mit schwefliger Séure hellgriin wird, 1a8¢ sich
durch Oxydation in ein vierfach chinoides Anilin-
schwarz

N N N N
ININSN NN ANINN NN

|
VARV N L)\/\/ \)\/\/

N N N
iiberfiihren, dessen Farbe viel dunkler ist und durch
Schwefeldioxyd nicht stark beeinfluBt wird. Stellt
man die Basen in Chlorwasserstoffatmosphire auf,
so hilt die dreifach chinoide Substanz 4, die nach-
oxydierte nur etwa 2!/, Mol. Salzsiure zuriick.
Aus dem Salz wird durch Ammoniakgas das drei-
fach chinoide Schwarz unverindert wieder her-
gestellt, das vierfach chinoide hat aber 1 Mol
Chlorwasserstoff im Kern addiert und liefert mit
Ammoniak eine Anilinschwarzbase, die 1 Atom
kerngebundenes Chlor enthilt. Das hydrolysierte
dreifach chinoide Schwarz ist weit dunkler gefirbt
als das Ausgangsprodukt, durch Nachbehandlung
mit Hydroperoxyd gibt es das hydrolysierte vier-
fach chinoide Produkt, das vollkommenste der
verschiedenen Anilinschwarz, das durch Schwefel-
dioxyd nicht verindert wird. rn. [R. 3892.]
Heuri Schmid. Das Fuscaminbraun. (Firber-Ztg.

[Lehne] 20, 333 (1909].)
Das unlisliche durch Oxydation auf der Faser er-
zeugté Paraminbraun hat sich von Anfang an in
der Praxis sowohl als direkte Aufdruckfarbe, als
auch als dtzbare Klotzfarbe gut eingefiihrt, nament-
lich der einfachen Fabrikationsweise, der Soli-
ditit und der leichten Atzbarkeit halber. Der

\/\NH,,

\-/}\N H
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Wunsch, auch lber ein gelbstichiges Braun zu ver-
fligen mit gleich guten Eigenschaften veraniaSte,
eine Reihe von anderen aromatischen Amino-
verbindungen in ihnlicher Weise auf dem Stoff
der Oxydation zu unterziehen, und es erwies
sich hierbei das m-Aminophenol als eine Base,
die ein braunes, gelb nuanciertes, im Ton vom
Paraminbraun total abweichendes Oxydations-
produkt liefert. Man bedient sich zur Entwick-
lung der Farbe des. gleichen Verfahrens, wie es
beim Dampfanilinschwarz iiblich ist, oder man
oxydiert die freie wasserlosliche Base in Gegen-
wart von Chlorammonium oder Ammoniumnitrat
mit Natriumchlorat unter Mithilfe von Ammonium-
vanadat durch Diémpfen. Das m-Aminophenol
wird heute von der Bad. Anilin- und Sodafabrik
unter dem Namen Fuscamin G. in nahezu
reinem Zustand geliefert (D. R. P. 210 663, Ref.
S. 1520). Dasselbe hat die schitzenswerte Eigen-
schaft, in stark verdiinnten, d. h. an Base armen
Farben noch sehr gute egale Hellschattierungen
zu erzeugen. Auf Seide gibt Fuscamin schone
brauchbare Fiarbungen, die sich mittels Kalium-
sulfid und Natriumacetat weiB und durch diese
Salze im Verein mit basischen Farbstoffen, wie
Rhodamin, Auramin, Methylenblau bunt reser-
vieren lassen. Nacli Versuchen der Bad. Anilin-
und Sodafabrik kénnen an Stelle von Amino-
phenol 1, 2 auch andere Aminooxyverbindungen
zu demselben Zwecke Verwendung finden, z. B.
die Metaaminokresole. Die CgH,;(CH;, OH, NH,)
1, 2, 4 oder 1, 4, 2 geben hierbei Braunnuancen
mit noch ausgesprochenerem Gelbstich als das
Metaamidophenol. Ein brauchbares Nuancier-
element fir das Fuscaminbraun ist das Ortho-
aminophenol, wenn auch die geringe Léslichkeit
der Base nur eine der Quantitit nach beschrinkte
Verwendung gestattet. Von groBtem Interesse
sind die Fiarbungen, welche entstehen, wenn man
Gemenge von Paramin extra und Fuscamin G. in
verschiedenen Verhiltnissen auf der Faser der Oxy-
dation unterwirft. Mas:ot. [R. 3941.]

