g8 35 und 86. Untersuchung der in Aether 1oslichen Substanzen. 29

Zur Unterscheidung primarer, secu ndirer und
tertiiirer Alkohole rathen V. :"rll'j.t'l' and Liocher in Jodiir
umzuwandeln, dieses mit doppeltem Gewicht Silbernitrit und etwas
Sand zu mengen, zu destilliren, das Destillat mit starker Kalilauge
und Kaliumnitrit zu schiitteln und dann mit verdiinnter Schwefel-
giiure anzusinern. War ein ]n'imiin-r Alkohol vorhanden, so wird
die Mischung roth, bei oinem secundiiren blau (beim Schiitteln mit
Chloroform nimmt dieses das blane Product auf). Tertiiire Alko-
hole geben ungefiirbte Zersetzungsproducte. [n der secundiiren
Reihe gelingt die Reaction bis zum .\m‘\'l:tﬁl\t'hld. in der primiiren
bis zum Octylalkohol (Gutknecht).

Fiir die Untersuchung der aus Estern
welche sich aus dem Alkali- oder Barytsalze
oder IjthEJh'l!'r-;_ilH'q' isoliren lassen, konnen die m §§
rerwendung finden,

abgeschiedenen Siuren,
wieder durch Schwefel-

95. 34 und

130 angegebenen (Gesichtspunkte V

[11.

Untersuchung der in Aether lgslichen Substanzen,
Harze und verwandter Stoffe.

§ 36. Nachdem man die in Petroliither iibergehenden Antheile
der Pflanze soweit moglich untersucht hat, wird der Riickstand
(cont, L‘: 9). welcher bei Einwirkung und liingerem Nachwaschen
mit ersterer Fliissigkeit nicht in Lisung
Filter aufbewahrt. Der Riickstand wird bei

