CHEMIK POLSKI

CZASOPISMO
POSWIECONE WSZYSTKIM GALEZIOM CHEMN
TEORETYCZNEJ | STOSOWANEJ

Nr 33. 16 (3) sierpnia 1905 r. Rok V

O 1, 2-antracbhinonie.
(C. d.). Przez K. kagodzinskiego.

Cze8é doswiadczalna.
1) 1,2-nitrozoantrol i jego pochodne.

Zanim opisze wlasciwy sposéb otrzymywania 1,2-nitrozoantrolu, cheial-
bym nadmienié sléw parg o otrzymaniu produktu pierwotnego. Jako takiego
W pracy ninigjszej uzylem 2-antracenosulfonianu sodu, ktéry tworzy sie we-
dtug metody Liebermanna !) przez redukeyg 2-antrachinonosulfonianu sodu.
7 antracenosulfonianu sodu przez stopienie go z wodzianem potasu daje sig
ilociowo otrzymac 2-antrol

1) Otrzymanie 2-antrolu.

Zamiana 2-antracenosulfonianu sodu na 2-antrol byla opisana w swoim
czasie przez Liebermanna 2). Poniewaz w toku mych badan uczynilem kilka
uzupelniajacych spostrzezen, uwazam wiec za konieczne podanie szczegélow
stosowanej przeze mnie metody. Dla badania mojego bylo rzeczy pierwszo-
rzednej wagi posiadanie zupelnie czystego antrolu. To sig daje latwo osiag-
ng¢, jezeli stapianie z potazem gryzacym prowadzimy w sposéb nastepujacy:
W miedzianym posrebrzonym wewnatrz tyglu o pojemmnosei 1 [ stapia sig na
golym ogniu 750 ¢ KOH, po uprzedniem dodaniu kilku kropel wody. Tem-
perature doprowadzi¢ nalezy do 280° a potem dosypuje sie odrazu 100 g
zupelnie suchego sproszkowanego 2-antracenosulfonianu sodu. Ciggle mie-
szajac, ogrzewa sig¢ masg az do 300--310°. Zawartos¢ tygla zabarwia sieg
poczatkowo na pomarahczowo, potem przybiera kolor brunatny, wreszcie
zamienia si¢ na ciemno-zielony brudny plyn. Reakcya dobiega do konca,
gdy na powierzchnig stopionego plynu wyplywac zaczyna trudno topliwa
s6l potasowa antrolu. Mala préba powinna po zakwaszeniu rozpuscié sig
calkowicie 1 czysto w eterze. Operacya stapiania zajmuje jakies 30 minut

1) Lieb. Ann, 2|2, 57. 2y Lieb. Ann. 212, 49.
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czasu. Podeczas topienia sublimuje si¢ niewielka ilo$é¢ antracenu. Zamiast
wodorotlenku potasowego nie nalezy uzywac sodowego, gdyz wowczas trze-
ba podnies¢ temperature podczas stapiania o jakies 50°. Po skonczonej
operacyi ostudza sig szybko tygiel, aby zawartosé przybrala nawpdl stalg
konsystencye; poczem wrzuca si¢ cala mase malemi porcyami do naczynia,
zawierajgcego 1,67 HCl i 1,6—2 kg lodu. 2-antrol straca sig w postaci
klaczkowatego zielonkawego osadu, ktéry nalezy odciggnaé pod cisnieniem
od plynu, przemyé¢ wodg i wysuszy¢ na talerzu glinianym. Wydajnosé sie-
ga 60 g, gdy teorya przewiduje 69 g antrolu ze 100 antracenosulfonianu
sodu. W ten sposéb otrzymany antrol rozpuszcza sig calkowicie w eterze
i w alkoholu, nadajac roztworom zabarwienie jasnozdlte.

2) Otrzymywanie 1,2-nitrozoantrolu.
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Nitrozowanie 2-antrolu udaje sig przeprowadzié¢ zaréwno w obojetnem,
jak i kwasnem Srodowisku.

Pierwsza metoda. 20 g 2-antrolu rozpuszcza sig w 200 cm® wra-
cogo alkoholu (95%-owego), filtruje na goraco, a przesaez ostudza sig do 30°.
Do tego roztworu antrolu dodaje sig¢ najpierw roztwor 7,2 g chlorku cynku
w 10 ¢m® wody, a potem w przeciggu dwu godzin po kropli roztwér 8 ¢ azo-
tynu w 15 ¢m? wody. Antrol osiada podczas tej operacyi czesciowo w postaci
klaczkowatego osadu. W przeciagu pierwszych dwu godzin zawartosé kol-
by nalezy czesto mieszaé; w przeciggu zas dwu nastepnych godzin trzeba
podniesé¢ temperaturg do 50—60°. Plyn zabarwia sie wéwczas na ceglasto-
czerwony kolor, a antrol rozpuszcza sig calkowicie. Wreszcie gotuje sig
cala mieszaning z odwrotnie ustawiong chlodnica w przeciagu 2—3 godzin.
W tych warunkach powstajg zaledwie mnieznaczne ilosei tlenkéw azotu;
ilosci te byly wymierzane, lecz wynosily bardzo niewiele. W ten sposéb
otrzymana sél cynkowa odsgcza siq@ na lejku, przemywa 50 em? alkoholu
i wreszcie wodg. Nie suszgc tej soli, rozrabia si¢ ja na pastg z 200 e¢m®
wody 1 dodaje do te] mieszaniny na zimno 75 ¢m® 20%-owego lugu sodo-
wego. Ceglaste zabarwienie soli cynkowej stopniowo zmienia sig na ciemno-
zielone. Po dwu lub trzech godzinach cala zawartosé naczynia przybiera
posta¢ gestej ciemno-zielone] masy krystalicznej, ktéra w przewazne] cze-
sci sklada sig z soli sodowej 1,2-nitrozoantrolu. 86l te odfiltrowywa sie
i przemywa niewielks iloscig wody. Kwasy uwalniajg z tej soli 1,2-nitro-
zoantrol. Wydajnosé¢ jest ilosciowa: z 20 ¢ antrolu otrzymuje si¢ 21 g su-
chej soli cynkowej nitrozoantrolu. Kilka razy badalem lug pokrystaliczny
od soli cynkowej i za kazdym razem przekonalem sie, ze zawiera on tylko
nieznaczne ilosci jakiej$ nieokreslonej substancyi.
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Druga metoda. 2-antrol daje si¢ takze zamieni¢ w wodnym rog-
tworze w postaci zawieszonej pasty na 1, 2-nitrozoantrol z zupelnie dobrg
wydajnoscig.

Na miseczce porcelanowej rozgrzewa sig az do wrzenia 40 ¢m® 20%-o-
wego lugu sodowego i 200 em® wody, poczem dodaje sig 200 g 10%-wej pa-
sty antrolowej, gotuje si¢ kilka chwil i wreszcie mozliwie szybko filtruje.
Przesacz rozciencza sig taka iloscig tluczonego lodu, aby temperatura jego
opadla do 45°. Wtedy dodaje si¢ do plynu 7,2 g azotynu i puszcza w ruch
przyrzad mieszajacy. Nastepnie dolewa sie kroplami 100 em® 20%-owego
H,S0,, wskutek czego nitrozoantrol opada z roztworu w postaci zéltopoma-
raficzowego klaczkowatego osadu. Zupelna zamiana 2-antrolu na 1, 2-ni-
trozoantrol wymaga osiem do dziesigciu godzin. W tej reakeyi powstaje
pewna, ale niewielka ilosé tlenkéw azotowych.

Do celéw naukowych pierwsza metoda nadaje sig lepiej, niz druga, po-
niewaz daje ona produkt czysty.

Wlasnosci 1,2-nitrozoantrolu. Surowy nitrozoantrol tworzy
pomaranczowe male igielki, rozpuszcza sig dos¢ trudno w alkoholu, eterze,
benzolu i eterze octowym. Najlepiej rozpuszcza sig on we wracym alko-
holu amylowym, z ktérego przez dodanie ligroiny mozna go straci¢ w po-
staci ciemnobrunatnych igielek.

1,2-nitrozoantrol rozklada si¢ podczas oznaczania punktu topliwosci
w temp. 188°. Rozcienczony goracy roztwor sody rozpuszcza nieznaczng
ilo$¢ nitrozoantrolu. Z lugiem sodowym lub potazowym ten nowy zwigzek
tworzy ciemmo-zielone sole. Soli amonowej nie udalo mi sig¢ otrzymaé

zupelnie.
0,1941 ¢ daly po spaleniu 0,5407 ¢ CO, i 0,0764 ¢ H,0
02617 ¢ , s 14,1 em® azotu wt. 18° i pod ci$n. 739 mm.
Obliczono na C,;H,NO, Znaleziono
c . ... . . . . . . 7533 75,73
H . . . . . . . . . . 4083 4,19
N ... 627 5,89

W stgzonym kwasie siarkowym 1,2-nitrozoantrol wywoluje bardzo
charakterystyczne indygowe zabarwienie. Przez dodanie wody mozna strg-
cié znéw plerwotny z6tto-pomaranczowy nitrozoantrol.

Sole 1,2-nitrozoantrolu.

S61 potasowa. Jezeli do roztworu alkoholowego nitrozoantrolu
dodamy alkoholowego lugu potazowego, to po pewnym czasie zaczynajg
osiada¢ z roztworu zielone luski, ktére sa wlasnie sola potasows 1,2-nitro-
zoantrolu. Sél ta jest trudno rozpuszczalna w alkoholu; wodny za$ roztwoér
dysocyuje sig szybko.

