hung (1 : 1) aus, verdunstet die Aus-

chlorid anf Salicylséu

h. Rinen 2. Teil des Serums #schert ma

unter Zusatz

iherschiissiger Kalkmilch ein, nimmt die Asche in ver-

innter Salzsaure anf nnd priift mit Curen mapapier (oder

Borsinl

ler Bicarbonat
it shten Milch

hol nnd einige Tropfen Rosolsiiunrelisung (1:100)

atz von Soda

zin 10 ec der an
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Iy CC ¢
and mischt. Bei Gegenwart dieser Salze tritt eine Rosa-
farbung ein.  (Kontrollversuch mit reiner Mileh!)

7. Priifung aut Mehlzusatz.

Bei Gegenwart von Mehl in der Mileh tritt aut Zus
von Jodlosung Blaufirbung ein. Da die Milch

nehme man auf 10 ce Mileh 12—13 cc /100 Norma

W
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Fette und fette Oele.

a. Bestimmung des spez. Gewichtes.

Man ermittelt das spez. Gewicht bei fetten Oel
direkt mittelst Pyknometers oder Westphal'scher Wage;
hoi festen Fetten fille man das Pyknometer mit dem ge-
schmolzenen Fett. hinege ins lebhaft siedende Was 1d und
fiille nach 1 Stunde renaun bis zur Marke. DMan hlen
und wigth.

7u dieser. wie zu den folgenden Bestimmungen miissen
die Oele und Fette gegebenen Falles filtriert werden. Die
festen Fette sind zu diesem Behufe zn schmelzen und im Luit
trockenkasten durch ein trockenes Filter zu filtrieren, damit
gie micht partiell nnter Entmischung erstarren.

b. Bestimmung des Schmelz- und Erstarrungs-
punktes.

Die hier einschligice Bestimmung des Arzneibuches lau-
tet: _Die Bestimmung des Schmelzpunktes der Fette und
der fettihnlichen Substanzen wird in einem diinnwandigen,
an beiden Enden offenen Glasrihrchen von hiichstens 1 mm
lichter Weite anseefiillirt. In dieses saugt man soviel von dem
Fotte anf. dass es eine etwa 1 cm hoch

klar geschmolzenen
auf dem Boden stehende Schicht bildet. Das Rihrehen lisst
man 24 Stunden lang bei niederer Temperatur (etwa 107)

¥
liccen. um das Fett volliz zum Erstarren zm bringen, Erst
ieten Thermometer zu

ist das Rohrchen mit einem ge

verbinden und in ein etwa 30 mm weifes 1
Ell'i]l_!f.'ll.. in welchem gich das zum Erwirmen dien e Wasser
befindet. Das Erwirmen soll allmihlich und unte: hiiufizem
Umrihren des Wassers ceschehen. Der Wiirmegrad, bei wel-
["!_-|-||| l]:|‘4 I"'.'ti?‘iinl‘-"l!"t‘ ,i‘l:|"'i||~.-i|'ht'-|:_'\' ‘\\.'.||'.‘l |||’.€i. -||l 1Lil' ||'“'I.'|1' ."l'llln,'”[_
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ist als der Schmelzpunkt anzusehen.®

Zur Bestimmung des RErstarrungspunktes fillt man
pin weites Reagensrohr zur Hilfte mit dem geschmolzenen
Fett und liest, indem man mit dem Thermometer im WFett
rithrt, von Zeit zu Zeit die Temperatur ab. Sie wird anfangs
fortwihrend sinken, dann beim Erstarrungspunkt eine Zei
lane konstant bleiben, endlich wieder abnehmen. (Zmweilen
steigt wihrend des Erstarrens die Temperatur wieder, ehe sie
dann definitiv sinkt: in diesem Falle wird das Maximum, auf
das die Temperatur zuriicksteigt, als Erstarrungspunkt ange-
gehen. — Liegt der Erstarrungspunkt bei oder unfer 09 so
ict das Reagensrohr in BEis oder Kiltemischung einzustellen.)