darauf 7—8 Tage mit relnem

gegangen ist,. vom Filter

Fenommen und das
Zimmertemperatur getrocknet und
Aether macerirt. Ich rathe dasselbe (Gefiiss, welches schon bel
der Extraction mit Petroliither benutzt worden ist, wieder an-
suwenden. Hat man dasselbe nur gut ausgewaschen und wieder
retrocknet, so braucht man nicht so dingstlich darauf Bedacht zu
nehmen . dass aller Riickstand auf das Filter kam., Auf fiir die
in & 47 zu besprechenden Alkoholextractionen sollte man womdglich
dasselbe (Gefiiss und bei den I'nl;'l']hh'll Filtrationen das Filter, dureh
welches schon der Petrolither und Aetherauszug ging, verwenden.
Den zu diesem Zwecke nothigen Aecther lasse ich mehrere Wochen
iiber kriimligem Chlorcalcium stehen und rectificire ihn so, dass
von dem Chlorcalcium nichts in das Destillationsgefiiss kommt.
Um constante Resultate bei der Analyse zu erhalten, ist es wichtig,
dass man den Aether moglichst frei von Wasser und
J\H;nhu1 :lI|W1~Hllv{_ {lll"u\'l--thEi.l']Ii‘l' ]\Eil]”il']lt']' J\L'ihl'l' \\iii'ili'
z. B. aus manchen Gerbsiiure haltenden Pflanzentheilen einen Theil
letzterer — bald mehr, bald weniger — in Solution bringen, in
obiger Weise rectificirter Apther thut das meistens nicht. Da es
nicht gut mi\;:]i.pla 1st., durch kiutlichen Aether alle (Ferbsiure aus
einem Pflanzentheile fortzunehmen, so verzichte ich lieber ganz
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30 8§ 36, 37 u. 38. Untersuchung der in Aether 13slichen Substanzen.
darauf, durch Aether erstere zu lisen, und lasse die Gerbsiiure ersf be:
Hl'-:i['f'|' durch Alkohol aufnehmen , der mir sie meistens vollstindie l”l_
]l.f'jll't'i. [Um diesen Zweck zu erreichen, vermeide ich arials '!j-l"‘ I'el
Anwendung hiherer Temperatur bei der Aetherextraction. wie icl =
'-””'!'E“”][-" der Ansicht bin, dass man bei diesem Gang der Planzen- lit.l.
analysen in den meisten Fiillen besser thut, die Lisungsmittel bei 15
Zi“”“"”"'“l“"‘“i“f wirken zu lassen, sich vorbehaltend, I.n;-r' einzelnen C.
Specialbestimmungen besondere Portionen des Objectes in der §i
Wiirme zu extrahiren. ; ge
Auch hier wird es, nachdem der Aether ca. 8 Tage einrewirkt W
hat, sich zuniichst um eine summarische Bestimmun o der W
in ithm léslichen Substanzen handeln. die man auch hier \:I-i'lii-l' We
entweder derart ausfiihrt, dass man einen aliquoten Theil des Aus- St
ZUgEes in FJ.‘II'.‘I”"]'\.'\'.‘IIJ!“_‘,,‘I']J {H:Q.h\:r'||;1||-]| verdunstet . oder dass man 3
den ganzen Aetherauszug nebst Waschiither dazu verwendet., Ich ik
bringe in der Regel auch hier ein bestimmtes Quantum etwa
auf je 1 g des PHlanzentheiles 5—10 CC. — Aether in Anwendune. m;
ersetze nach dem Maceriren in gut geschlossener Flasche. falls X
etwas an Aether verloren ging, den Verlust und nehme, nachdem 1]
ich gut durchgeschiittelt habe, eine bestimmte Anzahl von CC. der Wi
klar abgestandenen oder filtrirten (conf, § 9) Fliissigkeit zur Ver- Wi
dunstung, Der hier bleibende Riickstand muss bei 100 110° his Wi
zu constantem Gewicht getrocknet und dann gewogen werden. di
Man achte hei diesem I{’iit']\hl(lllr‘.h' namentlich darauf. ob nichi ag
noch etwas<Fett, welches der Extraction durch Petroliither ent-
gangen ist, beigemengt ist und suche, im Falle dem so wiire, dieses lii
durch Abspiilen mit Petroliither zu beseitizen, resp. seine Menge, i
‘s\l'll']u' Ii"IJE in C.‘,I' .y --|'1r|flln-ttr-ft k‘t-i-r'ﬂul ,{‘,[,‘|:|-|-|-||||,_.|| und vom '?t'- W
wichte des Aetherextractes abzuziehen ist. zu ermitteln. Uebrigens )
st auch daran zu denken, dass nicht durchaus alle |"I'H|—' in A
Petroliither lislich sein miissen. Vom Ricinusil wissen wir z. B..
dass es nur in gewissen Verhiiltnissen, aber nicht in allen. vom Lt
Petroliither aufgenommen wird 1). u
H|":IH"=' filtrire ich den Rest des ,‘\l':,|||'|';3_[],\.'_.f|1:'.--; vom Pulver- A
riickstande ab, wasche vollstiindig mit Aether nach und lasse sich
Aunszug und Waschiither bej Zimmertemperatur verfliichtigen, wiihrend d
der Pulverriickstand so schnell wie miglich bei rleicher I’I“'H|!J|'.|.-'|' d
tur von anhiingendem Aether befreit wird. 7
§ 37. Auch hier kann man den Aetherauszug, bevor er ver- 0
dunstet wird, nach Anleitune von 88 20 und 132 ff. auf Chloro- |
IJJI.\ 11 untersuchen, von welchem -i,~|| schon angegeben habe . dass A
es bei weitem leichter und vollstiindiger durch Aether wie durch (

Petroliither aufegenommen wird, b
§ 38. Den Theil des Riickstandes der Aetherextraction, welcher