Do analizy sél potasowa byla zamieniona zapomoca mocnego kwasu
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siarkowego na siarczan potasu, a z tego ostatniego obliczono zawartosé

potasu 0,2163 4 daly 0,0729 g K,SO,
Obliczono na C;,H,NO,K.  Znaleziono
K. .. ... . 1493 14,79

£6l sodowa. W podobny sposéb tworzy sie sl sodowa. Z alkoho-
lu krystalizuje sig ona W postaci ciemno-zielonych luskowatych blaszek, jest
tradno rozpuszczalna w alkoholu, wodny za$ roztwor ulega latwo dysocyacyi:
0,2113 ¢ daty 0,0591 4 Na,SO,
Obliczono na C,,H,NO,Na. Znaleziono
9,03 8,99
4. Etery alkylowe 1,2-nitrozoantrolu.
a) eter etylowy.
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Etery 1,2-nitrozoantrolu daja sie otrzymacé przez dziatanie jodkéw alky-
16w na sél srebrng nitrozoantrolu. Eter etylowy powstaje latwo wedlug na-
stepujacej metody. D> obojetnego roztworu soli sodowej nitrozoantrolu doda-
je sie¢ na goraco maly nadmiar wodnego roztworu azotanu srebra. Wtedy
osiada szarawy osad, tworzacy sol srebng nitrozoantrolu. Sdl te odsaeza sie,
ostroznie suszy i miesza sie z eterem i alkoholem w celu wytworzenia zawiesi-
ny. Do tej mieszaniny dodaje si¢ obliczong ilos¢ jodku etylu i ogrzewa przez
pewien czas na kapieli, poczem filtruje sig, a do przesgczu dodaje sie nadmiar
wody i kilka kropel lugu sodowego. P% krétkim juz czasie tworzg sie krysz-
taly eteru etylowego, ktéry z alkoholu osiada w postaci zlocistych blaszek, to-
piacych sie w 143°. Zamiast soli srebrnej probowalem uzyé w powyzsze] re-
akeyl soli potasowej, otrzymalem jednak ciemny olej, ktéry nie wydal za-
dnych krystalicznych produktéw.

0,1564 g daly przez spalenie 0,4365 g CO, 1 0,0730 ¢ H,0

0,1467 g daly przez spalenie 10,7 cm® azotu w 20° i pod ci$n. 763 mm.

Obliczono na C,;H,;NO,. Znaleziono

C 76,49 76,72
H 5,17 5,11
N . 557 6,00
b) eter metylowy.
NOCH,
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Eter ten mozna otrzyma¢ dosé latwo wediug tego samego przepisu, co
1 eter etylowy. Sol srebrna nitrozoantrolu zawiesza sig w mieszaninie alko-
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holu i eteru i do tej mieszaniny dodaje sig obliczong ilos¢ jodku metylu. Po
ogrzaniu na kapieli postgpowaé dalej nalezy zupelnie tak samo, jak to wska-
zano powyzej dla eteru etylowego. Eter metylowy 1,2-nitrozoantrolu krysta-
lizuje sig z alkoholu w postaci zlocistych blaszek o p. t. 129--130°.

0,2744 ¢ daly przez spalenie 0,7613 ¢ CO, i 0,1156 ¢ H,O

Obliczono na C,;H,,0,. Znaleziono
c . ... 75,95 75,80
H. ... ... . 464 4,66

II. 1,2-amidoantrol i jego pochedne.

Przemiana nitrozoantrolu na odpowiadajacy mu amidoantrol moze byé
uskuteczniona zaréwno zapomoca kwasnych $rodkéw redukeyjnych, jak np.
chlorek cynawy i kwas solny, lub tez z udzialem siarkowodoru w srodku alka-
liczuym. Niezaleznie od powyzszego sposobu 1,2-amidoantrol mozna otrzy-
ma¢ takze przez redukecye benzol-azo-2-antrolu. Ponize] podaje wszystkie
sposoby otrzymywania te] ciekawe] zasady.

1. Redukcya nitrozoantrolu zapomoca chlorku cynawego
i kwasu solnego.

Chlorek cynawy, rozpuszczony w stezonym kwasie solnym, juz na zim-
no dziala na nitrozoantrol bardzo energicznie. Przez zmieszanie tych dwu
cial mieszanina rozgrzewa sig tak mocno, ze uwazalem za stosowniejsze uzyé
do reakeyi nitrozoantrolu w postaci pasty. Reakeya przebiega ilosciowo.

S6l sodowa 1,2-nitrozoantrolu (otrzymana z 20 g antrolu), bez uprzednie-
go jej wysuszenia, rozrabia sig na paste w 300 cm® wody i nastepnie masa ta
rozeiencza si¢ roztworem 25 g chlorku cynawego w 50 e¢m?® stezonego kwasu
solnego. Wdwezas opada ciemno-z6lty nitrozoantrol, ktéry wkrétce reduku-
je si¢ na chlorowodorek amidoantrolu. Reakcya konczy sie zupeinie dopiero
po uplywie kilku godzin. Przebieg reakcyi mozna kontrolowaé w sposéb na-
stepujacy: Jak to juz wyze] wzmiankowalem, nitrozoantrol daje w stezonym
kwasie siarkowym indygowe zabarwienie, podczas gdy amidoantrol nadaje
roztworowi w tych samych warunkach kolor brunatno-zélty. Opierajac sig
na tej charakterystycznej réznicy zabarwien, mozna z latwoscig okresli¢, czy
w wyjetej z calej masy prébie znajduje sig jeszeze nitrozoantrol, czy tez ulegl
Juz redukeyi calkowitej. W pierwszym bowiem przypadku przez rozpusz-
czenie probki w kwasie siarkowym otrzymamy niebiesko-indygowe zabarwie-
nie, w drugim zas—brunatne.

W powyzszy sposob spreparowang sél 1,2-amidoantrolu po odsgczeniu
na lejku przemywa sig woda, zakwaszong kwasem solnym, dotad, dopdki préb-
ka jej po rozpuszczeniu w wodzie nie przestanie dawac nalotu cyny na blysz-
czgce] blaszce cynkowej.

Otrzymany na tej drodze chlorowodorek amidoantrolu jest dosé nie-
trwaly.
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2) Redukcya nitrozoantrolu zapomoca siarkowodoru
w $rodowisku alkalicznem.

Do 100 g 5%-owej pasty nitrozoantrolowej dodaje sig 20 em? 20%-owego
Ingu sodowego i rozciehcza sig mieszaning 100 ¢m® wody. Powstajaca w ten
sposéb sél sodowa nitrozoantrolu przedstawia sig¢ po wigkszej czesei w postaci
ciemno-zielonego zawieszonego w plynie proszku. Bez uprzedniego filtrowa-
nia ogrzewa si¢ powyzsza mieszaning na kapieli wodnej do 50—60° i nastep-
nie puszcza sig przez nia strumien siarkowodoru. Po jakims czasie nastepuje
pewien okres reakcyi, gdy poczatkowo nierozpuszezalna sél sodowa nitrozo-
antrolu przechodzi catkowicie do roztworu. To stadyum reakcyi mozna wy-
zyska¢ w celu przefiltrowania mieszaniny, co wydaje si¢ nadzwyczaj celowem

w tym przypadku, kiedy uzyty do redukeyi nitro- NH
zoantrol nie byl zupelnie czysty. Przypuszczam, PAVAN /\2

; ; ; ONa
ze w tem stadyum redukeyi tworzy sie prawdopo- [

dobnie sél sodowa amidoantrolu: NN\

Po dalszem wpuszczaniu siarkowodoru do plynu, zabarwionego na ko-
lor ciemno-brunatny, osiada wolny amidoantrol w postaci jasnozdltych bla-
szek. Zbiera sig je na filtrze i przemywa woda, zawierajacg trochg siarczynu
sodowego. Reakeya przebiega ilosciowo.

8) Otrzymywanie 12-.amidoantrolu z benzol-azo-antrolu.

Amidoantrol mozna latwo otrzymaé z benzol-azo-antrolu zaréwno
w kwasnem, jak i alkalicznem srodowisku:

N—NCH,
| NH,
,// \’/ \\ /\l_ OH -—> . i \,/ \\I/ \OH + CGHSNH2
|
NN\ NN\

5 g tego barwnika ogrzewa sig w 50 em?® alkoholu do wrzenia. Do tej
mieszaniny dorzuca sig malemi porcyami pylek cynkowy i stezony kwas sol-
ny. Do zupelnego odbarwienia mieszaniny wystarcza okolo 10 ¢m? stezonego
kwasu solnego i 6 ¢ pylku cynkowego. Przez dodanie niewielkiej ilosci wody
1 ogrzewanie mozna rozpuscié¢ catkowicie nadmiar cynku, podczas gdy chloro-
wodorek amidoantrolu opada catkowicie. Otrzymany osad filtruje sie, prze-
mywa zakwaszong HCl woda. Daleko mniej mozna zaleca¢ prowadzenie re-
dukeyi benzol azo-antrolowego barwnika z udzialem rozcieficzonego amonia-
ku i pylku cynkowego.

4) Otrzymywanie czystego amidoantrolu
ijego chlorowodorku.
Otrzymywanie 1,2-amidoantrolu w stanie czystym nastreczalo wiele
trudnosci: nie udawalo mi sig regenerowac z chlorowodorku wolnego amido-
antrolu w krystalicznej postaci i w stanie czystym bez zarzutu. Stosowalem
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w tym przypadku zaréwno zimny rozcieficzony roztwdr octanu sodowego,
Jjak i sode, a takze weglan kwasny sodu. Po wyciagnigciu uwolnionej zasady
1 po odpedzeniu tego rozpuszezalnika powstawala brunatna ciemna masa, za-
wierajgea zle wyksztalcone krysztalki. Dopiero po kilku prébach wypracowa-
lem metode otrzymywania amidoantrolu w pieknej postaci krystalicznej. Re-
dukeyg nitrozoantrolu nalezy prowadzi¢ zapomoca siarkowodoru w s$rodowi-
sku alkalicznem, powstajacy amidoantrol wyciagnaé eterem, eter mozliwie
szybko odpedzié, pozostawiajge tylko niewielks ilosé, i osiadajace wskutek
tego krysztaly szybko odfiltrowaé i przemy¢ eterem. Wowezas amidoantrol
ma postaé¢ pigknych blyszczacych zélto-zielonych blaszek. Metoda ta wyma-
ga szybkiego wykonywania poszezegdlnych operacyj i zupelnie ezystych pro-
duktéw. W takim stanie amidoantrol jest cialem trwalem, ktére daje sie
przechowywaé¢ na powietrzu bez zmiany.
W 140" zasada zaczyna ciemnieé, a w 1B0° rozklada sie, przybierajgc
barwe ciemng.
Analiza potwierdza wzér C,,H,,NO:
0,1248 ¢ daly 0,36456 g CO, i 0,0599 ¢ H,0
0,1254 ¢ , 7,2 em® azotu w 16° i pod cisn. 716 mm,

Obliczono na C, H,,NO Znaleziono
c. .. . . . . 8039 79,65
H. ..., . . b2 5,33
N. ... .. . 669 6,29

1,2-amidoantrol rozpuszcza si¢ latwo w alkoholu i eterze, w chloro-
formie natomiast dos¢ trudno. Rozcienczony lug potazowy lub sodowy,
a takze amoniak rozpuszczajg go na zimno calkowicie. Roztwory posiada-
ja zabarwienie slabo zdlte.