¢. Ermittelung der Hehner'schen Zahl.

Bestimmt soll werden die Menge an unlislichen Fett-
siinren, die das Oel bei Verseifung u. 8. w. giebft.

Zur Ausfihrung giebt man nach Hehner 3—4 g Feit
oder Oel in ein Kolbehen, setzt 50 cc Alkohol und 2 g Ka-
linmhydroxyd zu und erwiirmt auf dem Wasserbade. Das
Oel lost sich allmihlich anf und nach 10—15 Minuten i
verseift: es darf dann beim Zusatz von Wasser keine Tril
mehr enfstehen. M verdampft den Alkohol unter zeitw
licem Finblasen von Luft, bringt zur Trockne, nimmt den
Biickstand in 100 ec heissen Wassers auf und fiigt 5 ce konz.
Qehwefelsiure zu. Es scheiden sich die unléslichen Fett-
siuren als Oelschicht aus, wihrend die ldslichen Fett-
giiuren im Wasser gelost bleiben: man erwirme noch ea.
1 Stunde auf dem Wasserbade.

Mittlerweile hat man ein Filter nebst Wiiregliiscl
trocknet und gewogen. Dieses Filter giebt man in einen
ter. befeuchtet es und filllt halb mit Wasser; dann giesst man
ans dem Kilbehen die Fliissigkeit mit geschmolzenen Fettsiinren
auf und wisceht mit kochendem Wasser nach, bis das ablanfende
Wasser empiindliche L istinktur nicht mehr ritet; es
werden ca. 3 1 Wasser erforderlich sein. Man tauncht den
Trichter in ein mit kaltem Wasser gefiilltes Becherglas, bis
die Fettsiuren erstarrt sind; dann giebt man Filter sami Fett-
giinren in das Wigeglischen zuriick und trocknet im Wasser-
trackenschrank. Man trockne 2 Stunden lang und wige; nach
911y Stimden wird abermals cewogen u, s f. Wenn zwischen
9 Wigungen das Gewicht nicht mehr als 1 mg abnimmt, be-
endet man das Trocknen. (Bei lingerem Trocknen scheint zu-
erst infolge von Oxydation Gewichtszunahme, dann infolge der
Verfliichticung der gebildeten Produkte stetice Abnahme ein-
zutreten.)

d. Ermittelung der Reichert-Meissl'schen Zahl

Bei dieser Priifung wird ermittelt, wieviel Alkali die aus
pinem Oele oder Fette erhiltlichen fliichtigen Fett:
nentralisieren. (Diese Methode wird haupt
von Butter auf Beimengung fremder Fetie

uren
ichlich zur Priifong
ancewandt.)
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Aus der Differenz zwischen der Menge Salzsiinre, welche
2b ce Kalilisung entspricht, und der trieren
forderlichen Sinre berechmet man die Menge des zur Verseifi
erforderlichen linmhydroxyds. Da sich der Titer
weinereisticen Kalilosune bei Zutritt der Luft, besonders beim
Erwirmen, etwas verringert, ist es : bei Feststellung
desselben 25 cc ca. 15 Minuten lane zu erwiirmen und dann
erst zun titrieren: auch ist die Kalilosung von Zeit zu Zeit zn
kontrollieren

Die verbranchte Menge Kalinmhydroxyd driickt Kdflstorfer
ans in Milligrammen auf je 1 g Fett.

