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' rciner Sulistanz festgestellt, dass stets Ver- 
luste stattfinden und zwar grijssere, als man 

Die Bestimmung des Indigotins I 
anf gekiipten Faserstoffen. 

(Vierte hlittheilung ') ilber Jndigofiirl~erei.) 
Van A. Binz und F. Rung. 

Durch die Badische Anilin- und Soda- 
Fabrik ist Indigotin von einer bisher nicht 
erreichten Reinheit nls Urmanss fiir die In- 
digoanalyse eingefiihrt worden'). Die Methode 
der Reinigung besteht in Verkiipen, Oxydiren, 
Auswaschen und Umkrystallisiren nus Phtal- 
sinreanhydrid. Ein Vergleich der so erhal- 
tenen Substanz mit den bisher als rein an- 
gesehenen Indigosorten hat die Methoden der 
Indigo bestimmung als revisionsbedfirftig er- 
wiesen. Insbesondere bei der Faseranalyse 
ist die Untersuchung des mit Eisessig abge- 
zogenen Indigos auf seinen Reingehalt hin 
nothnrendig, da zugleich mit dem Farbstoff 
Fasersubstanz bei der Extraction in Lijsung 
geht und trotz des Auswaschens hartnackig 
an dem spiiter ausgeschiedenen Indigo haften 
bleibt. 

Die Grundlage der Methode war vor der 
Verijffentlichung der Badischen Anilin- und 
Soda-Fabrik lediglich die, dass ,,Indigo rein 
B.A.S.F. ", also das 98-proc. Handelsproduct, 
aus einer Soxhlet'schen Hiilse quantitativ 
und ,  wie man glaubte, ohne Veranderung 
durch Eisessig extrahirt werden kann. Die 
Resultate waren: 

Talelle I. 
Dorch Ex- 

Indigo 1 traction erhalten 1 Verlnst ! Beobachter 
B 

0,096 0,095 0,001 Brylinski8) 
0,12451 0,1242 I0,0003 - - 
0.2148 0.2091 0.0057 Binz und Rune') 

" I  

0;2184 1 012130 10;0054 1 - - - 
Bei allen vier Bestimmungen, besonders 

aber bei den unsrigen, machte sich ein ge- 
ringer Verlust bemerkbar. Wir hielten dies 
damals fiir eine Zufalligkeit, haben aber 
durch Vergleich des extrahirten Indigos mit 

1) s. diese Zeitschrift 1898, 957; 1899, 515; 
1900, 412. 

a) s. die Indigobrochiire B.A.S.F. Ludwigshafon, 
1900, S. 16 u. 27. Vergl. auch Vorlander und 
Wangerin in des Letzteren Dissertation S. 13. 
Halle a. S. bei E. K a m ,  1902. 

a) Rev. gknkr. mat. color. 1898, 55. 
') Diese Zeitschrift 1898, 904. 
Ch. 1908. 

ohne Bestimmung des Reingehaltes des es- 
trahirten Farbstoffes erkennen kann. Wie die 
in Tabelle I1 verzeichneten Versuche zeigen, 
nimmt der Indigotingehalt von Indigo rein 
B.A.S.F. schon durch blosses Kochen mit 
Eisessig ab. 

Tabelk II. 

0,2572 
2,6743 
1,0954 
0,3040 

10,3444 
I 

0,2378 
2,5570 
1,0539 
0,2842 
0,3173 

~ 

'184 
93,7 
943  
91,6 
91,5 

Bei diesen Versuchen fand das Erhitzen 
des Indigos mit Eisessig im Kolben des 
Soxhlet'schen Apparates mit aufgesetztem, 
obwohl leerem Extractionsgefass statt  '). Dies 
geschah deshalb, weil beim Ausfliessen des 
Losungsmittels aus dem oberen Theil des 
Apparates Luft in den Kolben gesogen wird 
und ein Ein3uss derselben auf den Kolben- 
inhalt nicht ausgeschlossen schien. Nach dem 
Kochen wurde der Kolbeninhalt nach der 
Vorschrift B.A. S.F. ausgefroren und d a m  
wieder aufgethaut und filtrirt. Die im Riick- 
stand bleibenden Indigomengen sind in der 
6. Vertikalspalte verzeichnet. Ein Theil da- 
von wurde sulfurirt und rnit Hydrosulfit 
titrirt '). Aus den so gefundenen Procent- 
zahlen (Spalte 6) wurden die Zahlen in 
Spalte 7 berechnet. Letztere zeigen, dass 
die Verluste nicht unbetrachtliche sind. 