W zwyklej temperaturze te roztwory alkaliczne sa dosé trwale, jed-
nak tylko w razie uzycia zupelnie czystego amidoantrolu. Za ogrzaniem
roztwor amoniakalny przybiera jakis$ brzydki kolor. Z kwasem solnym
amidoantrol daje trudno rozpuszezalng sél. W stezonym kwasie siarkowym
rozpuszeza sig, nadajgc roztworowi zo6ito-zielone zabarwienie, ktére wyka-
zuje charakterystyczna ciemno-ziolong fluorescencye. Jezeli ogrzewaé he-
dziemy ten roztwér w kwasie siarkowym, to zielona barwa przechodzi
w krwawo-czerwong, jednoczesnie znika fluorescencya. Przez traktowanie
chlorowodorku amidoantrolu kwasem chromowym lub chlorkiem zelazo-
wym powstaje ilodciowo 1,2-antrachinon. Chlorowodorek i siarczan amido-
antrolu sg zabarwione na szaro-zolty kolor.

Chlorowodorek daje si¢ latwo otrzymaé¢ w postaci zéltawych igielek,
jezeli surowy produkt dzialania chlorku cynawego i kwasu solnego na ni-
trozoantrol przekrystalizujemy z zakwaszonej HCl wody. W soli, otray-
manej w ten sposdb, oznaczylem zawarto$é chloru.

0.1508 ¢ daly 0,0883 ¢ AgCL
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Obliczono na C H,,NOCI: Znaleziono
Cl. . . . . . . 1445 14,58

Przez traktowanie wodg sol amidoantrolu rozpada sig na swe czesci
skiadowe.

5 Acetylowe pochodne 1,2-amidoantrolu.

Bezwodnik kwasu octowego zamienia w obecnosci octanu sodowego
amidoantrol na tréjacetyloamidoantrol. Reakeyi towarzyszy wydzielenie sig
znacznej ilosci ciepla, wskutek czego majgc do czynienia z wigkszemi ilosciami
mieszaning nalezy studzié. Trdjacetyloamidoantrol przez ogrzanie z rozcien-
czonym alkoholowym lugiem potazowym przechodzi w jednoacetyloamido-
antrol:

N(CO . CHy), NH.CO.CH,
l/\l/\/\lo.co,oﬂ3 -, l/\/\"’/\IOH
|
NSNS NSNS

a) 1,2-trdjacetyloamidoantrol.

Mieszaning 3 g chlorowodorku amidoantrolu i 1 ¢ sproszkowanego octa-
nu sodowego oblano 30 ¢m?® bezwodnika octowego i gotowano w przeciggu
kwadransa z odwrotnie ustawiong chlodnica. Gdy wlewamy zawartosé kolby
do wody tréjacetyloamidoantrol osiada w postaci brunatnego oleju, ktéry po
jakims czasie zastyga na maseg krystaliczng. Otrzymany produkt mozna oczy-
$ci¢ przez krystalizacye z mocnego alkoholu po uprzedniem uzyciu niewiel-
kiej ilosci wegla kostnego. Tréjacetyloamidoantrol tworzy zdlto-zielone bla-
szki o p. t. 165°. Roztwér alkoholowy fluoryzuje niebieskawo.

1) 0,1543 g daly 0,4007 CO, i 0,0745 H,0

2) 0,161 ¢ , 0,4117 CO, i 0,0782 H,0
3) 01610 ¢ , 0,4123 CO, i 0,0780 H,O
0,2006 ¢ , 7,9 cm? azotu w temp 18° i pod cisn, 720 mm.
Obliczono na C, H,;NO,: Znaleziono:
I II III
c. . . . . 71,60 71,93 71,74 71,563
H. . . . . 507 538 5,12 5,38
N. . . . . 418 430 — -

Powyizsze wyniki analizy przemawiajg za tréjacetylows pochodng. Aby
jednak stwierdzi¢ z wszelka pewnosdcig obecnosé trzech grup acetylowych,
oznaczylem ich ilos¢ zapomocg mianowania.

W tym celun 0,6782 g zupelnie czystego trdjacetyloamidoantrolu ogrza-
Yem z 25 em?® alkoholu, 25 em® wody i 50 em® '/, n. lugu potazowego z chlo-
dnicg odwrotng na kapieli wodnej; po jakims czasie tréjacetyloamidoantrol
rozpuscil sig calkowicie. Po uplywie 1!/, godziny przerwalem ogrzewanie
i ostudzitem przejrzysty zolty roztwér. Po dodaniu niewielkiej ilosci fenolo-
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ftaleiny oznaczylem przez mianowanie !/; n. kwasem szezawiowym nadmiar
pozostajgcego po zmydleniu lugu. 0,6782 g trdjacetyloamidoantrolu zuzylo
21,75 em® '/, n. lugu potazowego, podezas gdy teoretycznie do zmydlenia
trzech grup acetylowych potrzeba 30,36 cm3 !/, n. lugu.

Wobec tego, ze zmydlenie dwu grup acetylowych wymaga 20,23 cm?
!/, n. KOH, nalezy przypuszczaé, ze podczas ogrzewania tréjacetyloamidoan-
trolu w roztworze alkoholowym lugu potazowego zmydleniu ulegaja jedynie
dwie grupy acetylowe, podczas gdy trzecia pozostaje nietknigts. To prazy-
puszczenie potwierdza sig doswiadczalnie w zupelnosci. Jezeli obojetny roz-
twor, pochodzacy od wykonanego powyze) mianowania, zakwasimy nadmia-
rem kwasu szczawiowego, to wkrétce zaczyna sie krystalizowaé nowe cialo.
Produkt ten po przefiltrowaniu, przemyciu wods i wysuszeniu wazy! 0,456 g.
Blizsze badanie wykazalo, ze jest on 1,2-acetyloamidoantrolem.

(C. d. n.).

O chromalipnie D.

Nowa zaprawa chromowa, szezegélnie zdatna do utrwalania barwnikéw w dru-
ku na welnie, zwraca powszechng na siebie uwage, mianowicie chromalina D, ktéra
wedlug A. Abta okazuje dzialalnosé wyzsza od octanu a nawet fluorku chromowego.

Przewage te chromalina zawdziecza swej niepomiernie latwej dysocyacyi, po-
zwalajacej na oddanie wldknu catkowitej ilosci tlenku chromowego, czego w stosowa-
niu innych soli chromowych si¢ nie osiaga.

W przeciwienstwie do bardzo trwalego octanu, opierajgcego sie rozkladowi na-
wet w temperaturze ponad 100° C.; w przeciwienstwie do trwalego i bardzo kwasne-
go fluorku, chromalina, w ktérej tlenek chromowy polgczony jest z ciatami organicz-
nemi, reagujacemi kwasno w stopniu bardzo slabym, ulega dysocyacyi pod wplywem
samego rozcienczenia i ogrzania z wodg. Sprawia to, Ze wszystek tlenek chromowy
bierze udzial w utrwaleniu barwnika na wiéknie, za czem idzie wytrzymalosé zabar-
wienia na folusz i pranie.

Przygotowanie chromaliny, sadzac z patentu francuskiego Nbo 291471, polega
na redukeyi kwasu chromowego zapomocs pomienionych, bardzo stabo kwasnych cial
organicznych, takich, jak gliceryna i inne pochodne wielohydroksylowe szeregu tlu-
szczowego, w warunkach, pozwalajacych na czesciowe tylko utlenienie tychze cial.

Gliceryna, uzywana w otrzymywaniu innych zapraw chromowych (np. nitroocta-
nu chromu Witza) wylacznie jako srodek odtleniajacy, odgrywa tu réwnoczesnie i dru-
g3 role, mianowicie kwasu. Pod powolnem dzialaniem kwasu chromowego w niskiej
temperaturze rzeczone cialo organiczne, wzigte w znacznym nadmiarze, utlenia sie
w produkty przejéciowe, zdolne do laczenia sig z pokazng ilodeig tlenku chromu, dla
ktérego rozpuszezenia, jak sie okazalo, wystarcza ilo§é minimalna kwasu bgdz mine-
ralnego, badz organicznego. Owemi produktami przej$ciowemi sa liczne kwasy, ta-
kie, jak kwas glicerowy, cukrowy, ktérych znaczenie dla zaprawiania i drukarstwa
welny polega na nietrwalo$ci zwigzk6éw z tlenkiem chromowym oraz niestychanie tatwej
rozpuszczalnogei tychize, skutkiem ktérej mozemy z wielksg latwoscig usungé je z wlo-
kna zapomocg myecia.

Chromalina wystepuje w handlu w postaci plynu 256° Bé. Fabrykuja ja dwie

9

-
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firmy: Eberlé i s-ka w Stuttgarcie oraz A. Huillard w Suresnes. Pierwsza wytwarza
ja 1 w postaci stalej, nawet w drobnych krysztatach, bardzo latwo rozpuszezalnych.

Plyn 6w 25° Bé. zawiera zaledwie 7,5% tlenku chromowego, podczas gdy octan
chromu 20° Bé. zawiera go 11,5%, a fluorek—40%. Niemniej jednak praktyka stwier-
dzila, ze wszystkie trzy zaprawy wymienione, uzyte w jednakowej ilosci, wydaja za-
barwienia jednakowe pod wzgledem mocy i pelnosci odeienia.