') Jahresber, £ Pharm. 1876, p. 369. t




ge 58, 39 und 40. Untersuchung der in Aether léshchen Substanzen.
bei Zimmertemperatur verdunstet 1st, kann man, wenn miglich,
pulvern oder durch Zerreiben mit ansgewaschenem Sand oder
reinem Kieselguhr in moglichst feine Vertheilung bringen. Er wird
sodann zuniichst mit kaltem Wasser behandelt und es wird in
dem so herzustellenden Extracte auf etwa vorhandene wasser-
lisliche Substanzen wie Himatoxylin, Gallussiiure,
Catechin. Brenzcatechin, Salicylsiure, Benzoé-
sdure, Salicin, andere (Glycosi de. Alkaloide (die iibri-
etwas essig- oder schwefelsiiurehaltigem

gens in der Regel besser mit
Wasser gelist werden) untersucht. Ein bestimmter Theil des
Wasserauszuges kann verdunstet und sein Riickstand gewogen
werden. Ueber die Erkennung des Hiimatoxylins und verwandter
Ht'l“li‘ Hil'hL' .b\ 150, i.]ill'l' t;.ll]ll.‘ﬁilllll'!' etoe. .T:lrﬁl. EIIIIL"!' H.’I.Iil.'l‘n'|~ ||||Cl
Benzotsiiure siehe §8 26 und 34, iiber Glycoside §§ 54 ii. und 165 ff.
iiber Alkaloide namentlich 8§ 63 ff. und 171 if,

8§ 39. Den in Wasser nnléslichen Antheil trocknet
man wieder. um ihn dann in iihnlicher Weise mit abs. Alkohol zu
extrahiren. Bei harzreichen Pflanzen wird man nicht selten einen
Theil der Harzbestandtheile ete. auch in Alkohol sich lisen sehen,
withrend nicht selten ein anderer Theil in diesem unloslich ist. Es
wird demnach zuniichst auch die Menge der sowohl in Alkohol
wie in Aether loslichen Substanzen zu ermitteln sein, indem man
diesen letzterwiihnten Alkoholauszug gleichfalls verdunstet und
seinen Riickstand wiigt.

Wir haben dann ermittelt a. die Summe der in Aether los-
lichen Subst.. b. eventuell die Reste vorhandenen Fettes, ¢, die Menge
der zugleich in Aether und Wasser loslichen und d. diejenige der in
i“ ‘\..H“-r ||.II|I '{',|'|'_'||1-i\'.]l i'i'n ..‘NH\H}I"! ]\.Il‘tlil'||"ll

Wasser unloslichen ,
.“Ill'l!.',,‘,t‘ der in Wasser und Alkohol unlislichen

Bestandtheile, e. die
Antheile des Aetherextractes.

& 40. Die niichste Aufgabe wird nun sein, sich einen genaue-
ren Kinblick in die Natur der in Aether allein, resp. in Aether
und zugleich in Alkohol loslichen harzigen Substanzen ete.
zu verschatien.

Bei der mikroskopise hen
die Harze theilweise in der Zellwand, gewissermassen diese
durchtriinkend, theillweise als Ausscheidungen in oder aunf den
Zeollen. Auf die Unloslichkeit in Wasser, die Lislichkeit n Alkohol
oder Aecther ist hier besonders zu achten, auch darauf, dass die
Harze nach Miiller durch alkoholische Alkannatinetur roth, durch
Anilin violett. nach Hanstein blau gefiirbt werden. Auch ein Theil
der in § 146 angegebenen Reactionen der Harze liesse sich wohl
bei der mikrochemischen Analyse verwerthen.

Makrochemisch ist zuniichst zu untersuchen, ob die Harz-
substanz etwa durch Anwendung anderer Liasungsmittel, wie Chloro-
form, Benzin, HL‘I![\\1'1ll'“\.ullli'1l‘~1L"Hl. A ceton, Essigiither oder siedenden

Untersuchung findet man




32 §§ 40, 41 und 42. Untersuchung der in Aether l8slichen Harze.

abs. Alkohol. oder endlich durch Fillung aus conec, Aetherlisung
mit Alkohol oder Petroliither rFEsp. emer anderen _'.il'i'il'_:rl'.'ll'll i"|[l.--i;:-

ielle  zerlegt werden konne.
|)i'~_1,[]r-j|'|'||-t[ i'\[, I..'|]'~' l'j.‘ll' ill ;"H‘llli't' Il"ﬁlil'].'f' ?“"II|J=\[;|I|'.". II-II'||i VOl

vorne herein schon krystallinisch erlangt war, zu versuchen, ob

keit noch in verschiedene Bestandt

man sieé nicht durch langsame Verfliichtiecung einer der (eventuell
heisshereiteten) Lisungen in den letzthezeichneten Fliissigkeiten
krystallisien, oder in einen krystallinischen und einen amorphen
Antheil .-’.'.'I']I'_'_ft']l kann,

