Priparate.

In Folgendem sind zum Gebranche in pharmacentisch-
chemischen Laboratorien eine Reihe von 1Il']lllll'"‘\L-L'i\CIJ-lI'.J"]l fiir
die Darstellong chemischer Priparate zunsammengestellt; be-
.'|h'i\‘~'1l'il[i'n"| gind dabel stets die Vorschriften des deutschen
ATZNE L- nehes
ist fitr den studierenden Pharmacenten Pflicht, sich die
.|1nnl|||L hen h-.-n||l-1:-~'-'-' und praktischen Fertigkeiten anzu-

: die ||l|1 nicht nur zor |.‘lL'.!|]I_=_£ der fertir bezogenen
ate. sondern anch zur Selbstanfertigung wenigstens der
einfacheren derselben betihigen: er soll micht nur auf dem
anreben kimnnen,
vktisch die Darst

stellung

Papiere etwa den Gang der Darstelln
soll vielmehr selbst im Stande sein, pr
durchzufiihren. und diese Kenntnis lisst sich nur durch Uebung
erlangen.

Wie die verschiedenen Priiparate im Einzelnen dargestellt
werden. wird an der betreffenden Stelle gezeigt werden, vorher
pinice allzemeine Bemerkungen, zundchst beziiglich der Zusam-
menstelling der Apparate. Ein Apparat soll nicht nur leidlich
seinen Zweck erfiillen, er soll auch gefillig, zum mindesten
anstindie aussehen: die Korke sollen sauber gebohrt, die Glas-
rohre richtiz gebogen, das Ganze soll richtig zusammengestellt
sain.

Das Biegen der Glasrohre nm damit zu beginnen
eeschieht stets in der cewihnlichen Lenchtflamme, iiber
-\mm Qehnittbrenner. Es wird das Rohr in einer der Breite

Hnmm entsprechenden ‘n.wlxnuhn unter fortwihrendem
[m hen wleichmissig geniigend erwei icht: die Biegung selbst
muss danm durch das eigene Gew icht des nur an einem Ende
men Rohres ohne Druckanwendung erzielt wer-
den. Bei diinneren Rohren geht dies leicht und glatt vor sich
Bei dickeren Rohren verschliesse man das eine Ende mit einem
Kork und blase withrend des Biegens schwach in das offene
Ende Luft ein. Die Rohrenden sind in der Bunsenflamme so-
weit zu erweichen, dass die scharfen Kanten sich abrunden ;
nur so konnen sie zur Verbindung mit Kork und Kautschuk
benutzt werden.

Diinne Rohre versieht man, um ein Stiick davon ab




brechen zu kinnen, mit einem scharfen Feilstrich. Das Ab-
sprengen weiter Eohre, sowie der Hidlse von Kolben.

g
[ i
R

Al etorten etc. geschieht in der Weise, dass man an der be-
i treffenden Stelle zwei mit Wasser getriinkte Filtrierpapier-
i | streifen von etwa 4 cm Breite und 25 cm Linee derart hernm
| legt, dass zwischen beiden ein Raum von 3—4 mm frei bleibt,
i in dessen Mitte die gewinschte Trennungsstelle durch einen

[ kurzen Feilstrich markiert ist. Man erhitzt dann die Stelle
il unter bestiindigem Drehen in einer kriftizen Bunsenflamme so
lange, bis das Papier zu brennen beginnt, und
| lich einen Tropfen kalten Wassers auf den Feils
die Trennunge in der Recel

ritzt schliess
ch, woduarch

villliz elattem
Entfernung der beiden
e die Erhitzung
h vorsichticem Anwirmen in

Flamme am (Geblise von den scharfen Kanten

vorauseesetzt., dass die
von einander die ricl
war. Die

1 .
(el

€ unda

Bronechenden

Das Ausziehen
fiir |i|'|i _.J'f.-.llu',\'.ar.n'r;.-- £A]
Vorstissen, von l';l;i']:!;lrz
in der Weise, dass man
hren nach vorhercegangenem Anrnssen
md erweicht, dann aus der Flamme herat

L gy D!
rasch anszisht.