Dzigki chromalinie podnioslo sie tez znaczenie niektérych barwnikéw, ktoére
7 innemi zaprawami, dawaly wyniki nieszczegdlne. Np. z brunatem antracenowym
osiggamy zapomoca chromaliny odeienie ciemne i pelne, podezas gdy Larwy z octanem
chromu sg jasne i czerwonawe, a z fluorkiem -—zielonkawe i niedosé zywe.

Inny kolorysta, H. Kaeuffer, przyznajac sie zreszta do wykonania préb w wa-
runkach odmiennych, mianowicie do uzycia, podezas parowania drukowanej tkaniny,
pary stabej, zamiast, jak Abt, pary pod ci$nieniem, zauwaiyl wyzszo§é chromaliny
nad octanem, nie za$ nad fluorkiem chromowym; przyczem to samo stwierdzil w przy-
padku innych barwnikéw, takich, jak alizaryna S, blekit antracenowy, z6l¢ R na za-
prawie (fabr. badenfska) i czern niebieska alizarynowa (fabr. Bayera). igb.

Dzial patentowy.

PATENTY ROSSYJSKIE

Opracowane przez inz. W. Jakubowskiego.

Sposéb otrzymywania mieszaniny do znaczenia (stemplowania) 2wierzat.

Dzialanie mieszaniny polega na tem, Ze podczas znaczenia zwierzat mieszanina
ta usuwa z danych miejsc skory wlos, pozostawiajgc nietkniety skérg. Wynalazca sto-
suje mieszaning potasowej lub sodowej soli-kwasu sulfoarsenowego oraz soli potasow-
c6w lub wapniowcow z kwasem sulfocyanowym, ktére to dwie sole nastgpnie miesza
z gliceryna, taning i dziegeiem lub olejem. Recepta podana za najlepszg jest nastepu-
jaca: Sulfocyanianu potasowego 8 czesci, sulfocyanianu baru 3 czesci, sulfocyanianu
potasu 1 czedé, gliceryny 30 czesci, taniny 1 czesé, dziegciu lub oleju 20 cz.

Tres$é patentu. Sposob otrzymywania mieszaniny, do znaczenia zwierzat,
ktora to mieszanina otrzymuje sie przez zmieszanie potasowe] lub sodowej soli kwasu
sulfoarsenowego, oraz soli metali alkalicznych i ziem alkalicznyeh kwasu sulfocyano-
ego, — 2z gliceryna, taning i dziegciem lub olejem.

(Pat. No 9863 z dnia 31/IIT 05 st. st. zameldowany 30/X 03 st. st. — L

E. Palmer w Dunedi, Nowa Zelandya).

Sposdh otrzymywania prochu bezdymnege.

Celem propowanego sposobu jest otrzymywanie nitrocelulozy z Scisle okreslona
procentows zawartodcia azotu, zas wykonanie polega na mieszaniu dwu lub wiece] ga-
tunkéw nitrocelulozy, =z ktérych kazdy rozpuszeza sie w innym rozpuszezalniku i kaz-
dy zawiera wiadomg procentows ilosé azotu. Chege, naprzyklad, otrzymad nitroeelu-
loze, zawierajacy 13,25% azotu, i majge w rozporzadzeniu dwa gatunki nitrocelulozy,
np. z zawartoscig 13,75% azotu, i z zawartoscig 12,75,—rozpuszezamy pierwszy gatu-
nek w acetonie (jest on, jak wiadomo, praktycznie nierozpuszczalny w mieszaninie
spirytusu i eteru) — drugi za§ w mieszaninie eteru i spirytusu, poczem dopiero miesza
sig te dwa roztwory w wlasciwym stosunku (np. w danym przypadku — w réwnych
iloSciach); otrzymana w ten sposéb masa jest zupelnie zadawalajaca.
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Tresé patentu (ktory zostal wydany z tem ograniczeniem, ze zarzagdy panst-
wowe wojenne —jak lgdowe tak morskie,—nie podlegaja ograniczeniom wynikajacym
z patentu, t. j. Ze moc patentu na te zarzady nie rozciaga sie): Spos6b otrzymywania
prochu bezdymnego ze scisle i z gory okreslong procentows zawartosgeig azotu nitroce-
lulozy o réinym stopniu nitracyi polega na tem, Ze nitroceluloza o wyzszej zawar-
tosei azotu (piroksylina No 1) zostaje rozpuszczona w acetonie, za$ nitroceluloza o niz-
szej zawartosci azotu — w mieszaninie spirytusu i eteru,—poczem dopiero te roztwory
miesza si¢ we wlasciwych stosunkach.

(Pat. No 9864 z dnia 31/IIL — 05 st. st. zameldowany dnia 12/VI—03, Inter-
national Smokeless Powder & Chemical Co—w Filadelfii),

Sposéb otrzymywania bialej farby olowianej.

Sposob polega na tem, ze tlenek olowiu (glejte) rozciera si¢ w obecnosci wody
z chlorkiem sodu, poczem w ten sposéb otrzymany produkt, skladajaey sie z chlor-
ku otowiu, wodzian olowiu i lugu sodowego, po usunigeiu tego ostatniego badz to
zapomocyg kwasu siarczanego, bgdz to zapomocg atunu lub siarczanu glinu — dopro-
wadza si¢ do obojetnej lub slabo kwasnej reakcyi. Potem produkt ten nalezy prze-
myé, wysuszyé i rozmieszaé z jakimbadz olejem wysychajacym.

Trwalo§é biatego koloru otrzymanej w ten sposéb farby wynalazca thumaczy
korzystnem dzialaniem kwasu siarczanego lub wspomnianych wyzej jego soli, ktére
to dzialanie polega na przeprowadzeniu wodzianu olowiu w siarczan olowiu, wobec
czego ostateczny produkt sklada sig wlasciwie z mieszaniny chlorku olowiu z siarcza-
nem olowiu. Nadmierne stosowanie kwasu siarczanego, ktdrego rezultatem jest prze-
prowadzenie w siarczan olowiu takze i chlorku olowiu,—nie jest zalecane przez wy-
nalazce, albowiem wtedy farba, skladajaca sie tylko z siarczanu olowin, slabo przystaje
do przedmiotéw i dlatego z dobrym skutkiem uzywana byé nie moze. Dokladnej re-
cepty patent nie podaje.

Tre§é patentu. Sposoh otrzymywania biatej farby olowianej, skladajacej
sig z chlorku olowiu i siarczanu olowiu, tem si¢ odznacza, Ze mieszanina chlorku olo-
wiu 1 wodzianu olowiu, otrzymana w znany sposob przez rozcieranie glejty z roztwo-
rem chlorku sodu — miesza sig z roztworem kwasu siarczanego, siarczanem glinu lub
alunem, w roztworze, ktore to substancye dodaja si¢ az do obojetnej lub slabo kwas-
nej reakeyi,—poczem produkt zostaje przemyty.

(Nb 9866 z dnia 31/III 1905 r. st. st: —zameldowany 12/VIII 1003, Farbwer-
ke W. A. Hospelt G. m. b. H. Koeln-Ehrenfeld. Niemcy).

Sposébh oczyszezania wody.

Proponowany sposéb daje mozno$é usuniecia z surowej wody, majacej stuzyé
w nastepstwie do kottéw parowych, — domieszek tworzacych kamien kotlowy, wobec
czego ten ostatni weale nie powstaje. Oddzielenie uskutecznia sie w ten sposob, ze
domieszki lgcza sie w ksztalt duzych i zbitych brylek, wobec czego mechaniczne wydzie-
lenie ich nie przedstawia zadnej trudnosei. Sposéb polega na tem, ze do wody dodaje
sig od 0,3% do 0,4% proszku, praygotowanego jak nize] — nastepnie, .jak zwykle, do-
dajac obliczong na zasadzie analiz ilo§é wapna i sody — nadaje sie wodzie reakeye
stabo zasadowa, ktérej moc warunkuje sig i okresla procentows zawartoscia wapna we
wspomunianym proszku, —poczem surowa woda, zawierajaca w sobie wspomniang sub-
stancye w postaci zawjeszonego osadu, zostaje mieszana przez pewien (niedlugi) czas
ZapOIoCy Przepuszezanego przez nig powietrza i uwolniona od nadmiara wapna przez
nasycenie jej gazami z pieca koksowego. Powodujace twardosé wody polgezenia wap-
nia i magnezu osadzaja si¢ na czasteczkach dodanej substancyi w postaci grubych
zbitych brylek. szybko opadajgcych na dno, wobec czego oddzielenie powodujacych
twardosé wody substancy] zostaje uskutecznione przez zwykle filtrowanie. Proszek,
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o ktérym mowa wyze], przygotowuje sie z dobrze przepalonej cegly lub zuzla, szkla,
it p., ktdre to materyaly mielg sig na bardzo miatka magke i w tej postaci mieszaja
z 20% wapna gaszonego oraz nadmiarem wody; mozna tez do wspomnianej mgki do-
daé wprost mleka wapiennego; nastepnie mieszaning odparowuje si¢ do suchosci, przy-
czem na kazdej czasteczce maki osiada warstwami wspélérodkowemi wapno, co tez,
zdaniem wynalazcy, powoduje wzmiankowane doskonate dzialanie proszku.

Tresé patentu. Sposéb oczyszezania wody polega na tem, ze do wody do-
daje sie mieszaniny, skladajgcej sig z mielonych substancyj nierozpuszezaloych (cegla,
szklo lub t. p.) wraz z wapnem i woda, przyczem mieszanina ta przygotowuje sig
uprzednio w ten sposéb, ze zmielone nierozpuszczalne substancye traktuje sie mlekiem
wapiennem i potem suszy; mieszanina ta zostaje wrzucona do wody, przeznaczonej do
zmiekczenia, poczem caly ciecz miesza si¢ dokladnie strumieniami powietrza, osadza
nadmiar wapna przepuszczaniem przez ciecz produktéw spalania i odcedza osad po
uprzedniem odstaniu.

(Ne 9874 z dnia 31/III 1905 r. st. st. zameldowany 6/IX 1903 r. st. st. —
H. Breyer i A. Jurnitschek von Wehrstedt— Austrya).

