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dem abgemessenen Fliissigkeitsvolumen ge-
16st enthalten angenommen werden muss.
Es ist fir dén Verlauf deér Untersuchung
ziemlich gleichgiltig, ob man Anilin oder
Nitrobenzol zur Anwendung bringt. Ein
Unterschied besteht pur insofern, als bei
Verwendung des Nitrobenzols etwas schoner
ausgebildete Krystalle erhalten und die Kork-
verbindungen weniger angegriffen werden.
Beim Auslaugen mit Anilin werden die Kork-
stopsel derart weich, dass sie nach 2- bis
lingstens 3maligem Gebrauch ausgewechselt
- werden miissen. Trotzdem habe ich bei
meinen Versuchen dem Anilin den Vorzug
gegeben, da mir das Arbeiten mit Nitro-
benzol physisches Unbehagen bereitete.
Bemerkt sei ferner noch, dass ‘es stets
wiinschenswerth erscheint, mit dem erhalte-
nen Indigotin eine Aschenbestimmung aus-
zufithren, da die Moghichkeit nicht ausge-
schlossen ist, dass trotz des unten ange-
brachten Baumwollbausches etwas Staubsand
mit hinabgespilt wird. Bei den vielfachen
von mir ausgefihrten Bestimmungen habe
ich einen Aschengehalt von héchstens0,7 Proc.
gefunden.
Aus den im Nachstehenden zusammen-
gestellten Untersuchungen ergibt sich ferner,
dass die auf ein und dieselbe Probe beziig-

lichen Versuchsergebnisse uunter einander eine

befriedigende Ubereinstimmung aufweisen.
I I NI

) ) Proc.  Proc  Proc.
- Indigotin (nach Fritzsche’s

Methode gereinigt) 94,72 9525 —

Gereinigter ilandelsmdlgo 8645 87,12 8736

J avamdlgo I . . 67,566 67,83 6829

. 59,52 59,50  —-

Bengahndlgo . . 53,61 .53,97 54,53
mr. . 4765 4812
Kurpah 49,38 4987 —

Das im Vorstehenden beschriebene Ver-
fahren eignet sich natiirlich auch zur raschen
und bequemen Darstellung von reinem In-
digotin, besonders wenu man die durch
Auslaugung gewonnenen Krystalle einer neuer-
lichen Behandlung im Extractionsapparate,
aber ohne Zuhilfenahme irgend eines Ver-
theilungsmaterials, unterwirft. So erhaltene
Krystallisationen erwiesen sich als sogut
wie aschenfrei und gaben bei der Elementar-
analyse die fur die aufgestellte Formel gel-
tenden Werthe -in sehr guter Ubereinstim-
mung. Leider kam ich nicht in dije Lage,

mit diesem Priiparate ¢ine spectralanalytische

Bestimmung ausfithren zu kdnnen.

Priifung von Olefn des Handels aunf
Leinlsidure.
Von

K. Hazura.

Granval und Valser machen im Cercle
pharm. Marne No. 38 darauf aufmerksam,
dass Olein mit Leinglsiure gemischt auf den
Markt. gebracht wird und dass solches Olein,
in- Wollspinnereien zum Anfetten von Wolle
angewendet, grosse Unbequemlichkeiten ver-
ursacht hat. Sie geben auch einige Anhalts-
pubkte, wie in einem solchen Olein die
Leindlsdure nachgewiesen werden kann,

Wenn ‘ich auch nicht daran zweifle, dass
in vielen Fillen die angegebenen Priifungen
genligen werden," so glaube ich doch, -ein
Verfahren angeben zu konnen, welches nur
in dem Falle versagt, wenn die Beimengun-
gen von Leindlsiure unter 1 Proc. fallen.