Tritt eine dieser Eventualitiiten ein, so ist, wo miglich, die
Krystallform des gewonnenen Bestandtheiles zu bestimmen, auch
dabei zu beachten, ob nicht unter dem Mikroskope verschiedene
I\'l"‘.‘\!CIl]i?‘:llilhlll,'ll erkannt 'u.'\.l'l":lt‘|l, \\'I-]:']lt- as '\'.'.-1||!'~'l'hl'ir|[iril ||1;u,:||:'r|.
dass auch hier noch ein Gemenge vorliege 1).

§ 41. Von besonderem Interesse wird es weiter sein, zu er-
fahren, ob die in Aether ]u"n-|i|-§';|-_ in Alkohol und Wasser 1n-=-
losliche Substanz sich in alko

1lischer oder wiisseriger Lisung von
H:l“h}l]l':d |+'i-|-. ob IT1inn i[l'IJi"!I.l'.‘-J.'I'll'ill'”ll |-1'.\;u']u' ||;|hl-. an |]E|'
(Gegenwart einer Harzsiiure ;_xj.-h.- & 145) zu denken, resp. falls
man i diesen J-'liiﬁi.-_';lc--l'h-u nicht losen konnte. ob die f:.-w-“\\';u‘!
eimes 1ndi fferenten Harzes oder eines schwer ,-',u-l'.-|~[,’]r:u'u'||
Harzanhydrides anzunehmen sei. Man fiihrt diese und die
J-Ui_'_;'l'lllit'rl Il'lll'|'~-.I|."||-' mit eimner gt'-”-:-x_‘:c'l'l']l .‘l[f']]_‘,,'l'l' |]|_-;|' ir| ,-"L|-[i:|-|' liig-
lichen Bestandtheile, die man sich zu diesem Zwecke besonders
dargestellt hat, aus.

Wiire indifferentes Harz oder ein schwerzersetzbares Harz-
JI]I]lJ'iIJ'JII[ vorhanden, so konnte man, nachdem es durch I'[||E\-]-I-,\|;,|“_
siren , eventuell Fiillen etc. nach Moglichkeit gereinigt wurde., mit
der Substanz  eine E i-1a',L-5-,1.'|i,‘;L||:1f_\.~'.l' unternehmen, auch f{est-
stellen, ob dieselbe durch cone. Schwefelsiure, resp. sSchwefelsiinre
und Zucker, gefiirbt wird, ob sie bei Einwirkung iitherischer Brom-
losung ein Substitutionsproduct liefert und wie die Zusammensetzung
desselben ist. Desgleichen hat man zu priifen, ob das Harzanhydrid
leicht oder schwer durch Salpetersiiure gelist und oxydirt v\\n'l'ul,
ob nach Einwirkung derselben durch Wasser wieder die unveriinderte
Substanz, oder ein Nitroproduct gefillt wird, oder ob Oxydations-
ilr'lu[l“'ll' und welche, ob etwa Pikrinsiure °) Oxalsiiure |;:: 81 und
219), Bernsteinsiiure (§ 220) entstanden sind.

§ 42. Wichtig ist es ferner, die Producte kennen zu
lernen, welche unter Einfluss schmelzenden Kali- oder

1) Ueber eine derartige Trennung des Harzgemenges aus Lilrchenschwamm
arbeitete Masing, Pharm. Ztschr, f. Russland., Jg. 9, p. 394 (1870).