5) 0,3198 g enthielten 0,0023 g Wasser = 0,71 
Proc. Die Titration des lufttrockenen Priiparates 
ergdb einen Reingehalt von 97,2 Proc. 

6) Extractionsgef2ss und Kiihler waren mit 
Schliffen verbunden, ebenso ersteres rnit dem Kol- 
ben. Bei Anwendung van Korkstopfen lie@ die 
Gehhr nahe, dass Holzsubstanz vom Eisessig ex- 
trahirt wird. 

Je 50 ccrn einer Losung van 1,000 g Indigo aus 
Phtalsiureanhydrid in 1 Liter entspr. einmal 55,8, 
das andere Ma1 56,Occnl Hydrosulfit. Durch Ver- 
kiip.ung und Umkrystdlhken aus Eisessig gereinigter 
Indigo derselben Concent.ration brrtuchten 

50 ccm = 55,6 ccm Hydrosulfit, 
50 ccm = 55,6 ccm Hydrosulfit. 

7) Werthbestimmung des Hydrosulfits: 
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558 

12 
13 
14 
15 

Bei Versuchcn 1 - 5 kamcn vier verschie- 
dene Eisessigsorten zur Anwendung, die zum 
Theil durch Destillation iiber festem Perman- 
gnnat gereinigt wurden. Die Verunreinigungen 
des kauflichen Eisessigs') waren also nicht 
die Ursache der Verlusta. Ferner wurde 
durch Verdiinnen des Eisessigs mit Wasser 
nach dem Abfiltriren des Indigos festgestellt, 
dass kein Indigo in Losung geblieben war. 
Es kann also nur durch das blosse Kochen 
mit Eisessig eine theilweise ZerstSrung des 
Indigos veranlasst worden sein. 

Um einen Anhalt dafiir zu gewinnen, 
wieweit diese Zerstiirung bei Gegenwart von 
Wolle gehen kann, wurde folgende Versuchs- 
anordnung getroffen. Der Kolben des Soxh- 
let'schen Apparates wurde wie vorher rnit 
Indigo und Eisessig beschickt, zugleich das 
Extractionsgefass rnit Wolle. Der Eisessig 
Iijste also wie bei der wirklichen Faseranalyse 
einen Theil der Wollsubstanz auf, spiilte sie 
in den Extractionskolben, und bei der Re- 
generirung des Indigos musste es sich zeigen, 
ob dabei etwa eine zerstiirende Einwirkung 
der Wollsubstanz auf den Farbstoff stattge- 
funden hatte. Die Resultate s. in Tabelle 111. 

31,148 0,1797 94,7 0,54 0,57 
31,687 0,1741 97,O 0,53 0,55 
32,228 0,1822 89,7 0,50 0,56 
30,598 0,1701 98,O 0,54 0,55 

Tuhclle III. 

Bin2 und Rung: Bsrtlmrnung dsa Indigotlnr. [an$%%'ftCErnia 

Es ist nicht ausgeschlossen, dass bei den 
Berlusten, die beim Kochen von ,,Indigo rein" 
nit Eisessig entsteheu, die Verunreinigungcu 
les bekanntlich 98-proc. Handelsproductcs 
:ine Rolle spielen; wir schliessen dcsbalb 
&us unseren Resultaten nicht, dass ch e m i s c h  
re iner  Indigo durch Kochen mit Eisessig 
reriindert wird. Dariiber miissten weitere 
Versuche entscheiden. Aber auch cllemisch 
reiner Indigo (Versuche 10 und 11) wird von 
Eisessig angegrifFen, wenn durch diesen gleich- 
zeitig Wollsubstanz aufgeliist wird. 

Im Hinblick auf unsere friiheren Ar- 
beiten") uber das Kfipen von Baumwolle 
haben wir schliesslich noch gepriift , inwie- 
weit die Analysen ein und derselben rnit 
Indigo gefarbten Baumwollsorte iiberein- 
stbnmen, wenn man den Reingehalt des sb- 
gezogenen Indigos titrirt. Die Resultate 
s. in Tabelle IV. 

Tabelle IV. 