Dasselbe grundet sich auf folgende That-
sachen:

1. Olein enthilt der Hauptsache nach
Olsdure C; Hy O, und :geringe Mengen
von Linolsdure Cy3 Hg O; und gibt bei der

- Oxydation seiner alkalischen L&sungen mit

Lésungen von Kaliurapermanganat als feste
Oxydationsproducte die bei 137° schmel-
zende, in Wasser und Ather fast unldsliche
Dioxystearinséure C, H Oz(0OH);, die
bei 178 bis 175% schmelzende, in Wasser
sehr schwer, in Ather dagegen unlésliche
Tetraoxystearinsiure {Sativinsiure)
Cis Hyy O, (OH), und die in .Ather und
Wasser leicht 18sliche Azelainsiure
CyH O,.

2. Die Leindlséiure besteht aus geringen
Mengen von Olsdure Cy Hy, Oy, aus Linoi-
siure Ci Hyy Oy und der Hauptmenge nach
aus Linolen- und -Isolinolenséure
CiHyp 0, (0H),. Bei der Oxydation alka-
lischer Liésungen wvon Leindlsdure mit Lo-
sungen von Kaliumpermanganat entstehen
als feste Oxydationsproducte Dioxystea-
ringsadure C,y Hy O, (0H)y, Tetraoxystea-
rinsdure Cy; Hy Oy (OH),, zwei Hexaoxy-
stearinsiiuren C;3 Hy O, (OH); uod Aze-
lainsdure. Die eine von den Hexaoxy-
stearinsiuren, die bei 203° schmelzende
Linusinsédure, ist in Wasser schwer, in
Ather vollkommen unldslich; die zweite,
die Isolinusinsfiure, ist .in Wasser leicht

16slich, dagegen unlsslich in Ather. Ihr
Schmelzpunkt liegt bei 173°
Die auf diesen Thatsachen fussende

Untersuchungsmethode des Oleins ist fol-
gende:
50 g des fraglichen Oleins werden mit
38"
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Esop: Darstellung von Schwefelnatrium.

[ Zeltachrift fiir
angewandte Chemie,

verdiinntem alkoholischen Kali auf dem
Wasserbade verseift, die erhaltene Kaliseife
vom Alkohol befreit und in 1 I Wasser ge-
16st. Diese Lisung, welche stark alkalisch
sein muss, wird nun mit 1 / einer 5proc.
Lésung von Kaliumpermanganat langsam und
unter Umrithren vermischt. Nach etwa !/
bis 1 Stunde filtrirt man vom gebildeten
Manganhyperoxydhydrat ab, séuert das Fil-
trat mit Schwefelsiure an und filtrirt aber-
mals von dem gebildeten Niederschlag ab.
Das nun erhaltene Filtrat wird mit Atzkali
peutralisirt und auf etwa 300 cc eingedampft,
und wieder mit Schwefelsiiure angesiuert,
wobei abermals ein Niederschlag entsteht.
Die saure Fliissigkeit wird nun, ohne
den Niederschlag zu entfernen, mit Ather
geschiittelt. L&st sich der Niederschlag
vollstindig in Ather auf, so bestand er nur
aus -Azelainsiure CyH;3O, und das Olein
ist in diesem Falle frei von Leindlsiure.
Lést sich aber der Niederschlag nicht
in Ather auf, so kann man schon mit
grosser Wahrscheinlichkeit auf das Vorhan-
densein von Leinglsiiure schliessen. Um
ganz sicher zu gehen, wird der in Ather un-
l6sliche Niederschlag abfiltrirt, einigemale
aus Wasser oder Alkohol unter Zusatz von
Thierkohle umkrystallisirt und, nachdem er
lufttrocken geworden, sein Schmelzpunkt be-
stimmt. Liegt derselbe iiber 160°% so ist
die Leindlsidure zweifellos nachgewiesen.
Hat man eine gréssere Menge des iiber
160° schmelzenden Oxydationsproductes er-
halten, so kann man zur weiteren Controle
dessen Sdurezahl bestimmen. Dieselbe darf
150 nicht iibersteigen, da die S#urezahl der
Hexaoxystearinsiuren, welche in diesem Oxy-
dationsproduct enthalten sind, 147,3 betrigt.