Fir Ermittelung der K¢ fer'schen Zahl; Besti

mung der freien Siunre und des Neutralfette

Sanre- und Aetherzahl) hat das Arz
gehriften beziiglich der Normalfliissigkeiten aunfegenommen :
Halb-Normal-Salzsinre. Acidum hydrochloricum
volumetricum ) 1ale. . Sie soll 18.23 g Chlorwasser-
stoff in 1 Liter enth
siinre herzustellen.
Weingeistige Halb-Normal-Kalilaunge. Liqn
Kali caustici spirituosus volumetricus /2 normalis.
. Weingeistige Lisung wvon Kalinmhydroxyd, welche in
1 Liter 28,08 g enthalten soll. Farblose oder doch nur blass-
gelbliche Flilssigkeit; bei Bedarf geren Halb-Normal-Salz-
shjnre einzus
Die Einstellung der Lange iure hat unter den
gleichen Bedingungen zun erfolgen. unter denen die Lance spiter
varwendet werden soll, d. h. es ist die Lange 1 "4I_Ii;1|l:-
RiickHusskiihler zu erhitzen und dann nach d
Zusatz einiger Tropfen Phenolphtalei
auf tiir zZu titrieren. — Zu verwenden sir
stiindige Kolben (aus Jenenser Hartelas).

1101

alten®. Im Gebrauchsfalle aus der Normal-

y |
Solche Bestimmumngen sind vorgeschrieben fiir Olen
Lavandulae (pag. 79), Balsamum Copaivae, peruvia-
num und tolutanonm (pag. 80—82), fir Oleam Jecoris

\selli (pag. 158) und Colophoninm (pag. 139).

f, Bestimmung der freien Siure und des Neutral-
=.|'[‘-l
7

lige 1

e
ur Bestimmung des Gehaltes an freien Fettsiduren
nan nach Kéttsiorfer 3—10 g Oel oder Fett in einem
mindestens 50 cc fassenden Kilbchen in der nitigcen Menge
ginrefreien Aethers. (Da der kiufliche Aether meist saner
reagiert, versetze man ihn vor der Verwendung mift en
Tropfen weingeistiger Phenolphtaleinlbsung und da
weise mit alkoholischer Kalilosung, bis ble e Violettfir-
bung eintritt.) Die idtherische Losung titriere man mit alko
holischer Kalilésung (s. oben e!) unter Umschwenken. bis
bleibende Violettfiirbung eintritt.

Aus der verbrauchten Kalimenge berechnet man die Siiure

nn tropien-
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orade, d. h. die Anzahl cc Normalkali, die fir je 100 g Fett
sur Neutralisation verbraucht werden. — Man kann auch be-
rechnen die Sanrezahl, d. h. die Milligr. Kalinmhydroxyd,
die zur Nentralisation der frelen Fettiiuren anf 1 g Oel oder
Fett verbraucht werden. Subtrahiert man die Séurezahl
von der Kottstorf #schen Zahl, so erhilt man die Aether
zahl. d. h. die zur Verseifung des in 1g Oel oder Fett
enthaltenen Neutralfettes erforderlichen Milligr. Kalinm
:|I:\.".‘|'|"I_\'._k'|l.

o Ermittelung der Hiibl'schen Jodzahl

Da die Fette und Oele ungesattigte Sduren, resp.
deren Glyceride enthalten, binden sie Jod, indem z. B. die
Oelsianre C1BHA40? in Dijodstearinsiinre C'H?#.J20* resp. Chlor-
jodstearinsinre CEH*CII0* fibergeht. 1 Mol. der Oelsiinre
und ihrer Homologen, sowie der Ricinol- und Ricinisol-
sinre bindet 2 Atome, 1 Mol, Liinolsinre 4 Atome, 1 Mol
der Linolen- und Isolinolensinre 6 Atome Jod. Es kann

ch hier doreh Ermittelung der Jodzahl die Menge der
sitticten Siuren, resp. ihrer Glyceride bestimmt werden.
Zur Durchfithrung der . Hiibl'schen Bestimmungsmethode

sind herzustellen:

Jodlosung: 30g Quecksilberchlorid w erden in 500 ce
fuselfreien Alkohols (95%0) gelist und die Lisung eventuell
filtriert: ebenso werden 25 g Jod in 500 cc Alkohol aelist.
Die Lisungen werden vermischt nnd nach 12stiindigem Stehen
titriert. (Der Titer ist ofters zu kontrollieren!)