[C]. Verfahren zur Erzeugung echter griiner
Yirbungen auf Baumwolle, darin bestehend,
daB man die aus 1 Mol. einer Tetrazoverbindung
und 2 Mol. 1.8.4.6-Aminonaphtholdisulfosdure in
saurer Losung gebildeten Farbstoffe, die den Ein-
tritt von zwei weiteren Molekiilen einer Diazo-
verbindung gestatten, auffirbt und die Firbung
mit einer Diazoverbindung behandelt. —

Die als Ausgangsmaterial dienenden Farbstoffe
farben Baumwolle in violetten, aber sehr empfind-
lichen Tonen, wihrend die durch die Entwicklung
erhaltenen griinen Farbungen hervorragend wasch-,
sdure- und lichtecht sind. Von den Firbungen aus
dem Farbstoff aus tetrazotiertem Tolidin und
1.8.3.6-Aminonaphtholdisulfosdure, mit p-Nitro-
diazobenzol entwickelt (engl. Pat. 5122/97), unter-
scheiden sich die vorliegenden Farbungen nicht
nur im Farbton, sondern sind auch besonders gegen
Wische und Licht echter. (D. R. R. Nr. 216 638.
KL 8m. Vom 20./9. 1908 ab.) Kn. [R. 4154.]

Gustav Ulrich, Briinn [Osterr.]. Verfahren sum
Nachchromieren von Firbungen auf Wolle, dadurch
gekennzeichnet, da man ein Gemisch von Milch-
siure und Ameisensiure zur Anwendung bringt. —

Die aus der engl. Patentschrift 14 480/05

bekannten Vorteile der Ameisensiure bei Chrom-
beizen, welche darin bestehen, dal die Chrom-
siureverbindungen langsam und gleichméBig redu-
ziert und die Beizbider erschopft werden, werden
bei der Fixierung groBerer Mengen von Chrom in
kiirzerer Zeit, insbesondere also bei Nachchromie-
rungsverfahren, nicht erreicht. In Gegenwart von
Milchsdure wird dagegen nach vorliegendem Ver-
fahren auch in solchen Fillen Ameisensiure mit
Vorteil verwendet. (D. R. P. 217 236. KI. 8m.
Vom 14./6. 1908 ab.) Kn. [R. 200.]

[Weiler-ter Meer.] Verfahren zum Drucken mit
Schwefelfarbstoffen, dadurch gekennzeichnet, daB
man Schwefelfarbstoffe, frei von Schwefel und
Polysulfid, mit Monosulfid allein oder unter Zu-
gabe von sehr wenig Wasser erwirmt, starke
Natronlauge und geeignete Verdickung hinzufiigt
und die so erhaltene Masse als Druckpaste ver-
wendet. —

Bei den meisten Verfahren zum Drucken mit
Schwefelfarbstoffen wird die Anwesenheit von
Schwefelalkalien in den Druckpasten vermieden,
um die Schwirzung der Kupferwalzen zu hindern.
Nach vorliegendem Verfahren kann der Aufdruck
in Gegenwart von Schwefelalkalien erfolgen, ohne
daB eine Schwirzung eintritt. Wesentlich ist der
moglichste Ausschlu von Wasser und dessen Er-
satz durch Athylalkohol, Glycerin u. dgl. Freier
Schwefel oder Polysulfid muB durch Zugabe von
Sulfiten unschidlich gemacht werden. Man erhilt
sehr intensive und echte Drueke. (D. R. P. 216 900.
Kl 87. Vom 13./12. 1906 ab. K=u. [R. 4301.]
Jules Brandt. Uber die Erzeugung ven Nigresinen

und #hnlichen Farbstoffen auf der Faser.

(Pli cacheté Nr. 1027 v. 16./3. 1898. Bericht

dazu von René Federmann. Verdff. d.

ind. Qes. Miilh. 79, 251—254.)