Laboratorium der chem. Fabrik H. Tromms-
dorff, Erfurt.

Darstellung von Schwefelnatrium.

Von
J. V. Esop.

Das Schwefelnatrium kann hauptsichlich
nach zweierlel Verfahren im Grossbetriebe
dargestellt werden: entweder durch Um-
setzung, oder durch Reduction des Natrium-
sulfates. Fiir den ersten Process, der sich
in der Praxis spiter Eingang verschaffte,
nahmen der Verein chemischer Fabriken in
Mannheim und der Osterreichische Verein
fir chemische und metallurgische Producte

Aussig an der Elbe Patente (Jahresb. 1884
S. 1151).

Ein anderer Umsetzungsprocess wire die
Uberfithrang  des Natronsulfates mittels
Schwefelbaryum in Schwefelnatrium und
Baryumsulfat. Es wire praktisch nur in
Blancfix-Fabriken durchzufiihren.

Schwefelbaryum ist sehr billig in einem
gewdohnlichen Sodaschmelzofen mit Hand-
betrieb durch Reduction gemahlenen Schwer-
spathes herzustellen und gibt Schmelzen mit
42 bis 45 Proc. Ba 8.

Dasselbe ldsst sich selr gut auslaugen
und gibt L&sungen von gelblicher Farbe.
Um diese mit Natronsulfatlaugen zu fillen,
wird das rohe, im Kollergange gemahiene
schwefelsaure Natron aufgelést und mit
Kalkmilch von jedwedem schweren Metalle
befreit.

Bei vorsichtiger Fallung ergibt sich ein
weisser Niederschlag von Blancfix, wihrend
in der Ldsung Schwefelnatrium verbleibt.

Es ist mir nicht bekanut, ob dieses Ver-
fahren praktische Anwendung gefunden hat,
jedenfalls verdient es aber Beriicksichtigung.

Diec Gewinnung des Schwefelnatriums
durch Reduction von rohem Natriumsulfat
hat sehr viel Ahnlichkeit mit der Darstellung
von Leblancsoda. Das rohe Natronsulfat
wird auf einem Kollergang in grobes Pulver
verwandelt und lisst sich dann sehr leicht

mit Staubkohle reduciren. Theoretisch
wiren auf 1 Mol. Sulfat 4 At. Kohlenstoff
néthig:

Nay SO, -+ 4C==NayS+ 4CO oder 142 Th.
Na,S0, und 48 Th. Kohlenstoff geben 78 Th.
Nay 8. Vortheilbafter ist es auf 150 k Sulfat
100 k Staubkohle zu nehmen.

Der Schmelzofen ist etwa 6 m lang, 2 m
breit und 1,7 m hoch, innen mit gutem feuer-
festen Materiale ausgemauert und in drei
Theile der Linge nach eingetheilt. Der
eigentliche Feuerraum hat flachen Rost von
etwa 85 cm Linge und eben solcher Breite,
von wo die Flamme iiber die Feuerbriicke
in den eigentlichen Schmelzraum gelangt.
Die dritte Abtheilung, welche von der
zweiten nicht abgegrenzt ist, bildet den Vor-
wirmeraum. Er dient zum Beschicken des
Schmelzofens und zum Vorwirmen der frisch
eingefiillten Mischung. In diesem Raume,
aus welchem dic Flamme ebenfalls Giber eine
Feuerbriicke in den Rauchkanal abzieht,
verbleibt die Mischung etwa 1%/, Stunden,

wihrenddem in dem Schmelzraume die
bereits vorgewidrmte Schmelze zur voll-
stindigen Reduction gelangt. Zum Vor-

wirmen und vollstindigen Schmelzen einer
Beschickung sind etwa 75 bis 80 k guter
Kohle erforderlich. Ist der Schmelzprocess