6 0,2538 150 22 
7) 0,1981 11501 8 
8 0.2607 150 8 
9 1;0140 150 9 

Indigo 
100proc. nun 
Phtalillore- 
anby drid 

umkrystal- 
lisirt 

10 0,2915 150 10 
11 0,2700 150 12 

10 '0,2421188,6 0,2145 
10 (0,1932 90,8 0,1754 
10 0,2270'93,l 0,2113 
10 10,9581)98,0 0,9389 

10 0,2880 96,9 0,2790 
10 0,2575 99,O 0,2549 

I n  j e d e m  F a l l e  w u r d e  w e n i g e r  In- 
d i g o  r e g e n e r i r t  a l s  a n g e w a n d t  w o r d e n  
war .  Die Verluste sind betrachtlich, wenn 
man sie in Procenten des Indigos ausdrtckt. 
Berecb.net man sie in Procenten des Faser- 
gewichtes, wie es bei der Analyse geschieht, 
so betragen die Ungenauigkeiten nur Zehntel 
Procent, z. B. wiirde man finden 
bei Vers. 6: 2,14 Proc. d.Wollgewichtes statt 2,53 
- - 7: 1,75 - - - -  

- 2,91 . -  - 10: 2.79 - - - -  
- - 11: 2,55 - - - . _  - 2,70 

- 1,98 

s. Krauch, Priifung d. Reagent.ien, 5. 119 
und Victor Meyer, Ber. deutsch. chem. Ges. 11 
1870 (1878). 

Die Zahlen zeigen, dnss bei der Baum- 
wolle die Eisessigmethode brauchbare Ver- 
gleichsresultate giebt. Ob dabei die Bestim- 
mung des Reingehaltes des abgezogenen In- 
digos die absolut richtigen Werthe liefert, 
ist zweifelhaft, denn es liegt hier, ebenso 
wie bei der Wollanalyse, die Moglichkeit vor, 
dass wahrend der Extraction ein Theil des 
Farbstoffes zerstort wird. Die vorziigliche 
nbereinstimmung der Hydrosulfit- und der 
Eisessigmethode, die sich uns friiher") ergab, 
ist vielleicht so zu erklaren, dass die ge- 
fundenen Indigomengen zu hoch ausfallen, 
weil h e n  etwas Baumwollsubstanz anhaftet, 
und zugleich zu niedrig, wegen der partiellen 
Zerstorung. Es kiinnen sich also mijglicher 
Weise in diesem Falle beide Fehler so 
compensiren, dass ohne Bestimmung des 
Reingehaltes annahernd richtige Resultate 
herauskommen. 

Auf Grund des Vorliegenden sind folgende 
Schliisse berechtigt: 

1. Die Priifung der Eisessigmethode darf 
nicht wie bisher auf Versuche gegriindet 

9, Die Wolle (reiner Kammzug) wurde vor den 
Versuchen 1/2 St. bei 500 mit 0,l-proc. Natronlauge 
behandelt und dam gewaschen. 

lo) Diese Zeitschr. 1898, 904. 
'1) a. a. 0. S. 905. 



Cl8uaaan: Exploaion 8n eiaem Sauaratoffcomprauor. XV. Jahrgsng. 
Heft 83. 10. Junl 190!2.] 

Rein- Abge- 
Wolh Extractloas- rogener 

flliadgkelt Indigo 

g g Proo. 

gehalt 

werden, bei denen der kiinstliclie Indigo des 
Handels mit Eisessig extrahirt wird. 

2. ,,Indigo rein" nnd cheniisch reiner 
Indigo werden zum Theit zerstiirt, wenn 
man sie bei Gegenwnrt von Wollsubstanz 
mit Eisessig kocht. I n  Folge dessen fallen 
bei der Extraction gekiipter Wolle mit Eis- 
essig nnd nnchfolgender Titration des Indigos 
die Resultate zu niedrig aus. 

3 .  Die dabei entstehenden Fehler be- 
tragen im Durchschnitt Zehntel Procent des 
Fasergewichtes. Die Eisessigmethode ist da- 
her als Vergleichsmethode immerhin brauch- 
bar '3. 

Bei der vorliegenden Arbeit wurden wir 
durch Herrn Dr. A. W a l t e r  auf das Vor- 
trefflichste unterstiitzt, wofiir wir ihm unseren 
Dank sagen. 

Ronn, Chemkclrea Inalitut dm Univerdat 
und Siesfeld, be; Rolf8 Q Co. 

Rein- 
Indigo- tininberm 
Prnn. d. 
Wolle 

Explosion 'an einem Sanerstoffcompressor. 
Von Konigl. Gewerberath Clsurren-Hagen i/W. 

Bezugnehmend auf die Mittheilung ,, Zur 
Selbstentziindung einer Flasche comprimirten 
Sauerstoffs' in No. 18 dieser Zeitschrift er- 
laube ich mir iiber eine Explosion an einem 
Sauerstoffcompressor zii berichten. 

14,965 
15,115 
15,779 
14,612 
16,402 
14,392 

") In der Hoffnung, dass es gelingen werde, 
durch Extraction der gekiipten Wolle mit Natrium- 
hydrosulfit (Renard'sche Methode, Bull. soc. chim. 
47, 41, 1887) bessere Resultate zu erhalten, wurden 
beide Verfahren verglichen: 

Tabelk V. 