Beim Erhitzen wisseriger oder alkoholischer Losun-
gen von p-Nitrosodimethylanilinchlorhydrat ent-
steht ein Nigrosin. Verf. hat gefunden, da8 kurzes
Dimpfen eines mit der Nitrosoverbindung be-
druckten Gewebes diese Nigrosine nur in Gegen-
wart nicht fliichtiger organischer Séuren (Citronen-
sdure, Oxalsidure) entstehen liBt. Er wendet, um
gleichzeitig ein besseres Anhaften des erzeugten
Farbstoffes zu bewirken, Tannin als Sdure und
Beize an und zieht dann nach der Entwicklung
durch ein Brechweinstein- und Kreidebad. Durch
Zusatz von Reduktionsmitteln zu den entsprechen-
den Druckfarben lassen sich leicht auf dem mit
der Nitrosoverbindung geklotzten Gewebe Weil-
und Buntreserven erzeugen. Das p-Nitrosodidthyl-
anilin und das p-Nitrosomonoithyl-o-toluidin geben
dhnliche Farbstoffe. Bucherer. [R. 3934.)
Edmond Bourcart. Uber das Nitrosamin des p-Nitro-

o-Anisidins, (Pli cacheté Nr. 1798 v. 2,/1.

1908. Bericht dazu von C. Favre; Veroff.

d. ind. Ges. Milh. 79, 175—178.)

Verf. hat sich gleichfalls mit der Diazoverbindung
des p-Nitro-o-Anisidins beschiftigt und dabei sein
Hauptaugenmerk auf die Vorginge gerichtet, die
sich bei der Bildung des Azofarbstoffs aus Nitro-
samin und Naphtholat auf der Faser abspielen.
Bemerkenswert ist die Eigenschaft des neuen
»Nitrosamins‘* viel leichter mit Naphthol zu kup-
peln als das iltere, aus p-Nitranilin erhiltliche
Antidiazotat. Die Kupplung erfolgt selbst in ver -



240

Bleicherei, Farberei und Zeugdruck.

[ Zeitschrift fiir
angewandte Chemie.

dinntem Alkali. Es ist deshalb nétig, zur
Erzeugung einer (einige Tage) haltbaren Druck-
farbe derselben hinreichende Mengen von Atz.
alkali einzuverleiben. Gleichzeitig aber werden,
um die spitere Entwicklung des Farbstoffs auf der
Faser in kurzer Zeit zu ermdglichen. der Druck-
farbe weiterhin solche Substanzen zugesetzt, die
beim Eintrocknen, d. h. bei hoherer Konzentration,
das iiberschiissige Alkali verbrauchen, also ester-
artige Verbindungen wie Ricinusél, K-Athylsulfat,
Chloroform, Tetrachlorkohlenstoff. Die Entwick-
lung des Farbstoffs erfolgt durch bloBes
Liegenlassen des bedruckten Gewebes, da
Dimpfen auffilligerweise den Ton briunt und da-
her unbrauchbar macht. Die Atzung von Indigo-
grund erfolgt wie bei Dziewonski darch Zu-
satz von Bichromat zur Druckfarbe und nach-
heriges Sauren. Bucherer. [R. 3933.]
Ch. Dziewonski und Mitarbeiter. Uber das Nltros-
amin des p-Nitro-o-Anisidins. (Plis cachetés
Nr. 1748, 1749, 1752, 1763, 1770, 1831. Be-
richt dazu von (Camille Favre und
Martin Battegay. Verdff. d. ind. Ges.
Milh. 79, 169—174.)
Die verschiedenen Abhandlungen des Verf. und
seiner Mitarbeiter behandeln 1. die Erzeugung des
Nitrosamins und seine Eigenschaften, 2. seine
Anwendungen in Verbindung mit 8-Naphthol a) auf
weilem Gewebe, b) als Reserve unter Anilin-
schwarz und Paraminbraun, c) als Atze auf Indigo-
grund. Verf. hat gefunden, daBB man beim Ersatz
des p-Nitranilins durch das p-Nitro-o-Anisidin zu
einem Nitrosamin
,OCH,
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gelangt, das mit fB-Naphthol gekuppelt ein Rot
. liefert, das dem &lteren Pararot in bezug auf Rein-
heit des Tomes und Blaustich weit iiberlegen ist.
Die Herstellung des Nitrosamins erfolgt in der
iiblichen Weise durch Eingieen der Diazonium-
lésung in {berschiissige Natronlauge. Durch Zu-
satz von Na-Aluminat lit sich die Bestindigkeit
des Nitrosamins erhthen. Das Rot wird allerdings
weniger blaustichig, aber lebhafter. Beim Reser-
vieren des Anilinschwarz wird das Gewebe zu-
nichst mit der Mischung aus Nitrosamin und
Naphtholat bedruckt, alsdann durch Verhiéngen
bei 30—40° das Rot entwickelt und dann erst
eine Anilinschwarzmischung aufgedruckt und das
Schwarz in iiblicher Weise erzeugt. Bei der Her-
stellung von Atzen auf Indigogrund verfahrt man
in der Weise, daB man das hinreichend alkalische
Nitrosaminnaphtholatgemisch mit Bichromat ver-
setzt unter Zusatz der Oxyde des Zn, Al oder Cr,
welche eine Erhohung der Lebhaftigkeit und Seifen-
echtheit des Rots bewirken. Nach dem Trocknen
und kurzen Dampfen im Mather-Platt nimmt man
in iiblicher Weise durch das Oxalschwefelsdurebad.
Bucherer. [R. 3932.]

