wird in Cbloroform gelgst und mit Brom
behandelt. Das eotstandene bromirte Keton
Cs H; (C; Hy) (CHy) (CO - C Br [CHy),)
stellt ein klebriges Ol dar, welches sich
nicht destilliren lidsst. Durch Behandlung
mit Natriumacetat erhellt man den Ester
des Alkohols:
< CH,

Ce IT; (C, Hy) (CH,) (CO - € - 0 - CO CHy).
) ~.CH,4
Der Ester besitzt einen angenehmen, aber
schwachen Veilchengeruch.

Nach einer zweiten Ausfithrungsform be-
handelt man Cymol mit dem Cblorid einer
gechlorten, bromirten oder jodirten organi-
schen Sdure und erhdlt so das entsprechende
gechlorte, bromirte oder jodirte Keton, das
wie oben bei Siedehitze mit der alkoholischen
Lésung eines Salzes einer organischen S&ure
behandelt wird, wodurch man den ent-
sprechenden Ester des Ketonalkohols erhalt.

In 1 k¥ Cymol bringt man 1 Mol. Alu-
miniumechlorid, stellt unter Luftleere und
lasst tropfenweise 1 Mol. Monochloracetyl-
chlorid einfliessen. Nach dem Waschen ent-
fernt man das {iberflissige Cymol vom ge-
chlorten Keton:

Cs Hy (C, H,) (CH,) (CO - CH, Cl).

Dieses Keton besitzt Veilchengeruch, reizt
indess stark die Schleimhiute, so dass es
nicht unmittelbar als Parfim Anwendung
finden kann. Man 13st 1. Mol. des Ketons
im doppelten Gewicht Alkohol und figt
etwas iiber 1 Mol. Natriumacetat hinzu. Nach
40stiindigem Sieden destillirt man den
Alkohol ab, behandelt den Rickstand mit
Wagser und destillirt das aufschwimmende
Ol im Vacuum. Das so erhaltene Cymol-
ketoacetat besitzt einen angenehmen Veilchen-
geruch. ‘

" Ersetzt man das Natriumacetat durch das
Propionat, so erhdlt man den entsprechen-
den Propionsiureester, der bei 185 bis 197°
(30 mm) siedet und ebenfalls Veilchengeruch
besitzt. Mit buttersaurem Natrium erhalt
man den Buttersiureester mit dem S.-P. 195
bis 198° (80 mm), der gleichfalls veilchen-
artig riecht, zwar schwicher, aber nachhal-
tiger als die obigen.

Farbstoffe.

Beizenfarbende Farbstoffe erhalten
die Farbenfabriken vorm. Fr. Bayer & Cp.
(D.R.P. No. 101486) aus Nitroanthrachinon-
derivaten.

Patentanspruch: Abinderung des Verfahrens
des Patentes No. 96197 zar Darstellung beizen-
firbender Alizarinfarbstoffe, darin bestehend, ' dass
die dort verwendeten Dinitroanthrachinone hier
durch
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pitrirtes Methylanthrachinon,
Anthrarafio,
Tetranitroanthrachryson des Patentes No. 736095,
Tetranitrochrysazin (Chrysaminsiiore),
[-Nitroalizarin,
[-Nitroflavopurparin,
B-Nitroanthrapurpurin
ersetzt werden.

Schwefelhaltige Baumwollfarbstoffe
derselben Farbenfabriken (D.R.P.
No. 101 541).

Patentanspruch: Verfahren zor Darstellung
von Baumwollfarbstoffen, darin bestehend, dass
man @-Naphtol, 3,y 8 s @ ap @y a5 B ac
Dioxynaphtalin mit Schwefel und Schwefelalkali
oder mit Alkalipolysulfiden oder mit Gemengen
von Schwefel und Alkalien bez. mit analog wir-
kenden Substanzen auf hohere Temperaturen erhitzt.

Farbstoffe der Malachitgrinreihe
derselben Farbenfabriken (D.R.P.
No. 101426).

Patentanspruch: Verfabren zur Darstellung
pcuer Farbstoffe der Malachitgrinreihe, darin be-
stehend, dass man o-Toluylsdure oder deren hohere
Homologe durch Einwirkung von Phosphoroxy-
chlorid in Gegenwart von Chlorzink mit tertiiren
aromatischen Amioen coundensirt.

Phenazinfarbstoff vom Farbwerk
Griesheim (D.R.P. No. 101487).

Patentanspruch: Verfabren zur Darstellung
eines alkaliechten, violettrothen Farbstoffes durch
Behandlung von Toluylenroth mit Methylhalogeni-
den, gemass dem durch D.R.P. No. 77228 ge-
schitzten Verfahren.