zur Schmelzpun

i1
as rlasrohr

K s le
MRl Ke

; schukstopfen brennt man das Loch miti
stabes ein. Sind mehrere Bohrongen 0 1
sie zu einander parallel sein. (Sehr geeignet Durchboh-
ren von Korken mnd Kautschukstopfen sind die nenerdines in
den Handel gebrachten Bohrmaschinen.)
Bei der Verbindone von Kolben mi
Destillationszwecken ist der aus d
nde henkel des Verbindu
m n, 8o dass die Biegune direkt oberha
ginnt, da andernfalls in diesem Teile
Fliissigkeit wverdichtet wnd in das Siede
vird. Die Enden des Verbindunesrohres miisser
den Kork des Kolbenhalses., als auch durch
etwa 3 cm hindorchgehen, Berithrong
der abtropfenden Fl zit vermeid
haup gilt die Les 1 B
richten, dass deren direkte Be
sigkeiten ausgeschlossen ist. Man 1
% B. bei der Verbindung von Kolben mit Riicl 1
meist eines \HI-H'.*-':I'.‘-'HI.'.*-. dessen weltere I'eil iibe r das Kiihl-
{ rohr iibergreift, dass letzteres durel verbindenden Kork
I 3 em hindorchra niemals ‘hindung mit
b dem aufsteizenden Kithler in der Wi werden, dass
2twa. eln engeres Rohr mittelst Korkes in das v Kiihl
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rohr eineesetzt wird, da sich sonst die riickfliessende Fliissig-
keit oberhalb des Korks im Kithler stauen wiirde. Das Rohr.
dorch welches ahdestilliert wird, ist stets schrig abzu-

schleifen.

Beziielich des Lisens ist nur etwa Folgendes zu bemerken.
Man nehme zum Liésen nur die eben erforderliche Mence
des Lisungsmittels; enfwickeln sich beim Lisen Gase, z. B.
Kohlensiiure, so sind, z B. durch Bedecken des Becherglases,
Verluste durch Umherspritzen zn vermeiden; list man in
] andern leichtfliichtigen Lisungsmitteln,
lies in Kolben am Riickflusskiihler.

Beim Fillen setze man das Fillur ramittel allmihlich
leite zor Fillong dienende Gase langsam eing inshe-

oll das Einleifen wvon Scehwefelwasserstoff stets

am ceschehen, so dass hiichstens 2 Gasblasen in

Sokunde duorcheehen, da andernfalls das Gas nutzlos ent-

¥ eicht
Beim Filtrieren sind Faltenfilter nor dann zu be-
e

te Verumreini

1 Q q" - i
U selbst a&n

nutzen. wenn ein Lisungsriickstand, eine ge
as Pri

aschen werden, so nimmi

gntfernt werde

lem Filter cesammelt ur

e | SR | & Naes tnter Umetinde iaa
elatt anilegends Dass unter uUmstanden oas

_".Iw-.::':L:'I-lh mittelst der Pumpe von Vorteil ist, braucht wohl

kanm bemerkt zu werden.

welr-

Fliissiegkeiten, deren Siedepunkt unter 100
den stets im Wasserbade erhitzt; anch konzentrierte wiss-
i umpfe man behufs Krystallisation im
m Erhitzen verdiinnter wiisserige:
keiten dient das

feungen d:
ade ein VAL
SUNE Bl thher siedender Fliis
Sandbad, anch Drahtnetz oder Asbestunterlage; bei

lingerer Kochdauer sind passend Rundkolben als Siedegefisse

sowie h

1 benutzen.
Dass man leiecht entziindliche Fliissig
deroin ete. nie in offenen Geliéssen verdampten

keiten., wie Ae-

1

ther,
darf, ist woh
Destillation aus Kolben auf dem W asserbade unter An

| S10r-

wohl selbstverstindlich; dies geschieht stefs durch

neseren Mengen sol

; 3
wendung des Kithlers., bel . issig
keiten ist dabei die Vorlage mit dem Kiihler luftdicht zu
verhin robei die nichi verdichteten [P;'i]'n];lll'. doreh ein in

r .| I I'\‘-

des Korkes sitzendes Rohr passend ab-

mel Johrung
eleitet werden.