) Bitterschmeckende gelbe zwei und zweighedrge Krystalle , schwer in
kaltem. leichter in kochendem Wasser, in Alkohol und Aether 18slich, Haut, sowie
Wolle ete, gelbfiirbend, in |‘|':||i|-'J:II||'_',' beim Erwiirmen mit Cyankahum, Schwefel
|n-||jl?I|: oder IIL:'.Illtll"H-"li-'Ivl'l' !Iillh'--Hl \\I'I'llF'IIII.
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& 42, Untersu ;:-I|I"_' der m Aether lGslichen Harze,

Natronhydrates gebildet werden!). Man mengt die moglichst
feingepulverte Harzsubstanz, nicht viel mehr als ca. 10 g auf ein-
mal, mit ca. 6—8 Th. des ;'\l](:1|i§:_\|l]';11r~ und triig
portionsweise in einem nicht zu kleinen zuvor erhitzten Silbertiegel

¢ '
t das renenage

ein, in welchem man solange unter zeitweisem Umrithren mit einem
H'L”n-;'-{]p,-|[|-5 l'i'||il}‘_[. ]Iir-' -!E-' :‘ll;l---au _;[El_-i-1'||||lf;ﬁ<i_Lf ||H':-=-|. _.\-:||'|I =||'t||
.

.E':]'L;||1|'!| \‘L';]'il l||-r' rI‘i'.'l'__'L":illlliltf i'L ‘\\I.'Iw‘wl'l' :.','I'I"I'\'l tit'.l| l:i-=' I4;5~I]I|'_{
durch zugesetzte Schwefel- oder Salzsiiure etwas tihi I'Hgi'ili_'_'_'[. Als

Zersetzungsproducte sind hier besonders zu beriicksichtizen ; Fett-
siiuren, namentlich Butter- und Baldriansiure (vergl., §§ 25, 3

und 139), Pyrogallol, Phloroglucin und Resorcin, Benzoé- (§ 26),
Paraoxybenzoé- und Protocatechusiiure. Die Mehrzahl dieser Sub-
stanzen liisst sich nach dem Ansiinern durch Aether ausschiitteln,
die fliichticen Fettsiuren wiirden auch schon vorher durch Petrol-
fither fortgenommen werden kinnen.

Hat man letzteres bewerkstelligt, so wiirde Resorcin duarch
Aetherausschiittelung, eventuell nachfolgender Destillation als eine
krystallinische , siisslich schmeckende Substanz erhalten werden,
welche mit Eisenchlorid dunkelviolett, mit Chlorkalklosung violett
und mit Ammoniak rosenroth wird. Es reducirt ammoniakalische
Hi”]q-y]i]:&lluq und schmilzt ber 999 !'hhH'[J;‘.‘EHi'iH 18t rleichfalls
sehr siissschmeckend und theilt die meisten Reactionen des vorigen,
fiirbt sich aber mit Risenchlorid violettroth und mit Chlorkalk-
solution nur voriibereehend rothgelb. Es schmilzt bei ca. 2209,

Pyrogallol schmeckt bitter, ist in Wasser, Alkohol und
Aether 16slich, schmilzt bei 1159, reducirt Eisenoxydsalze zu Oxydul-
salzen, fiirbt sich mit letzteren blauschwarz, scheidet aus Silber-,
Gold-, Platin-und (J_le']{-«'i”rt‘]'t-‘:tlfl'[l Metall ab und giebt mit Alkalien
an der Luft rasch rothe, dann braune Liosungen, (mit Kalkwasser
voriibergehend violette und purpurrothe).

Protocatechusiiure reagirtsauer, lost sichin Wasser schwer,

fiirht reine Eisenoxydulsalze nicht, reine Eisenoxydsalze dunkelgriin,
Gemenge beider violett, Die griine Eisenchloridmischung wird
durch Kali roth, dann durch Salzsiiure violett gefiirbt; sie reducirt
aus ammoniakalischer Silberlosung Silber, unterscheidet sich aber
von den 3 voraufrehenden Substanzen dadurch, dass sie alkalische
Lisung von Kupfertartrat nicht reducirt. Durch Bleiacetat wird
sip :_fc!ts_]“ und der Nii'L]i']'41‘|li:i;.‘| ist 1n 1‘]'s.~i_:;ﬁiilll'l' loslich.

Paraoxybenzoésiiure schmilzt bei 2109 ist in kaltem
1“'.'1.*.*.(‘1‘ ~:|'||1.\.'L-]‘]i'|_~.l[r|l, j_-'ic']rl ||1H- |‘:iﬁi']|l‘§1]1ni'icl _'__{L'H!;']I :\-i{‘il.t_'t'ﬂ.'lll-'l:_"-
welcher sich 1m Ueberschusse desselben leicht list.