Farbstoffe aus Naphtazarin nach
Badische Anilin-undSodafabrik (D.R.P.
No. 101 152),

Patentanspruch: Verfabren zur Darstellung
wasserloslicher Verbindungen aus den Conden-
sationsproducten von Naphtazarin und aromatischen
Aminen, darin bestehend, dass die genannten Con-
densationsproducte mit den Sulfiten oder Bisulfiten
der Alkalien bis zur Wasserloslichkeit behandelt
werden,

Desgl. D.R.P. No. 101525.

Patentanspriiche: 1. Verfahren zur Darstel-
lung von Condensationsprodacten von Naphtazarin
mit aromatischen Aminen, darin bestehend, dass
Naphtazarin mit aromatischen Aminen condensirt
wird, und zwar mit oder ohne Zusatz eines Con-
densationsmittels ued mit oder obne Anwendung
eines Verdiinnungsmittels.

2. Uberfahrung der gemiss dem in Anspruch
1 gekennzeichneten Verfabren hergestellten Con-
densationsproducte in wasserlosliche Sulfosiuren
durch Sulfirung derselben mit Schwefelsiure bez.
rauchender Schwefelsiure.

Disazofarbstoffe der Actiengesell-
schaft fir Anilinfabrikation (D.R.P.
No. 101274).
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Patentanspriiche: 1. Verfahren zur Herstel-
lung vou schwarzen Disazofurbstoffen mit a-Naph-
tylamin in Mittelstellung, gekennzeichnet durch
die Apnwendung von Sulfosiuren des p-Amido-
diphenylamins bez. dessen Homologen als erste
Componente und den Naphtolen bez. deren Sulfo-
sduren als Endcomponente.

2. Als besondere Ausfithrungsform des in 1. ;

beanspruchten Verfahrens die Herstellung von
schwarzen Disazofarbstoffen unter Anwendung von
p-Amidodiphenylamrinmonosulfosiure, p- Amido-
phenyl-o-tolylaminmonosulfosiure, p-Amidophenyl-
p-tolylaminmonosulfosiure, p-Amidophenyl-m-xylyl-
aminmonosulfosiure, p-Amidodiphenylamindisulfo-

shure als erste Componente und «,-Naphtol-o,-mono-

sulfoszure, B-Naphtoldisulfossiure R, bez. sofern an
erster Stelle eine Disulfosdure zur Verwendung
gekommen ist, 3-Naphtol als endstandige Compo-
nente.

EinAzoderivatdes Naphtoresorcins |

erhielt S. Blumenfeld (M. Wien, 1898, 236)
durch Combination von Diazobenzolchlorid
mit Naphtoresorcin als ziegelrothen Korper
vom Schmelzpunkt 218 bis 220°  Beim
schwachen Acetyliren liefert derselbe ein
Monoacetylderivat, wie Zincke und Thelen
fir denselben Kérper, den sie aus Oxynaphto-
chinon und Phenylhydrazin erbielten und als
Oxynaphtochinonphenylhydrazid beschreiben,
angeben. Bei lingerer Einwirkung von Essig-
siureanhydrid und Natriumacetat erhilt man
jedoch ein Diacetylderivat, was mit den Be-
obachtungen von Kostanecki ibereinstimmt.
Folgende Tabelle gestattet einen Vergleich
zwischen Farbstoffen aus Resorcin und Naph-
toresorcin:

Farbstoffe,
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|
: TLeukobase der p-Sulfosiure ist in kaltem
! Wasser sebr schwer loslich und fallt aus
, der heissen Ldsung in Form einer schmutzig-
| griinlichweissen Masse aus. Die Leukover-
! bindung der o-Sulfosiure ist selbst in kaltem
| Wasser leicht 16slich, ebenso das Natrium-
| salz der schwer léslichen Leukobase. Beide
| Verbindungen lassen sich in Form ihrer
’ Natriumsalze leicht durch Kochsalz und essig-
i saures Natrium aussalzen. Der Versuch, durch
Oxydation die Stellung der Sulfogruppe zu
ermitteln, misslang. Interesse bietet diben-
zylamidoazobenzoltrisulfosaures Natrium, das
{ aus Dibenzylanilindisulfosiiure durch Combi-
| nation mit Sulfanils@ure hergestellt wird.
| Dieser Farbstoff ist Ausserst saureempfindlich;
! gelbst Spuren von Mineralsiuren genfigen, um
{ einen intensiven Farbenumschlag der im neu-
, tralen Zustande gelb gefirbten Lésung nach
Rothvioletthervorzurufen. Anders verbalt sich
dieser Farbstoff organischen Sauren gegen-
iiber. Hat man z. B. in einem Probirrdhr-
chen verdinnte Schwefelsiure und in einem
anderen Essigsiure und setzt man je einen
Tropfen der Farbstofflésung beiden Fliissig-
keiten zu, so beobachtet man, dass, wihrend
die Schwefelsiure intensiv rothviolett gefirbt
erscheint, die Essigsdure sich orange firbt.
| Figt man zu dieser Essigsiure etwas Schwe-
| felsdure zu, so geht das Orange ebenfalls
! in Rothviolett Gber. Wenn man hingegen
eine Losung von essigsaurem Natrium mit
Essigsiure versetzt und dann einen Tropfen
der Farbstofflssung zufliessen ldsst, so bleibt
| wider Erwarten die Flissigkeit gelb (welche