Przeglad literatury chemiczne;.

Czerfit kampeszowa do druku na zaprawie naftolowej.

Celem zaradzenia ujemnemu wplywowi parowania na zywosé czerwieni parani-
troanilinowej, podezas utrwalania czerni kampeszowej P. Wiktorow 2z Iwanowo-Wo-
zniesiefiska wypracowal przepisy na takaz czerfi bez pomocy parowania. O tej czerni
zelazawe] byla juz wzmianka w ,Chemiku Polskim* (r. 1903 str. 882). Obecnie za$
wskutek ogloszenia listéw ochronnych, ztozonych w swoim czasie Towarzystwu Prze-
mystowemu w Mulhouse przez pomienionego koloryste !), ujawnione zostaly przepisy
z poprawkami, z ktorych na uwage zasluguje nastepujacy.

Czerfi kampeszowa W. 45 kg wyciagu z drzewa kampeszowego
30° Bé. ogrzewamy z 23 kg kwasu octowego 6° Bé, 15 kg siarczynu potasowego
45% Bé. 1 27 kg siarczanu zelazawego az do zupelnego rozpuszezenia ostatniej soli.
Po ostudzeniu mieszamy 10 kg otrzymanej czerni W z 5 [ wody oraz 15 kg roztworu
gumy tragantowej, albo tez papki krochmalowej, bezwarunkowo $wiezo przyrzadzonej.

Po wysuszeniu przepuszezamy tkaning przez kapiel, zawierajgca na 1 ! wody
w 62° C. 20 g dwuchromianu sodu i 20 ¢ wodzianu sodu 36° Bé., wreszcie pierzemy
i mydlimy.

Otrzymana w ten spos6b czerni bez pomocy parowania nie jest doé mocna, pel-
na, azeby mogla zastgpié ,parowa* we wsaystkich przypadkach; przeciwnie, znajdzie
ona zastosowanie we wzorach o malem polu czerni. W innych zas wzorach, gdzie
znaczna jest ilodé czerni, trzeba pozostad przy dotychezasowe] czerni kampeszowe]
pparowej®, takiej np., jakg wskazal J. Langer z Pabianic 2).

Farba macierzysta. 8 kg krochmalu, 7 kg maki, 4 kg dekstryny, 34 [
wody, 6 kg roztworu adragantu !/,,, 36 kg ekstraktu kampeszowego 30° Bé., 6,75 kg
ekstraktu kwercytronowego 30° Bé., 27 kg kwasu octowego, 3,6 kg oliwy. Po ugo-
towaniu dodaé 6,750 kg chloranu potasowego,

1) Bulletin d. 1. Soc. Ind. Mulhouse, 1905, str, 40 — 54. 2) Bulletin de la
Soc. Ind. d. Mulhouse, 1902, str. 156
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Czern do druku. 30 kg farby macierzystej i 10 kg nitrooctanu chromu
300 Bé., przygotowanego z 24 k¢ dwuchromianu potasu, 32 | wody, 27,520 kg kwa-
su azotowego 35° Bé. (malemi porcyami, mieszajac dokladnie), 39,6 kg kwasu octo-
wego 6° Bé. 17,6 kg gliceryny (biatej) 28° Bé.

Po wyparowaniu w kotle Mathera i Platta w 1220 C. tkanina zostaje przepusz-
czona przez 1%-owg kapiel z dwuchromianu w 60° C.

Co zas dotycze szkodliwego wplywu parowania na tlo czerwone, to praktyka
wykazala, Ze jego 2ywosé moze by¢ zachowana przez odpowiednie chlorowanie.

igb.
Sposob utrwalenia barwnikow bezpoérednich w druku. g

Dl podniesienia malej trwalosci, ktérg posiadaja barwniki bezposrednie, jesli
je stosujemy nie w farbowaniu, lecz w druku, kolorysta Wilhelm z Sierpuchowa pole-
ca poddawanie tkaniny parowaniu silnie wilgotnemu, kierujac pare przez wode, albo
tez dodawanie cial hygroskopijnych do farby drukarskiej. Oczywiscie drugi ten spo-
s0b jest dogodniejszy, gdyz pozwala na uzycie parowania zwyklego, a z szeregu cial
. wehlaniajacych wilgoé, ktére byly prébowane, najskuteczniejszemi okazaly sie azo-
tan amonowy i gliceryna.

Skiad farby drukarskiej jest nastepujacy: 30 ¢ blekitu dwuaminowego, 10 g
sody Solvaya, 500 g roztworu adragantu, 50 ¢ gliceryny i 350 g azotanu amo-
nu 23° Bé.

Domieszka obu tych cial podnost w dwojnaséb moc odcienia niebieskiego, wsku-
tek czego mozemy ilo$é barwnika zmniejszyé, silniej go utrwalié na wléknie i co za-
tem idzie, uzyskaé tlo bielsze, poniewaz podczas mydlenia tkanina puszcza nniej
farby.

Niestety tylko dwa barwniki, pomieniony blekit dwuaminowy i blekit Kongo
2 B, daja tu wynik wzglednie dobry; do innych zas sposéb powyiszy sig nie stosuje.

(Bulletin d. 1. Soc. Ind. d. Mulhouse. 1905, str. 46—47). igd.

Oznaczenie czystego kauczukv w wyrebach kauczukowych.

Th Budde opracowal nastepujaceg metode oznaczania czystego kauczuku, opar-
ta na nierozpuszczalnosci czterobromku kauczuku w chlorku wegla. 1 g analizowa-
nego przedmiotu wrzuca si¢ do kolbki o scisle wymierzonej objgtosci 100 ¢m? i oble-
wa pewng iloscig CCl,, kiedy kauczuk rozpusci si¢ zupelnie dodaje si¢ tyle chlorku
wegla, aby otrzymaé 100 ¢m® roztworu. 10 e¢m® tego roztworu filtruje sie przez
szklang wate, ktora sie przemywa taksg iloscig chlorku wegla, aby w przesaczu otrzy-
maé 50 em? roztworu. Do tego przesgczu dolewa sie 50 ¢m® roztworu bromu, ktéry
przygotowywa sig oddzielnie przez rozpuszezenie 16 ¢ Bri 1 ¢ J w 1000 ¢m? CCl,.
Po jakiems czasie osiada czterobromek kauczuku w postaci masy zelatynowatej. Do
zawartosei kolbki dolewa sig po odstaniu sig plynu 50 ¢m? absolutnego alkoholu,
przez co czterobromek kauczuku przechodzi w trwalszg biala odmiane. Osad oddziela
sie od piynu przez filtrowanie, przemywa mieszaning 2 cz. CCl, i 1 cz. absolutnego
alkoholu i suszy w 60°, poczem wazy sig otrzymana substancyg. 456 ¢ czterobromku
kauczuku odpowiada 136 ¢ czystego kauczuku,

{Th. Budde. Pharm. Ztg. 50, 432). Fr. Zn.

0 krochmalu.

L. Maguenne i E. Roux przedsigwzieli szereg doswiadczen z krochmalem i na za-
sadzie otrzymanych rezultatéw, a takie teoretycznych rozumowan doszli do wniosku,
ze krochmal naturalny nie jest cialem jednorodnem, lecz mieszaning dwu substancy].
Jedna z nich jest identyczna ze znang ,amyloceluloza“, rozpuszcza si¢ do$é znacznie
w gorgcej] wodzie, calkowicie zas w przegrzanej, Amyloceluloza pod wplywem jodu
barwi si¢ na niebiesko; przez dzialanie wyciggu jeczmiennego mozna jg calkowicie za-
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mieni¢ na maltozg. Amyloceluloza w pewnych granicach temperatury moze istnieé
w obecnosci nadmiaru wody w postaci plynnej 1 stalej. Druga czesé skladowa kroch-
nalu, ktorej procentowa zawarto$é jest mniejsza niz amylocelulozy jest cialem sluzo-
watem, nierozpuszczalnem w wodzie; z jodem nie daje zadnego zabarwienia, pod wply-
wem wyciggu jeczmiennego nie przetwarza si¢ na cukier. Tej czedei skladowe) za-
wdziecza krochmal swg zdolnosé do tworzenia galaretowatej masy w obecnosei wody
i alkalidw. Autorowie proponuja dla tej substancyi nazwe ,amylopektyny“. Dzia-
lanie rozpuszezajgceych fermentow na klajster krochmalowy rozciaga sig tylko na amy-
lopektyne; -trzeba je zatem $cisle odrozniad od dziatania dyastazy na krochmal, ktore
stosuje si¢ jedynie do amylocelulozy.
(L. Maquenne i E. Roux. C. r.d. I'Acad. d. Sciences). Fr. Zn.

Oznaczenie neonu i helu w powietrzu.

Wegiel drzewny pochlania w temperaturze —100° powietrze, nie absorbujgc
ani odrobiny neonu i helu. Na tej wlasnosci wegla polega sposéb wyosobnienia
tych dwu pierwiastkéw z powietrza. Tg droga otrzymano calg zawartosé helu i neonu
z 18 | powietrza. Poniewaz w temperaturze plynnego powietrza wegiel drzewny po-
chlania catkowicie neon, mozna wiec rozdzielié oba gazy i wymierzy¢ objetosciowo ich
zawarto$é w powietrzu. Okazalo sie, ze 80790 objetosci powietrza zawiera 1 objetosé
neonu, 245300 objetodei powietrza 1 objetosé helu. Procentowo (na wage) mozna za-
warto$é tych gazéw w powietrzu wyrazié¢ w nastgpujacych liezbach: 0,0000086% neo-
nu i 0,00000056% helu.

(Wiliam Ramsay. Proc. Royal. Soc. 76, 111—14). Fr. Zn.

Dzialanie sodu na estry kwasdw jednozasadowych szeregu tluszczowego.