Berichtigung.

rechte Spalte, Zeile 13 von unten ist zu lesen: d =

Felix Binder. Chromdinitrosoresorcingrund, gedtzt
mit Alkalisulfit in Gegenwart von Farbstoffen.
(Pli cacheté Nr. 1005 v, 2./12. 1897. Bericht
dazu von Edmond Bourcart; Verdff.
d. ind. Ges. Miilh. 79, 161—164.)
Den wesentlichsten Teil der Atze bildet eine
Mischung aus 250 g Bisulfit von 38° Bé. mit
50 g Natronlauge von 38° Bé., d. h. eine nahezu
dquimolekulare Mischung von neutralem Sulfit
und Bisulfit. AuBer dieser Atze ist nach Angabe
des Verf. fiir das Chromdinitroresorcin auch Chlorat
und Blutlaugensalz verwendbar, ferner lassen sich
Tanninfarben der Atze beigeben; in diesem Falle
erfolgt die Neutralisation des Bisulfits mittels
Ammoniak. Verf. gibt zum SchluB fiir eine Reihe
von Farbstoffen und Atzen genauere Vorschriften.
’ Bucherer. [R. 3936.]
Harl Raczkowski. WeiBreserven unter Indanthren-
farben mittels roten Blutlaugensalzes in Ver-
bindung mit dem Anilingchwarzdruck. (Pl
cacheté Nr, 1493 v. 23./8. 1904. Bericht dazu
von M. Battegay. Veroff. d. ind. Ges.
© Miilh. %9, 911,
Verf. bewirkt das Reservieren der mittels Eisen-
vitriol und Zinnsalz in Ldsung gebrachten Kiipen-
farbstoffe durch rotes Blutlaugensalz, das nach
seinen Angaben ein besseres Weil liefert als
Chlorat, Bichromat oder gelbes Blutlaugensalz.
Auch wird die Faser mehr geschont als bei Ver-
wendung des Chlorat-Blutlaugensalzgemisches.
Bucherer. [R. 3935.]
E. Hastaden, Schatiierungsfarben. (Fiarber-Ztg.
[Lehne] 20, 335, 1909.)
An den Firber treten sehr hiufig Anforderungen
heran, schone, vollkommen gleichmiBig abgestufte
Schattierungsfarben zn liefern. Scheinbar ist bei
der Ablieferung der Garne eine groBe Egalitit
und eine gleichmiBige Abstufung in den Farben
vorhanden. Werden die Garne jedoch gespiilt und
geschert, so stellen sich schon leicht Differenzen
ein, und nach dem Weben kann man oft in den
Stiicken eine mehr oder weniger groffie Anzahl von
hellen oder dunkleren Stellen in den Schattierungs-
farben wahrnehmen. Auch die Schlichtemasse be-
dingt leicht kleine Verinderungen in der Nuance
der Farben. Jedes Garn einer anderen Baumwoll-
mischung und Drehung firbt sich etwas anders,
und man bekommt selten zur Farbung der Schattie-
rungsfarben ein vollkonunen gleiches Garn, gleich
in der Mischung und gleich in der Drehung. Er-
gibt nun eine genaue Musterung einer Farbpartie,
daB eine Nachhilfe notig ist, so sind groSe
Kenntnis der Ausgiebigkeit der Farbstoffe und
die Fahigkeit, schnell und leicht die Farbstoffe, die
zur Nachhilfe erforderlich sind, auszuwihlen, zwei
Haupterfordernisse. Der Verf. fihrt in- seinen
Darlegungen einige Schattierungen an, die er lange
bindurch gefirbt hat, ohne Anstinde zu erhalten.
Die Einzelheiten sind aus dem Originalartikel zu
ersehen. Massot. [R. 3942.]
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