Natrinmthiosulfatlisung: /i normal; 24832 g
Na28208 , 5H20 im Liter. Vgl. Massanalyse!

Jodkaliumlisung: 1 g reines JK: 10 g Wasser.

Starkelosung. Vgl Massanalyse!

Ohloroform: Das zum Lisen der Fette und Oele erfor-
derliche Chloroform ist auf seine Reinheit dadurch zn priifen,
dass man einerseits 10 c¢ desselben mit 10 ec¢ der Jodlisung
versetzt und nach 2—3 Stunden die Jodmenge titriert, andrer-
seits anch die Jodmenge in 10 cc derselben Jodlosung direkt
titriert. Die Zahlen miissen iihereinstimmen.

Die Vorschriften des Arzneibuches beziiglich der Normal-
flilssickeiten lanten:

Weingeistige Jodlosung. Liquor Jodi spirituosus
volumetricus, .20 g Jod sind in 500 ce Weingeist zn lisen.“

Weineeistice Quecksilberchloridlésung. Liquor
Hydrargyri bichlorati spirituosus. 30 g Quecksilber-
chlorid gind in 500 ecec Weingeist zu lGsen.”

Beziiglich der sonst erforderlichen Lisungen, sowie der
Einstellune der Jodlisung auf Thiosulfat vgl. oben, resp. Mass-
analyse!

Bei den Bestimmungen der Jodaufnahmefihigkeit,
die vom Arzneibuche fiix Adeps suillus (pag. 137), Olenm
Cacao (pag. 138), Ol Jecoriz Aselli (pag. 138), Ol. Lini

g*
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38), 0L Olivarum (pag. 139) und Ol
pag, 139) vorgesehrieben sind, verwendef man zweckmiis
Fischer) Erlenmeyerkolben von ca. 35(
oaschliffenem Stopsel, in die man das
einwiigt. Beim Einwiigen qr man sich
rade 1 g oder 0.5 g abzuwi
I Menge, aber genan ab.
| Berechnung zu beriicksicht

natiirlich bel der

x A
|1|'] aen Destanm-

munren vorgeschriebenen
1 Fur Bestimmung
.

nenden Oelen 0,15

man voun urof

von nichttrocknenden Oelen

! festen Fetten 0.8 bis 1 g in eine 2—300 e
i | mit ent eingeriebenem Glasstipsel
! 1 eriebt soviel der Jodlisung (50 ¢c)

bl 1 ] indigem Stehen noch
| braun gefdrbt erscheint. Man schiittelt einire Male um
[t lisst mun 24 Stunden wnter Lichtabschluss It
| ‘ Mischunge nach dem Umschwenken nicht villig g0 mets

Nach 24 Stund
. um  dis

h etwas Chlorofo

20 e Jodkalin

H b man 1
etwa

heidung

il | von rotem Quecksilb 1 zu verhindern, und lisst Thiosal-
i fatlisung zufliessen, die Fliissizkeit hellzelb gefirbt er-
; (HER 1 scheint; schliesslich man ca. 150 ¢c Wasser und Starke
ek, | 5 " o -3 v yye o ¥ hiittaly hic [ Ee] .
il ¥ lisung zon und titri unter stetem Umschiitteln bis zum Ver-
1 chwinden der Blaunfirbung.
Analog titriert man (unter Zufii
S | und dann von Wasser) aunch die Jodlosune
f 1',\" = e e o
| VIPKUNSSWert zu Ken

[t viel Prozente Jod
e Hiibi'sche Jodzahl

fi man auns d

A - r 1 1
Acetvlzahl.