Przez dzialanie sodu na ester etvlowy kwasu octowego tworzy si¢ ester acet o-
octowy, majacy tak powaine znaczenie w syntezach organicznych. Pozadanem wigc by-
to otrzymanie analogicznych zwigzkow z estréow kwasow wyzszych, wszystkie jednak
usilowania dotychczasowe spelzty na niczem: wérod reakeyi powstawaly produkty bez
okresdlonego punktu wrzenia. Natomiast dobrze znane sg reakcye sodu na estry kwa-
sow jednozasadowych w obecnosei alkoholu suchego lub wilgotnego eteru. W pierw-
szym przypadku powstaje z estru R . CO . OC,H; alkohol R . CH,0H, w drugim obok
alkoholu powstaje w znacznej ilodci glikol R . CH . OH—. (OH)—R. Wobec tych dwu
faktow nalezalo przypuszczaé, Ze reakcya migdzy sodem a samym estrem bez wody
i bez alkoholu powinna przebiegaé réwniez tatwo. Po kilku prébach udalo si¢ pp. Bou-
veault i Locquin wypracowad metode, zapomoca ktérej z estru kwasu mastowego otrzy-
mali butyroing, jako gléwny produkt reakeyi (80%), przebiegajace] wedtug wzordw:

C,H,CO . OC,H, C,H,.C — ONa
-+ 2Na, — I -+ 2C,H,ONa,
C,H,C0 . OC,H, C,H,.C — ONa
C,H, . C — ONa ’ C,H, — CO
-+ 2 C,H,0Na - 4H,0 = 4NaOH--2C,H,0 +
C,H, . C — ONa C,H, — CH(OH).

‘Jedynemi ubocznemi produktami reakcyi byly dwubutyryl w niewielkiej ilo-
gei i bardzo malo produktu, powstajacego wskutek kondensacyi butyroiny. W zupel-
nie analogiczny sposéb otrzymali autorowie kaproing z estru kapronowego. Metoda,
wypracowana przez Bouveaulta i Locquina moze byé uwazana za nowy sposob synte-
zowania o drugorzedowych glikoli 1 @ dwuketondw symetrycznych.

(Bouveault i Locquin. C. r. d. ’Ac. Paris 140, str. 1593). Fr. Zn.
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Fenylowan'e fenolow.

Metoda zwykla, wedlug ktérej mozna z latwoscia alkilowaé fenole, nie nadawa-
1a sig dotychezas do fenylowania tych zwiazkéw; nie mozna bylo np. wytworzyé feny-
lowego eteru przez dzialanie bromku fenylu na fenolat sodu, podezas gdy bez naj-
mniejszych trudnosei udawalo sig otrzymaé¢ CH,.O.C H; przez dzialanie jodku me-
tylu na fenolat sodu,

Jezeli jednak do mieszaniny haloidka fenylu i fenolatu sodu lub potasu dodamy
niewielk ilo§é miedzi, to reakeya zachodzi nadzwyczaj gladko. Z zupelnie dobrg wy-
dajnoscia (87— 90%) w przeciggu 2—3 godzin mozna otrzymaé odpowiedni eter aro-
matyczny. Ta droga daja sie fenylowaé pochodne fenoléw i fenole wielowartosciowe.
Dotychezas otrzymano wedlug nowej metody nastepujace zwigzki: eter fenylowy
C,H, . 0.C,H,, eter o-metoksyfenylowy CH,.0.C.H,.0.C¢H; (z gwajakolu), kwas
fenylosalicylowy C,H,.0.C.H,.COOH, eter m-nitrofenylowy NO,.C¢H,.0.C:Hy,
eter dwufenylowy hydrochinonu C(H,.0.CyH,.0.CH; i eter tréjfenylowy.ﬂoro-
glucyny (CgH,0),.C,H,. W najblizszych badaniach Ullman i Sponagel obiecujg roz-
szerzy¢ zakres tej reakeyi.

(Cllman i Sponagel. Ber. 38, 2211). Fr, Zn,

0 {atwym sposobie otrzymywania haloidkow atkylow ).

Przez dzialanie haloidkéw alkylow na siarczan srebra w rurze zatopionej otrzy-

muje sie, jak wiadomo, estry obojetne kwasu siarkowego, np.
Ag,50, + 2C,H,I = 2Agl 4 SO(C,Hy),.

Reakeya ta w kierunku odwrotnym dotychezas nie byla wykonana. W najno-
wszym numerze ,Berichtéow" R. F. Heinland i Karol Schmid donoszg, e reakeve teg
z latwosdciag wykonaé mozna, o ile sig dziala siarezanem dwumetylu lub dwuetylu na
haloidki metaléw w roztworze wodnym, udzial w reakcyi bierze w ten sposéb je-
dna grupa alkylowa, np.:

SO,(CH,), + KI — CH,I 4 SO,K(CH,).

Grupa alkylowa soli kwasow alkylosiarkowych w roztworze wodnym nie reagu-
je na haloidki metaléw; o ile jednak ogrzejemy sucha mieszaning powyzszych zwiaz-
kow, np metylosiarczanu potasu i haloidkéw potasowedw, wtedy zachodzi reakeya,
lecz otrzymywaé w ten sposéb mozna tylko chlorek metylu; w probach otrzymywania
bromku metylu wytwarza si¢ duzo produktéw uboeznych, a jodki na skutek ogrzewa-
nia natychmiast wydzielaja obficie pare jodows.

Na skutek ogrzewania suchych chlorku lub bromku potasu z siarczanem dwu-
metylu, otrzymuje sie chlorek lub bromek metylu, lecz réwnoczesnie tworza sieg
i zwigzki uboczne, a jodek potasu w tych warunkach natychmiast wydziela jod.

Sposob otrzymywania haloidkéw alkylowych zapomocs wspomnianych siarcza-
néw alkylowych jest nadzwyczaj prosty; haloidki otrzymuje si¢ odrazu w stanie czy-
stym, a wydajnosé jest niemal ilo§ciowa. W celu otrzymania np. jodku metylu, nale-
2y rozpuscié jodek potasu w réwnej ilosci wody i stabo roztwor ten ogrzewajae, dole-
waé obliczong ilo$é siarczanu dwumetylu; jodek metylu niezwlocznie destyluje sig w sta-
nie ezystym. Préba, wykonana ze 100 g jodku potasu, 100 ¢ wody i 80 ¢ siarczapu
dwumetylu, dostarczyta 79 ¢ jodku metylu o p. w. 43°. Wydajnosé teoretyczna ré-
wna sig 85 g. Otrzymywanie haloidkéw etylu postepuje w mniej szybkiem tempie, ale
z rowniez korzystnym rezultatem.

(Heinland i Schmid. Ber. 38, 2327). Ww.

) Podane do opatentowania dnia 16/I1-1905.
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Kwasowosé kupnego alkoholu etylowego.

Alkohol etylowy przez zetkniecie z powietrzem ulega utlenieniu az na kwas
octowy, wskutek czego caly plyn nabiera wlasnoSci kwadnych, Kwasowosdé takiego
alkoholu ulega w przeciagu dosé krotkich okreséw czasu wyraznym wahaniom. Zdaje
sig, ze wahania te pochodzg przedewszystkiem stad, ze szybkos§é utleniania sie alkoho-
lu jest inna, niz szybkodé, z jaka zasada szkla zobojetnia powstajagcy kwas octowy.
Proby alkoholéw, bardzo diugo stojacych w naczyniach szklanych, nie zawieraly ni-
gdy wiece] kwasu wolnego, jak 0,05 ¢ na lite, Po wlaniu tych alkoholéw do innych
balonéw szklanych kwasowos$é ich ulegata zawsze wahaniom. Gatunek szkla odgrywa
w tym procesie tez znaczng rolg: w zielonych butelkach kwasowo§é wzrasta szybeiej,
niz w biatych, Fr. Zn.

(René Duchemin i Jacques Dourlen, C. r, d. VAcad. d. Soc. 140, 1466).

Powstawanie radu z uranu.

Cheae przekonad sie, czy rzeczywiscie, jak to ogdlnie jest przyjete, rad powsta-
je z uranu, Fryderyk Soddy oczyscit 1 kg azotanu uranu od radu i przechowywal te
s6{ w zamknigtem naczyniu. Po 500 dniach wypompowane z tego naczynia powietrze
posiadato przewodnictwo prawie 100 razy wigksze, niz poczgtkowo. Dokladniejsze
badania wykazaly, e powstajaca tu emanacya jest emanacyg radowa. A wige fakt
powstawania radu z uranu jest dowiedziony. Chodzi tylko o to, Ze po uplywie 18-u mie-
sigey powstalo radu znacznie mniej, viz to wypadalo z obliczenia. Dlatego tez Soddy
przypuszcza, ze przeksztalcenie uranu na rad zachodzi nie bezposrednio, lecz prrebie-
ga szereg faz przejSciowych, produkty przejsciowe sa jednak tak nietrwale, ze przeciag
czasu, ktéry trwalo do§wiadczenie, jest krotszy od czasu ich istnienia.

(Philosoph. Mag. 9, 768). Fr. Zn.

Oznaozenie gliceryny.

Praktyka laboratoryjna rozporzadza kilku metodami ilosciowego oznaczania gli-
eryny w tluszezach, olejach, mydiach, w winie, piwie i wreszcie we wszystkich ply-
nach, ktére z jakichkolwiekbadz wzgledéw mogg zawieraé gliceryng. Najwiecej roz-
powszechniong jest metoda Benedikta i Zsigmondy, polegajaca na utlenieniu (KMnO,)
ghcer\ ny na kwas weglowy i szezawiowy (C,H O, + 60 = C,H O4 -+ €O, + 2H,0)
i oznaczeniu ilosci tego ostatniego kwasu zapomocg mianowania nadmanganianem
potasu.