Ueber Orcin und Betaorcin siehe § 158%),

1) Verol. Hlasiwetz & Barth in den Annalen der Chem, u. Pharm. B. 130
P. 854 (1564). . ! 5 -
N Ueber die Ferulasiiurve vergl, Jahresb. f. Pharm. Je, 186G p. Y5,

Q
Dragendor(f, Pllansenanalyse. 0]




94 §843, 44, 45 und 46. Untersuchung der in Aether 1oslichen Harze,

& 43. Dass es von Nutzen sein kann, mit einem Theile des r
Harzes ;|u||1s-i|wH'l:rkvln- Destillation vorzunehmen, be- s
reits in § 27 angegeben. Ausser dem dort erwiihnten fluores- Cf
cirenden, in kochendem Wasser, Alkohol und Aether loslichen, bei
240° schmelzenden Umbelliferon wiiren dabei auch Drenz-
catechin (8§ 151), welches sich mit Eisenoxyduloxydsalzen griin
fiirht, Pyrogallol ete. zu beriicksichtigen.

§ 44. Auch die iibricen Theile des durch Aether isolirten
Harzeemenges, d. h. etwa durch Alkohol extrahirte An-
thoeile desselben, konnen nach Anleitung der §§ 40—43 gepriift
werden. Hiuficer noch als in den in Alkohol unltslichen Harzen be
wird man hier H arzsiuren constatiren. Sollte ein Theil oder alles o
in Alkohol lisliche Harz auch von wiissriger Alkalilauge auf- =
genommen worden sein, S0 kinnte man zuniichst die filtrirte Lidsung !
ohne anzisiuvern mit Aether schiitteln und untersuchen, ob nicht ke
dieser direct Substanzen aufnimmt, In solcher Weise habe ich z. B. d
aus dem Pioniasamen des Pioniofluorescin isolirt (§ 147). W
Man achte weiter auf Chrysophansiiure und verwandte Sub- 5!
stanzen |;“": 148 und 149) auch h‘ile-l‘i'“!'l-!t und (L}_”*“T“"l'ii“ 5 152), !I!
iiberhaupt die in §§ 150—158 besprochenen Kdorper, ”1'

b

8§ 45. Man beriicksichtige ferner, dass durch Einwirkung von
Alkalihydrat auf gewisse den Harzen nahestehende Anhydride d:
» B. Santonin Alkalisalze entstehen kinnen, welche auf Zusatz
iiberschiissiger Salz- oder Essigsiure nicht sofort wieder zu unlos-
Wasser ete. zerleet zu werden brauchen. Beim

lichem Anhydrid,

Qantonin entsteht nach Séttigung der wiissrigen alkalischen Lisung t!.
sunichst die in Wasser losliche Santonsiiure. Ist eine gewdhnliche ki
Harzsiiure mit ihm gemengt, so kann diese aus der alkalischen "l
Qolution durch Salz- oder Essigsiiure niedergeschlagen und dann .
eleich abfiltrirt werden. Ilu Filtrat giebt erst nach mehrtigizem b
Stehen oder beim Al mit Chloroform das Santonin wieder E1
ab. Ich habe auf lll._-;“- I,|I whrung hin eine Methode zur quantita- 7

tiven Bestimmung des Santonins in Vorschlag gebracht, welche in
:L.i 1.'-\\-1 |H_'."~'4']|i'[|"||l'll ‘.‘.r'l'||4-|| xn”. 4
§ 46. Einen Theil des gepulverten Objectes kann man auch L
direct mit Aether extrahiren und die so in Lisung gebrachte I
Substanz wiigen. In den meisten Fiillen wird das Gewicht derselben g
oleich sein der Summe der nach § 9 durch Petroliither und der ¥

nach § 36 durch Aether ausgezogenen Substanzen, Sollten sich
Differenzen #zu Ungunsten dieser directen Aetherextraction ergeben, b
co muss der wieder getrocknete Riickstand der zu untersuchenden v
Substanz auch mnoch mit Petrolaether ausgezogen werden und B
man wird dann wohl noch auf einen Bestandtheil des (Hpi' ctes auf- n
merksam gemacht werden, welcher nicht in die Gruppe der dtherischen d
i

oder fetten Oele gehort, Den mit Aether, resp. auc h dann noch
mit Petroliither erschipften Riickstand kann man, nachdem er ge-