Gemische von Fliissig

keiten verschiedenen Siede-

tionierte Destillation in

||I|]|i\ll'~' lassen sich dureh fr
der Weise trennen, d man wihrend der Destillation bel ge-

¢h das Thermometer kontrollierten Temperaturen

bl

1 wechselt.
Handelt es sich z. B. um ein Gemisch von
n Siedepunkte sehr weit anseinander liegen,
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so gelingt die Trennung tnisméissie leicht: beim la
eingeleiteten Sieden zeigt
punkt der am leichtesten

Thermometer zunichst d
htiren Subst: © wenn
en Teile fiberdestilliert ist. steict die Te ratur
lich rasch auf den Siedepunkt der nichst hither

sigkeit. In diesem Momente wird die Vorlagce

enden 2
gewechselt und
dies wiederholt, sobald am Thermometer wieder eine erhebliche
Temperatursteigerong sichtl vird.

Bei Gemischen wvon 1

1 elten
I

Siedepunktsdifferenzen geli die Trennung
ig, da die Tempe i nicht sprungweise. L 10T

sig steigt.

rend ziemlich

as etwa von 10 zu 100 !l|'|jl"‘"_-' [

FakKilon nocio menrmals in gleict

nmung des siede

LEtes dienen Fraktions-

u ¥ g, an den ein seitliches
ist durch einen festschliessenden
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yMELver nerest

1 1 et inl ¥ 3 -y ! -4 1
b des seitlichen ..ll!i,-.'.'\ 'l"liiE'-I"!I '\ll!.,
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wird mit der Klammer am Stati
T,

mrad . 1 3 . o a
uni ZWar an der opersten oie

Ller

laac X 1
HISES , WoseiDsl

‘te Korkscheibe zur
ischen Glas und
1 soll nichi

]

direktes Erl

LEIT.
grefiilll

ortwihrend kreis-

rmig bewegten Flamm:
en erhalten. Reine Kin
lerselben Temperatur iibe
Fliissighkeit lisst sich durch E

Stiicke unglasierten Porzellans

hfdrmicem

sollen

ehen. Etwaige

ibringen emiger

sich unterhalb des Kolbens eine Porz schale auf?
um im Falle des Sprin
n retten.

Zur Bestimmung des Schmelzpunktes
eeringe Substanzmengen erforderlich, die in «
Capillaren eingebracht und, an dem Quec
ines Thermometers befestiect. in einem

el

ns des Sie

(Wasser, Schwefelsiure, Paraffin ete.) auf die
peratur erhitzt werden.

Die hiezu erforderlichen Capillarven stellt man i
her, dass man ein vollkommen trockenes und rej
rohr unter bestiindicem Drehen in der Gebl:

stelle ringsum gleichmissie erweicht, dann ans
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heraunsnimmt und nun missig raseh anf 1 m Linge auszieht;

ommen rund, sehr diimnwandig und etwa
schneidet sie in Stiicke von 6—7 em
ein Teil in einer kleinen Bunsenflamme an
die andern bleiben beider-

die Capillare soll

I mm welt
Linge,

einer

von Fetten, Wachs
ern, die unter 100°

wasserunlislichen

b3 in der beiderse
3 s 1

Weige
‘einigte

| 1 y 3 H 1 4 ]
Inhaltes mindestens

diese

Al

Substanz

ten direkt aul = N
Grummischlauch schnittenen

re sodann an einem Thermo-
ie zu priiffende Substanz ent
ill\l-f.
Inl

: y
" Rt e
dass der d

kt an der Thermometerkugel b

ein Becherglas von etwa ol

stellte Bunsenfle

lurch eine unt
i

rbad wird

10 1 )
() em hohes Res

o a1
o e

8t tivs
eingehinet
ser gefiillt,
oleich }

tellung

| hen
1 | Zimmertempe n. da
andernfalls die beim Erhitzen sich an die Glaswandungen amn-
en.) In das

getzenden Laftblasen das Durchsehen erschw
Wasser des inmern Cylinders wird nun das am Stativ anfge-
hiinete Thermometer mit daran befestigter Capillare eing 1
md mit dem Erhitzen des Becherglases begonnen. Als Schmelz-
wird dann diejenize am Thermometer abgelesene Tem-
mommen, b + der Inhalt der Capillare !