W winie i piwie oznaczajq zwykle zawartosé ghcervny przez odparowame plynu
po uprzedniem dodaniu do niego wapna w celu usunigeia kwaséw, cukru i innych cze-
gci sktadowych 1 przez wyclagnigcie eterem czyste] gliceryny z pozostajacej po tem
odparowaniu masy. Otrzymang w ten sposoéb gliceryne wazy si¢ bezposrednio. Dla-
tego tez wprowadzono do niej pewna zmiang: gliceryne oddziela si¢ nie przez ekstra-
howanie eterem, lecz przez kilkakrotne odpedzanie w temperaturze 118°, W otrzyma-
nym w ten sposob destylacie oznacza sig zawartosé gliceryny metoda Benedikta i Zsig-
mondego. Obok tej metody, podane] przez Partheila, istnieja jeszcze metody Trailla
i Hellera, ktore zasadniczo nie roznig si¢ od poprzedniej, wprowadzajac jedynie pewne
drobne zmiany w celu uproszczenia manipulacyj analitycznych. Odrebng jest metoda
Benedikta i Cantora, polegajaca na zamienianiu gliceryny na ester octowy przez goto-
wanie plynu, zawierajagcego gliceryng z nadmiarem bezwodnika octowego 1 w obecno-
sci stopionego octanu sodowego w przeciggu 1L godziny. Po starannem zobojgtnieniu
plynu ester gliceryny zmydla si¢ oznaczong iloéci@ normalnego tugu sodowego, ktdre-
go nadmiar oznacza si¢ przez mianowanie normalnym HCl. Metodg te mozna stosowaé
tylko wobec znacznej zawartosci gliceryny (65%).

Z posrod innych metod zastuguje na wzmianke metoda Laburdea, stosowana na
stacyi rolnicze] w Bordeaux. Przez ogrzewanie gliceryny ze stezonym kw. siarkowym
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otrzymuje sig wegiel, ktdry si¢ suszy i oznacza przez proste waienie. Daziatanie H,SO,
na gliceryne odbywa si¢ wedlug wzoru: C,H 04 | H,80, = C, + SO, -+ 5H,0.
Oznaczajac tg drogg gliceryng w mydtach, nalezy przedewszystkiem stracié kwa-
sy tluszezowe zapomocy siarczanu cynkowego. Po przefiltrowaniu dodaje si¢ do prze-
sgczu kilka kropel H,S80, i odparowywa roztwér na piasku, Kiedy pozostaje juz tylko
Jakies 80 ¢m?® dodaje sig 5—6 cm?® stezonego kw. siarkowego, zakorkowywa naczynie
korkiem gumowym ze szklang dluga rurka i ogrzewa na piasku do 150°. W tej tem-
peraturze gliceryna utlenia si¢ na wegiel, ktéry po starannem przemyciu suszy sie na
filtrze i wazy. 1 g wegla — 2,555 ¢ gliceryny.

Istnieje takze metoda fizyczna. Polega ona na nastepujacej zdolnosei mieszani-
ny fenolu i gliceryny. Mieszanina rozpuszcza sig zupelnie czysto w pewnej oznaczo-
nej ilosei wody; jezeli jednak powiekszymy ilosé wody, to roztwér metnieje. Sposéb po-
stgpowania dla oznaczenia gliceryny ta drogg jest nastepujacy: 10 g plynu, w kté-
rym ma byé oznaczona gliceryna i 6 g stopionego fenolu umieszeza sie w 100 em-owej
kolbce. Z biuretki dodaje si¢ 5%-owego roztworu fenolu w wodzie dotad, dopdéki mie-
szanina nie zmetnieje catkowicie. 100%-owa gliceryna wymaga do zmetnienia 28,15
emd B%-owego roztworu kwasu karbolowego; z calego szeregu pomiaréw wyplywa, Ze
dla jednoprocentowe] gliceryny wystarcza do wywolania tego samego efektu 0,39 e¢m3
roztworu fenolu. Jezeli wigc w danem mianowaniu zuzyto Q e¢m3 roztworu kw, kar-
bolowego, jezeli przez n oznaczymy roznice miedzy procentowsg zawartoscig gliceryny
w danym plynie a w 100%-owej glicerynie, to mozemy zestawié bardzo proste réwna-
28,15 — Q

0,39

Najdokladniejszg wydaje sie jednak nastgpujaca metoda, opracowana bardzo
szezegdlowo przez K. Brauna i polegajaca na utlenieniu gliceryny dwuchromianem po-
tasu wedlug réwnania:

TK,Cr,0, 4+ 3C,H,0, 4- 28H,50, =— TK,80, 4+ 7Cr,(80,), + 9CO, + 40H,0.

Do utlenienia bierze sie oznaczong ilosé dwuchromianu potasu, ktérego nadmiar
oznacza si¢ zapomoca mianowania tiosiarczanem sodowym.

Przed rozpoczeciem analizy z roztworu usuwamy wszystkie substancye, ktore mo-
glvby redukowaé dwuchromian potasu, przedewszystkiem za$ wszelkie sole kwasu chlo-
rowodorowego. Najlepiej jest postepowaé w ten sposéb. Starannie oczyszczony tle-
nek srebra umieszcza si¢ w cylindrze z korkiem szlifowanym i po dodaniu dof 25 ¢m?
badanego plynu kiéci sie mocno mieszaning. Wskutek tego powstaje chlorek srebra,
jezeli w danym do analizy plynie znajdowaly si¢ jakiekolwiek chlorki. Potem dodaje
sie kilka kropel octanu olowu, aby usunaé substancye organiczne zanieczyszczajace roz-
twor. Przez dodanie H,SO, usuwa sig¢ oléw. Wreszcie w celu dokladniejszego usu-
niecia przypuszezalnych kwaséw organicznych dosypuje sie CaCO,4, a nastepnie wrzu-
ca sie troche wegla, poczem dopelnia sie roztwoér woda do pewnej okreslonej objetosei.
Po zupelnem odstaniu sig rozpuszeza si¢ b em® otrzymanego roztworu w 50 ¢m? wo-
dy, miesza sie z 100 ¢m? mianowanego K,Cr,0, (68,60 g w 1000 ¢m? roztworu, ina-
czej 1 ¢m®—0,092 ¢ gliceryny) i do tej mieszaniny dolewa sig¢ 10 ¢m? stezonego
H,80,. Naczynie, zawierajace t¢ mieszaning ogrzewa si¢ godzing na kapieli wodnej,
jezeli zabarwienie K,Cr,0; znika, nalezy dodaé nows porcye tej soli. Jezeli po uply-
wie kwadransa #o6lte zabarwienie nie znika, dodaje sie¢ wtedy po ostudzeniu plynu
lugu dla zobojetnienia kwasu. Aby rozpuscié powstajacy przy tej operacyi tlenek
chromu dolewa sig po kropli kwasu solnego, wreszcie po dodaniu jodku potasu dodaje
sig 5 cm® stgzonego kw. solnego. Wydzielony jod mianuje si¢ wobec krochmalu za-
pomoca Na,S,0,.

Metoda ta pozwala jeszeze wprowadzié jedng zmiane: zamiast nadmiaru K,Cr,0;
mozna wprost oznaczyé ilosé CO,, ktéra powstala przez utlenienie, gliceryny. Kolbe,

nie: Q + n.0,39 = 28,15, stad n =
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w ktorej odbywa sig utlenienie, laczy si¢ z chlodnica, kidrej zgiety koniec zanurza sig
w roztworze KOH. Podczas gotowania mieszaniny utleniajgcej CO, przechodzi przez
chlodnice do KOH. .Po skoniczonej reakeyi do lugu, ktéry pochlongl CO, dolewa sig
gorgcego roztworu BaCl,, a powstajacy BaCO, oddziela si¢ i starannie przemywa, po-
czem so6l tg rozpuszeza sig w oznaczonej ilo§ci mianowanego kw . solnego, ktérego nad-
miar mianuje sie tugiem wobec fenolftaleiny,

(K. Braun. Chem. Ztg. Ne 57, 1005, str. 765). Fr. Zn.

Oznaczanie objetosciowe NaOH w obecnosci Na,CO0,.

Sposdb oznaczania Na,CO,, jako domieszki, znajdujace] sie w sodzie gryzacej,
podal Cl. Winkler. Sposéb jest nastepujacy: Najpierw oznaczamy ogélng zasadowosé
preparatu, mianujge roztwér kwasem mineralnym w obecnodei oraniu metylowego, ja-
ko wskaznika. Nastegpnie do drugiej porcyi roztworu dodajemy BaCl, i mianujemy
kwasem szezawiowym w obecnosci fenoloftaleiny, Dodatek BaCl, ma na celu strace-
nie CO, w postaci nierozpuszczalnego BaCO,. Ktokolwiek tem sig zajmowal, ten ma
pojecie, jak trudno jest rozstrzygnaé, kiedy uwazaé mianowanie kwasem szezawio-
wym za skoficzone, poniewaz roztwor zrazu szybko, nastgpnie coraz wolniej zabarwia
si¢ na czerwono. Dla uniknigcia tego zjawiska, moggcego nieraz prowadzié do ble-
déw, podreczniki radzg dodawaé pewien nadmiar BaCl,, lecz nie wskazuja wyraznie,
jakie znaczenie ma ten zwigzek.

Wiadomo, ze caysty BaCO,, zawieszony w wodzie, wykazuje odczyn alkalicz-
ny. Nalezaloby stad wyprowadzi¢ wniosek, ze BaCO,; ulega hydrolitycznemu roz-
szczepieniu. Jezeli jednak do roztworu dodamy odpowiedni nadmiar BaCl,, tak, zeby
jony Ba znajdowaly sie wcigz w dostateczne] koncentracyi, to wtedy rozszezepienie
CaCO, zostanie znacznie zmniejszone, co okaze si¢ w trwalosci odezynu obojetnego
wobec fenoloftaleiny.

Badania d-ra Nowotnego wykazuja, ze dla kwasu solnego dostateczny jest
w tym celu dodatek 0,01 n. BaCl,. Podczas mianowania jednak roztworn NaOH z za-
wieszonym BaCO, zapomocg kwasu szczawiowego koncentracya taka okazuje sig nie-
wystarczajaca: potrzeba znacznie wigkszej ilosei BaCl,, azeby otrzymaé wyrazng
zmiane zabarwienia,

Wspomniany badacz przypuszcza, ze przyczyng tu jest kw. szczawiowy. Podezas
mianowania kwasem szczawiowym roztworn NaOH w obecnosci BaCO, zobojetniaja
sig najpierw OH powstale z NaOH i tworza silnie zdysocyowang obojetng sl szcza-
wianu sodu, a nastepnie powstajg nowe OH, pochodzace z rozszezepienia BaCO,.