58546, 47 0. 48, Unter: uchune der in abs. Alkohol 16slichen Substanze

trocknet worden, mit (hloroform oder HL'II‘-‘-'H.!'HQ'-'.]J[[‘tl-‘-['.lﬂl auskochen
und controliren, ob durch diese noch etwa Substanzen, z. B. Kaut-

schouk oder dergl. in Liosung gebracht werden (8§ 127).

[V.
Untersuchung der in absolutem Alkohol "1oslichen Substanzen:
Harze, Gerbsiiuren, Bitterstoffe, Alkaloide, Glycosen ete.

& 47. Der Riickstand des Untersuchungsobjectes, welcher
bereits mit Petroliither und Aether erschopft wurde (conf. § 36),
wird wieder vom Filter genommen, bei Zimmertemperatur ge l'w nln[
und nun mit soviel absolutem Alkohol iibergossen, dass auf
1 g des urspriinglich benutzten Objectes 10 CC. des .\.|\|llIIIIH
kommen. Wiederum wird ca. 5—7 Tage hindurch macerirt, dann
der etwa verdunstete Alkohol ersetzt, nochmals gut durchgemischt
und durch das bei den fritheren Filtrationen benutzte Filter ge-
gossen, wobei nach Moglichkeit eine Verdunstung ve rmieden werden
muss. Von dem Filtrate wird eine gemessene Menge, etwa 10 CQ,
in tarirter Platinschale verdunstet, bei 110° gotrocknet, his con-
stantes (ewicht emngetreten ist, und gewogen. Nach dem '\\"Ci_un'll wird
der Riickstand verbrannt, um vorhandene Aschensubstanzen von
dem Resultate der ersten Wigung in Abzug bringen zu kinnen.
Nachdem solchergestalt eine summa rische Bestimmung der
in Petrolither und Aether unlislichen, in Alkohol l6slichen Bestand-
theile des “".i“‘"h"" VOIrgZenomimmen worden , kann auch hier der
Filterriickstand durch abs. Alkohol ausgewaschen und der Wasch-
i!”\'llllﬁi mit dem H-,'a.i:r 1.14'5 l'l'i'l]lt'r t't'||.'||il‘]nl']l k"ihi'.’l'll.'% |'|||1L'|"L[I'i|'l
werden., was man zweckmiissig in einer Kochflasche dureh Destillation
bei Luftverdiinnung vornimmt. Den letzten Rest der Fliissigkeit
bringt man in eine (3lasschale und liisst iiher Schwefelsiiure bei

Zimmertemperatur ausfrocknen.

":; 48, I![“ S0 II}I |[|1 en *11]11{']\'(II['ill‘l\“l'hllll |'\|-h;||||il'H man
zuniichst mit einer gemessenen Wi 1“"'“!””1“1 it. Um die Menge
des Antheiles. welcher sowohl in dieser Fliissigkeit wie in Alkohol
lislich ist, zu erfahren, verdunstet man einen gleichfalls genau ab-
gemessenen Theil des Wasserauszuges und wiigt den bei 110° bis
zu constantem (Gewicht getrockneten Riickstand.

Der Rest des Wasserauszuges wird zu den in §§ 49, 50 und 70
beschriebenen Versuchen verwendet; was sich in Wasser nicht list,
wird einigemale mit ammoniakhaltigem Wasser (1:50) behandelt
s0 lange, als dieses etwas qufnimmt. Den Ammoniakauszug kann
man unter Zusatz von etwas iiberschiissiger Essigsiure eindampien
den Riickstand mit wenig Wasser auf ein tarirtes Filter bringen,
auswaschen, trocknen und wiigen. Die briiunlichen Massen, welche
hier erhalten werden, sind in der Regel als Phloba I‘l“ ne (§108,
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