4 g .
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_l kommends ettsiinren (Ricinilsinre Ri

bl Ricinisol .,]'!,-.{-"!.1"'-',1.|§'-I,'i|'.3!!;;11':-]'_\:1:-1'[ n be
§idl Ulzer die Hwvd roxylgruppen derselben (B lur
[ (OCOCHY)COOH ermitteln dann die Kalimengen, welche
einerseits zur Nentralisation, andererseits zur Verseifung er-
i | forderlich sind.
| 100 ¢ des Oeles werden mit 70 g in 50 ec
ken We
Verseifung am Rickilusski :
wird in eine gerinmige Scha
Wasser verdiinnt, mit wverdiinnfer Scl
| und so lange gekocht., bhis die Fe
i oben aufschwimmen und der Alk

siiureschicht wird noch zweimal mit Wasser ausgekocht. dann
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Kalinmhydroxydes und 150 ec st:
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verjagt 1st. Die Fett-
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vom Wasser getrennt und in ein kleines Be
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aus welchem sie maeh dem willigen Absitzen im Lufttrocken-
kasten bei einer ihren Schmelzpunkt nm 20—30° fibersteisenden
Temperatur aunf ein trockenes Filter gegossen wird.

50 ¢ der Fettsiuren werden dann mit 40 o Hssi dure-
anhydrid 2 en lang in einem Kilbhchen am Riickflusskiihler
gekocht. die Mischung in ein hohes Becher s von 1 1 Inhalt

geleert, mit 5—600 cc heissen Wassers iibergossen und gekocht.

m durch die ["]i.!\'-i'."-
1an |'I;::-4 1'-".':1*'-1'.*!' ab nund
kocht noch dreimal mit der ¢ hen Wassermenge aus, bis
alle Essiess entfernt ist. Endlich filtriert man die acety-
‘en im Luftbad dorch ein trockenes Filter und
Bestimmung * Siurezahl (vel. ) und

rszahl (It rfer's
beider ist die Acetylzahl: sie

indem man einen lax

keit leitet. Nach

e1mn

1 1.5 1
Zahl. vel. el). Die Differenz
wird nm so grisser ausfallen, je mehr Acetyl

roppen einge-

treten waren und beim Verseifen wieder abgy
nussten.

Die in obiger Weise aus Ricinusiél dargestellten acety-
lierten Fettsiuren lieferten als Sdurezahl 1428 Versei-
ungszahl 296.,2, also Acetylzahl 1554.

Die fiir wichticere Fette und Oele becbachteten Zah-
len sind in der Tabelle pag. 184 zusammengestellt.

spalten werden

Butter.

Die Bufter, das auf mechanischem Wege aus der Kuh-
nileh abgeschiedene Fett, enthiilt im Geeensatze zn den
iibrigen fierischen und pflanzlichen Fetten, die fast ansschliess-
lich aus den Glyceriden hochmolecularer Fettsinren (Stea-
rin-, Palmitin-, Oelsiiure ete.) bestehen, noch hetriichtliche
Mengen niedermolecularer Fettsiiuren, wie Buttersiure,
Capron-, Capryl- und Caprinsiunre. Anf diese Verschie-
denheit lisst sich der Nachweis der Verfilschung einer Butter
mit fremden Feften g len. Ausserdem ist bei Butterunter-
snchung der Wasser- Fetteehalt, auch der Salzegehalt zu
bestimmen., nm die Giite oder die Marktfihigkeit derselben be-
urteilen zu kimnen.

1. Bestimmung des Wassergehaltes.

Es werden ca. b ¢ Butter fiir sich oder besser mit Sand
remischt (im letzteren Falle in einem Fogel'schen Schiffehen)
im Wassertrockenkasten ca. 6 Stunden lang bis zn anniithern-
der Gewichtskonstanz (anf 1 mg Differenz) getrocknet. Bez. d.
Aunsfithrung vel. bei Mileh pag. 122

2, )-!“‘.fllilllill-.l'_" des Fettes.

Der mit Sand vermischte Trockenriickstand von voriger
estimmune wird mit dem VFogel'schen Schiffchen im Soxhlef -
chen Extraktionsapparat mit Aether extrahiert. Die Aether-
tettlisung wird in einem Wiigeglischen verdunstet. der Riick-

)
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