Koncentracya Ba bylaby wystarczajgca, gdyby jony Ba pozostaly wolnemi, lecz
poniewaz w roztworze jui znajduje sie szczawian sodu, wiee Ba Iaczgce sig z C,0, prze-
chodzg do osadu i tym sposobem wytwarzajg sie warunki powstawania nowych Ba,
Dla wyraznej zmiany zabarwienia potrzeba tak duzego nadmisru jonéw Ba, azeby byt
wystarczajacy po skonczeniu mianowania. Dla potwierdzenia swych przypuszczen dr.
Nowotny przytacza fakt, ze 0,01 n BaCl, zawierajacy zawieszony BaCO,, wobec fe-
noloftaleiny nie wykazuje odczynu alkalicznego. Po dodaniu 5 ¢m® n szeczawianu pota-
su roztwor czerwienieje, a podezas domianowywania barwa czerwona wcigz wraca.

Z tego wzgledu nalezy daé pierwszenstwo kwasowi solnemu.
(Karol Nowotny, Zeitschr. f. Elektrochemie 1905, No 28). J. M.
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WiadomoSci biezgce.

Termin konkursu na ulepszenie stowni-
ctwa technicznego, zastosowanego w I-ym
tomie Podrecznika ,Technik®, naznaczony
pierwotnie na 1l.-go wrzednia r. b., odracza
sig do 1-go stycznia 1906 r. ze wzgledn na
wypadki ostatnich czaséw, stanowiace po-
wazng przeszkodg tak w obestaniu kon-
kursu, jak rowniez i w zjezdzie czlonkdéw
Sadu Konkursowego.

Komitet Redakcyjny Podrecznika ,,Te-
chnik*, przesylajac nam wiadomosé po-
wyzsza, prosi zarazem inne pisma o la-
skawe powtoérzenie tej wiadomosei.

Zbyt fosfatow w Europie zwigkszy! sig
w r. 1904 o 322000 ¢, w stosunku do ro-
ku poprzeduniego. Z liczby tej na Francye
przypada 72800 ¢, na Niemcy — 147500 ¢,
na Wlochy - 37700 ¢ na Anglig -24500 ¢
i 40000 ¢t na inne kraje europejskie.

Nowa metodg wykrywania wolnegof-nafto-
lu w benzonaftolu podaje Jorissen (Pharm.
Journ. 71, 463). Rozpuszcza on 0,02 g ba-
danej substancyi w 2 c¢n3® kwasu octowe-
go i dodaje 2 krople roztworu kwasua cy-
trynowego; w razie obecnosci B-naftolu
mieszanina przybiera kolor zélty; o ile
benzonaftol jest zupelnie czysty, to nie
nastepuje zadna zmiana.

Wwéz do Japonii niektérych srodkéw
chemicznych, specyalnie s$rodkéw lekar-
skich w r. 1904 znacznie sig zwiekszyl;
wwoz natomiast barwnikéw i farb, a szcze-
golnie indyga niepomiernie sie zmniejszyl.
Wywoéz z Japonii zwigkszyl sig co do olej-
ku migtowego, mentolu i jodku potasu.
Oto kilka liczb wwozu do Japonii:

antypiryny . . . za 250000 rb.
boraksu . . . . , 90000 ,,
gliceryny. . . . 500000 ,
chloranu potasu . ,, 1500000 ,,
alkoholn. . . . , 1000000 ,,
sody . . . . . , 700000 ,,
sody gryzacej . , 1200000 .,
azotanuzasadowe- , ”

go bizmutu . . , 70000 ,,
oleju Inianego . . ,, 3800000 ,,
oleju rycynowego. , 100000 ,,
nafty . » 290( 0000 ,
parafiny . . . . , 2500000 ,,
stearyny . . . . , 800000 ,,
fosforytu. . . . , 1800000 ,,

Charakterystyezng dia grupy wodoroe-
tlenowej reakeyg kolorystyczng opisuje Bo-
cavesco. Do 1 c¢m3® alkoholu lub fenolu
w roztworze wodnym ostroznie dolewa sie
rowng ilo$¢ kwasu molibdenosiarkowego:
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na powierzchni stycznej obu plynéw po-
wstaje niebieskawo-fioletowy pierscien, wy-
stepujacy mniej wyraznie, o ile zamiast
roztworow zastosujemy nierozcienczone al-
kohole lub fenole. Wyzsze alkohole (np.
alkohol amylowy, propylowy, mentol, gli-
ceryna) oraz zwiazki skomplikowane (np.
kwasy winny, cytrynowy, morfina i t. p.)
wykazuja reakcye dopiero po pewnym cza-
sie. Kwas molibdeno-siarkowy otrzymuje
sig przez mieszanie na kapieli wodnej
w 84° 15 g kwasu molybdenowego i 100 ¢4
stezonego kwasu siarkowego.

Nowa metode oznaczania iloSciowepgo siar-
ki w zwigzkach organicznych podaje Po-
zzi-Escot. W 1/,-litrowej kolbie miesza sig
kilka minut 1 g badanej substancyi z 10--
15 gy kwasu chromowego i z 20 — 25 ca.
stezonego kwasu solnego. Po 20 - 30 mi-
nutach ogrzewa sig calos¢ w ciagu 10-u
minut, przyczem baczyé nalezy, aby w kon-
cu reakcyi jeszcze pozostalo nieco niezre-
dukowanego kwasu chromowego. W celu
odtlenienia nadmiara kwasu chromowego
powoli dodajemy alkoholu, nastepnie roz-
cieczamy 500 cm? wody i stragcamy chlor-
kiem barowym powstaly kw siarkowy.

Zwigzki, opatrzone grupg alkoholowy,
oprécz alkoholéw etylowego i metylowe-
g0, daja charakterystyczne reakcye kolo-
rowe z furfurolem. Do 1 c¢m3 badanego al-
koholu dodajemy 5~6 kropel nasyconego
wodnego roztworu furfurolu, oraz réwna
ilesé stgzonego kwasu siarkowego; po za-
mieszaniu powstaje niezwlocznie cliara-
kterystyczne zabarwienie.

Dochody fabhryk. Moskiewskie towarzy-
stwo  przemyslowo naftowe zakonczylo
sw6j 6smy rok operacyjny 1904 strata
125777 rb. wobec 106905 rb straty w ro-
ku 1903.

Tow. ake. browara ,E6dz* zakonezylo
4-ty rok operacyjny (1905) strata 39129
rubli, w tem 259278 rb. wynosila strata
fabrykacyjna, a 13850 rb. spisano z war-
tosci inwentarza, ktorego czed$é zupelnie
stala sig niezdatna,.

Zysk towarzystwa handlu towarami ap-
tecznemi i perfumami I. B. Segel w Wil-
nie wynidst w 1904 r. 81712 rb., wobec
zysku 96 865 rb, osiagnigtego w r. 1903,

POLSKI. Nr 33
Dywidendy wyplacono 42000 rb., t. j. 7%
od kapitalu zakladowego 600000 rubli
W r. 1903 dywidenda wynosita 9%

Papiernia w Uhliczu zamknela w roku
1904 zyskiem 118855 rb. wobec 69531 rb.
zysku z r. 1903. Dywidendy wyplacono
10%. Kapital zakladowy 300000 rb. Dywi-
denda w r. 1903 wynosila 79,

Tow. ake. manufaktury bawelnianej
Heinzel i Kunitzer w ZXodzi osiagnelo
w 1904 r. zyska brutto 457087 rb. Po po-
tracenin 317505 rb. na amortyzacyg ma-
szyn i budynkéw, 13953 rb. na kapital za-
pasowy i b578 rb. podatku dochodowego,
dywidendy wyplacono 120000 rb., t. j. 32,
od kapitalu zakladowego 4 mil. rb. W ro-
ku zeszlym dywidendy mnie wyplacono,
caly bowiem zysk brutto w sumie 318595
rubli przepisano na amortyzacye.

Tow. ake. zakladéw cementowych ,,Wo-
lyn“ w Warszawie zakonczylo rok 1904
zyskiem 17 605 rb., ktory calkowicie zuzy-
to na kapital amortyzacyjny i zapasowy.
Dywidendy nie wyplacono, tak samo jak
w r. 1903, gdyz i wtedy calkowity dochdd
zapisano na amortyzacye i kap. zapas.

Terskie przemyslowo-gérnicze towarzy-
stwo akcyjne zakonhczylo r. 1903/4 bez zy-
skéw; ogdlna suma strav dotychczasowych
134563 rb. pozostala bez zmiany. Towa-
rzystwo od poczathu swej egzystencyi
dywidendy jeszcze nie wyplacilo.

Francuskie tow. akc. przemyslu platy-
nowego zakonczylo swéj 6-ty rok opera-
cyjny (1904) zyskiem 35608 rb., ktdéry
calkowicie zapisano na kapital zapasowy.
Dywidendy nie wyplacono.

Zysk Dlrutto tow. akc. wyrobéw meta-
lowych ,Wawer® w Warszawie wynosil
w 4-ym rokun operacyjnym (1904) 17923
rubli, wobec 29761 rb. w r. 1903. Na
amortyzacye zapisano 13717 rb., a pozo-
stalos¢ 8971 przepisano na rok przyszly.
Dywidendy nie wyplacono.

Tow. akec. papierni w Elberfeldzie wy-
placilo w roku biezacym 20% dywidendy.

Tow. ake kopalni i hnuty w Katowicach
wyplacito w r. b. 103 dywidendy.

Tow. ake. papierni Crollwitz w Halli
wyplacilo w r b. 153 dywidendy, wobec
12% w roku ubieglym.

TRESC: O 1,2-antrachinonie (c. d.), p. K. fiagodzinskiego. — O chromalinie D, p. igh.—

Dzial patentowy. — Przeglad literatury : chemicznej

— Bibliografia -— Wiadomosci’

biezyce.

Wydawca J. Leski

Rédaktor Br. Znatowicz.

Jlo3sozeno llenaypow. Bapmasa 5 Arrycra 1905 r.

Druk Rubieszewskiego i Wrotnowskiege
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