Combination von

Verhalten gegen

Na OH i conc. HCI i Essigsaure
o Resorcin gelb ziegelroth braungelb | nicht verandert
” i !
Su]fam.lsd.ure i Naphtoresorein braungelb gelb braunroth ! nicht verindert
Benzidin | Resorcin braune Flocken roth braunviolett ; gelb
i Naphtoresorcin | matt-blauviolett | matt-blauroth blauviolett ' violett
i !
Tolidin | Resorcin rothbraun blauroth i braunviolett gelb
I Naphtoresorein blauviolett carmoisinroth | blau | violett
Dianisidin | Resorcin violett carminroth |~ braunviolett | nicht verindert
{ Naphtoresorcin unlslich —- | - , e
i
Athyl-o- und p-Sulfobenzylanilin | Farbe der neutralen Farbstofflésung ent-

und Disulfodibenzylanilin werden viel-
fach an Stelle des Dimethylaniling zu Con-
densationsproducten verwandt, da es schwer
ist, aus letzterem geniigend wasserldsliche |
saure Farbstoffe zu erhalten.
(M. Wien, 1898, 2388) beschreibt verschiedene
Abkémmlinge der drei Sulfosiuren, das Na-
trium-, Kalium-, Baryumsalz und die Nitroso-
verbindung. Condensirt man Athyl-o- und
p-Sulfobenzylanilin mit Benzaldehyd, so
unterscheiden sich die so erhaltenen Leuko-
basen wesentlich von einander. Die freie

E. Jolles i

© spricht), trotzdem freie Essigsdure vorhanden
’ ist. Es ist dies selbst noch der Fall, wenn
sehr kleine Mengen von essigsaurem Natrium
freier Essigsiiure zugegeben werden. Tropft
man zu einem solchen Gemisch vorsichtig
Schwefelsdure zu, so bleibt es bei den ersten
Tropfen gelb und schligt dann allmahlich
in Orange, jene Farbe, welche die Essigsiure
im freien Zustande annimmt, um. Verf,
versuchte, wegen dieses Verhaltens den Farb-
stoff als Indicator zum Titriren der Alkali-
salze organischer Sduren zu verwenden. Er
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titrirte eine Ldsung von essigsaurem Natrium
und ein Gemisch von Essigsiure und essigsau-
rem Natrium mit normaler Schwefelsiure unter
Anwendung des beschriebenen Farbstoffes als
Indicator zur Bestimmung desan die Essigsaure
gebundenen Alkalis. Das Resultat war be-
sonders im ersteren Falle genau, jedoch er-
folgte der Farbenumschlag von Gelb nach
Orange nicht scharf, sondern allméblich und
konnte nur durch Vergleichung mit einer
entsprechend verdiinnten Farbstofflosung ver-
folgt werden. Ausserdem muss man beriick-
sichtigen, dass mehrbasisch organische Siuren,
z. B. Oxalsiure, Weinsiure, Citronensiure,
mit dem Indicator eine Firbung geben, welche
sich nur mehr wenig von der mit Mineral-
siduren erhaltenen unterscheidet, und diesauren
Salze wieder Zwischennuancen, so dass wohl
die Anwendung dieses Farbstoffes alsIndicator
fiir organische Siuren ausser Betracht bleiben
wird.

Stiirke, Zucker.

Verinderung der Roh- und Sand-
zucker beim Lagern. W. Gredinger
(Z. Bohmen 23, 244) beobachtete Nachpro-
ducte, welche bei ibrer Einlagerung kalt und
alkalisch waren. Bei der Auslagerung fand
sich, dass dieselben im Innern stark erwirmt
und fast vollig invertirt waren. Das Ma-
gazin lag iber dem Nachproductenlocale
und die aufsteigende Wirme hatte die Ent-
wicklung von Mikroorganismen im Zucker
ausserordentlich begiinstigt. Daraus ist zu
ersehen, wie wichtig es ist, nebst dem Kithlen
der Zucker auf die Wahl der Locale, in
welchen dieselben eingelagert werden sollen,
sein Augenmerk zu richten. Die Locale
miissen rein und trocken sein und diirfen
nicht fiber dem Nachproductenlocale liegen.
— Sandzucker muss vor dem Einlagern gut
gekiihlt werden, da er sonst schon nach
wenigen Tagen die Farbe andert.