md durchsichtiz geworden ist, welcher Punkt
] durch das infolge des Auftriebes des Wassers
iren schmolzenen Substanz in der Ca-
das
lase stets erst auf
niemals
e irmt

mmong sonst

4 1 . .
Iporstelgaen der g
Bei der W

und im Reagensg

] anzeigt.
Wasser im Becherg
Zimmertemperatur wieder erkalten zu l
darf das Thermometer mit der Capillare in sche
t werden, da die Schmelzpunktbesti

unrichtig
Die Be 1 <
Kirper erfolgt in der auf einer selte zugeschmolzenen

stimmune des Schmelzpunktes sonstiger fester

Canillare. FEine kleine Menge dar Substanz wird fein zer-
riehen. anf ein Uhrelas gebracht und durch abwechselndes Ein-
tanchen und sanftes Aufstossen der Capillare eine etwa 1 cm
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L Schmelzpunkt unter 100° 1

bene Apparat verwendbar ; T
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das Schwefelsin wd ebenfalls stet ng

ratur wieder abzukiihlen. bevor eine neu
fithrt wird. Die nach ofterem Gebranch der Schwet
auftretende Dunkelfiirbung lisst sich durch Eintragm
Kiornehens Salpeter vermei
halsigen Kolbchens kann als Se
"
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Das Arzneiboeh bestimmt Foleendes:

Bestimmung des Schmelzpunktes
des Schmelzpunkfes wird in einem kleinen, engen,
Ende offenen Glasihrehen von hichstens 1 mm li

1sgefithrt. In dieses bri
verten,

Stel

.

vorner in aimem

ist hierauf mit «
und in ein
welchem sicl
findet.

zum Ery I
allmiillich und unt
Derj 8 Wi
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H . I Ve e o e Y
sichtigen 'T'ropfen zusamme
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anzusehen.®

Beziiglich der Bestimmung des Schmelzpunktes der
Fette und der fettihnlichen Substanzen vgl. pag. 127.
Beziielich der vorznnehmenden Korrekturen fir Siede-

punkt und Sehmelzpunkt sei folgendes bemerkt:
] des Thermometers sind hier nur dann richtig,
* bis zor abgelesenen Marke 1m Dampf
it, resp. in der schmelzenden Substanz
n Bedineungen ist die Graduierung
fithrt. Diese Bedingung ist nun bei
bestimmungen nicht auwsfithrbar, bei Siede-
punktsbestimm n nur bei Benutzung eines Satzes kleiner,
ein bestimmtes Temperaturintervall umfassender Thermometer
len meisten Fillen ist also eine Korrektur anzubringen
mpf, resp. der schmelzenden Masse lieraus-
n bestimmt mittelst eines Hilfsthermo
emperatur. Dieg Thermometer ist neben
88 etwa in der mittleren
mden Fadens) anzubringen und passend
heihe vor der Einwirkung der Flamme zu

iedenden Fli

findet: unter dii

'-1'.']'

sich

des Thermometers ausgy

Sehmelzpunkt

Il (el

‘mometer (das Gefii

Berechnung der Korrektur erfolegt dann nach
Formel :

0000156 a (t to)

El]l‘

en anszudriickende Linge des her-

Thermometer abgel
to— die Temperat

d. h. dieam H

sene 'Temperator
1den Fadens,
relesene Tem-

des herausra

fsthermometer a

peratur.
0,000156 ist der Unterschied der Volumaunsdehnung von Jenenser
Normalglas (Thermometerglas) nnd Quecksilber.
Hitten wir z. B. eine Bestimmung des Schmelzpunktes von
Naphtol auns

Mh ey W o
LRermomecel

gefithrt und funden 120.4° Es tauchte das
E”L' _";r.'in\;'l'l'r‘:"ﬂ]l'l.‘ ein bhis zuar Mﬁl'kl' '_’“':': :|i|'
Liinre des heransragenden Fadens war also 120,4—20=100,4.

wn Hilfsthermometer abgelesene Temperatur war 18Y;

t—ts also 120.4—18 102,49 Setzen wir abgerundet a
100, t—to 102, so hahen wir
(8 0.000156 . 100 . 102 1,69%
d. h. die Korrektur betrigt 1,6° und der Schmelzpunkt ist

120.4 - 1.6 — 1220  (Die Korrekturen werden um so betricht-
Correktur wird mm so notwendiger sein, je

licher, also die

hoher der Schmelzpunkt resp. Siedepunkt liegt.)

Will man dann den Siedepunkt auch auf 760 mm
Druck reduzieren, so ist fiir je 1 mm Druckdifferenz 0,0375°
3 1 i iel
' zum Siedepunkt znzurechnen, bezw. daran abzuziehen

=0

12*
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