Eisessi 0,2247 88,6 1,33 
Hydrosuffit 0,4872 32,O 1,03 

Eisessig 0,2623 81,O 1,34 
Hydrosulfit 0,4798 52,9 1,73 

Eisessig 0,1087 89,5 0,59 
Hydrosulfit 0,1997 50,O 0,69 

= 

No. d, 
Van. 

16 
17 

19 
20 
21 

1; 

Diese Analysen beziehen sich auf drei ver- 
schiedene Wollproben. Die in je zwei Horizonhl- 
spatten aufgefiihrten maren identisch, hitten also bei 
den Extractionen mit Eisessig und Hydrosulfit 
dasselbe Resultat geben miissen. Das war, wie die 
Zahlen zeigen, nicht der Fall. Die Hydrosulfit- 
methode ist also hier werthlos und zwar schon 
deshalb, weil der ahgezogene Indigo aussergewijhn- 
lich stark mit Wollsubstanz verunreinigt ist. Ausser- 
dem ist das Verfahren sehr langwierig, weil man 
zur vollkommenen Extraction des Indigos unver- 
hiltnissmisRi vie1 Flijssigkeit gebraucht und da- 
durch die Fiytration erschwert wird. 

- ___ 

In einer Fabrik wird durch Elektrolyse 
Sauerstoff und Wasserstoff fiir Lijthzwecke 
hergestellt. Zum Comprimiren dienen zwei 
Compressoren, von denen derjenige fiir Wasser- 
stoff neu und dreistufig ist,  wBhrend der- 
jenige fiir Sauerstoff nur zweistufig ist 
und friiher zur Comprimirung von Wasser- 
stoff diente. In dem grossen Cylinder des 
zweistufigen Compressors wird der Sauerstoff 
auf etwa 12 Atm. und in dem kleinen auf 
120 Atm. zusammengepresst. Die Cylinder 
werden mit Glycerin geschmiert. Der An- 
trieb erfolgt durch einen Elektromotor unter 
Einschaltung eines Vorgeleges. In dem 
kleinen Cylinder sind das Saug- und das 
Druckventil iibereinander angeordnet, an letz- 
teres schliesst sich ein Kupferrohr, das zu 
einem T-fiirmigen Stiick fiihrt, das unten 
einen Wasserabscheider tragt. Das T-fiirmige 
Stuck hat in seinem absteigenden Schenkel 
zwei Bohrungen, von denen die eine zu der- 
jenigen im linken wagerechten Schenkel 
und die andere zu derjenigen im rechten 
fiihrt. Die Bohrung im horizontalen Schenkel- 
theile ist also nicht durchgefiihrt, sondern 
in der Mitte iiber dem absteigenden Schenkel 
durch einen Steg unterbrochen. 

In  die eine Bohrung des abste.igenden 
Schenkels, und zwar in diejenige, die zum 
Cylinder fiihrt, ist ein diinnes knpfernes Rohr 
geschraubt, das bis auf den Boden des 
Wasserabscheiders reicht. Dieser besteht aus 
einem 150 mm hohen, 70 mm innen weiten 
Cylinder aus Schmiedeeisen von 8'/* mm ge- 
ringster Wandstiirke. Am unteren Theile des 
Wasserabscheiders ist ein Hahn angebracht, 
urn das angesammelte Wasser ablassen zu 
konnen. An dem rechten Schenkel des 
T-fijrmigen Stiickes schliesst sich ein wiirfel- 
fijrmiger schmiedeeiserner Kijrper, der auf 
etwa '/, seiner LBnge mit einer Bohrung ver- 
sehen ist, die die Fortsetzung derjenigen des 
T-formigen Stiickes bildet. Rechtwinklig 
zu dieser Bohrung sind noch drei andere an- 
gebracht, von denen die obere durch ein 
kupfernes Rohr , in welches ein Sicherheits- 
ventil und ein Absperrventil eingeschaltet 
sind, mit der Flasche in Verbindung steht, 
wahrend jede der beiden anderen, einander 
gegeniiber angebrachten, Bohrungen zu einem 
Manometerstutzen fiihrt. Es war aber nur 
ein Manometer angebracht. Der zweite 
Manometerstutzen war verschraubt. In den 
vorhergehmden Monaten war Sauerstoff auf 
120 Atm. ohne das Vorhandensein eines 
Sicherheitsventils und ohne Stijrungen com- 
primirt worden. Am 12. d. M. sollte das 
neu beschaffte Sicherheitsventil eingestellt 
werden. Hiermit waren ein erfahrener Che- 
miker und der Betriebsingenieur im Beisein 
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