Saturationsschlamm und seine Zu-
sammensetzung untersuchte K. Andrlik
(Z. Bhmen 23, 163), um auf dem Wege
der Analyse Grenzwerthe zu ermitteln und
mdglicher Weise dadurch Aufkldrung iber
die Griinde des oft zu beobachtenden
schlechten Filtrirens des Schlammes zu be-
kommen. Die Bestimmung der Alkalien und
der durch Wasser auslaugbaren Stoffe, ebenso
des organischen, in Salzsdure unléslichen
Antheiles -wurde nicht ausgefibrt. Das by-
groskopische Wasser wurde durch Trocknen
bei 100 bis 105° in einem Glasflischchen
bestimmt. Der Zucker wurde im frischen
Schlamm in gewohnter Weise nach Neutra-
lisation mit verdiinnter Essigsdure bestimmt.

Das Fett wurde durch dreistiindige Extrac-
tion des getrockneten Schlammes mit Ather
bestimmt. Zur Bestimmung der Kohlensiure
im frischen Schlamm diente der Messinger-
sche Apparat. Der Stickstoff wurde nach
Kjeldahl bestimmt. Zur Bestimmung der
Pentosane bez. Furfurol liefernden Snbstanzen
diente die Methode von Kriiger-Tollens
mit der Abinderung, dass soviel an frischem
Schlamm zur Destillation mit 12 proc. HCI
abgewogen wurde, als 10 g Trockensubstanz
entsprach. Der Schlamm wurde dann mit
einem Gemisch von 100 cc 12 proc. und 20 g
conc. Salzsiure zerlegt und in den Destillir~
kolben gespiilt. Die Zugabe von 20 g HCI
entspricht anndhernd der zur Neutralisation
der freien und an CO; und organische Sauren
gebundenen Oxyde nothwendigen Menge. Die
Destillation geschah in einem Bade von
Rose-Metall. Das Kalkhydrat wurde durch
Titration einer Zuckerldsung bestimmt,
welche 3 Stunden mit der Schlammprobe in
Beriihrung geblieben war. Zu dem Zwecke
wurden jedesmal 2,5 g Schlamm mit einer
bestimmten Menge von 10 proc. Lésung
reinster Raffinade gemischt, dann auf 250 cc
erginzt und unter hiufigem Schitteln 3 Stun-
den stehen gelassen. Dieser Vorgang ist
nicht ganz richtig, wie aus dem Nachfolgenden
ersichtlich sein wird, doch schien es rath-
lich, denselben einzuhalten, da die Methode
Thiele’s noch weniger wahrscheinliche Re-
sultate ergeben hat. Beim Abfiltriren der
Zuckerldsung von dem Saturationsschlamme
ist es immer nothwendig, die ersten An-
theile des Filtrates wegzugiessen, weil das
Filtrirpapier, wie ich mich tiberzeugt habe,
stets zu Anfang Kalk, mitunter in ziemlicher
Menge, absorbirt und die Resultate dann
zu niedrig ausfallen.

Die Grenzwerthe sind in folgender Tabelle
zusammengestellt:

Schlammproben
gut filtrirende schlecht filtrirende
Proc. Proc.

Si0, und Unlésl. 0,58 bis 2,99 0,67 bis 3,13
Fe, 0, + ALO, 084 - 423 045 - 386
CaO . . . 41,31 - 4713 39,52 - 46,79
Ca (OH), . 014 - 249 0 - 1,14
Mg O . 1,71 - 5,13 053 - 2,78
CO, . 26,11 - 3380 26,11 - 3285
P,O, . . . . 109 - 206 092 - 303
SO, 053 - 410 050 - 3,68
Fett . . 005 - 1,29 0,66 - 349
Stickstoff 022 - 036 0,14 - 044
Furfuroide 0,17 - 1,11 0,12 - 0,80
Unbestimmtes . 6,64 - 14,98 8,17 - 1832

Nur in den Mengen des Kalkes, Fettes
und der organischen Substanzen zeigen sich
auffallendere Unterschiede, die fibrigen Be-
standtheile bewegen sich durchwegs fast in
gleichen Grenzen, sowohl bei gut als bei



