m,

Anleitung

zur Darstellung und Priifung der volumetrischen
Fliissigkeiten.

Acidum hydrochloricum veolumetricum.

Normal-Salzsiiure.

Gehalt: In 1 Liter sind 36,46 g Chlorwasserstoff enthalten.

Darstellung und Priifung: In einen Literkolben wiege
man 150 g offizineller Salzsiiure von 1,124 spezifischem Gewichte
und fiille den Kolben mit Wasser zur Marke auf.

Zur Gehaltspriifung verwendet man wasserfreies Natrium-
carbonat, welches man durch Gliithen von Natriumbicarbonat im
Platintiegel erhilt, bis kein Gewichtsverlust mehr stattfindet,
worauf man im Exsikkator erkalten lift. Um nicht gezwungen
zu sein, mehrmals eine kleine Quantitit Natriumearbonat abzu-
wiegen, wiege man 10 g desselben genau ab, bringe sie in einen
500 ccm Kolben, lose sie in Wasser und fiille bis zur Marke auf.
50 cem dieser Losung entsprechen 1 g Natriumecarbonat,

Um obige verdiinnte Salzsiure auf einen Gehalt von 36,46 g

Chlerwasserstoff einzustellen, pipettiere man 50 ccm der Natrium-
carbonatlgsung ab, bringe sie in einen Kolben, setze einige Tropfen
wilsseriger Methylorangelésung (1 = 1000) als Ind hinzu
I der Siure, bis die gelbe Fliissigkeit gerade

und hierauf so vie
rosenrot geworden.

Um diesen Punkt genau zu treffen, wiederhole man die ganze
Operation.

Da man mehr als 146 g der offzinellen Salzsiiure, welche
nahezu 36,46 g Chlorwasserstoff enthalten, zur Verdiinnung ver-
wendet, nimlich 150 g, so wird man zur Sittigung von 1 g
Natriumcarbonat weniger Siiure bediirfen, als von der Normal-
zsdure, von der 18,85 cem zur Sittigung von 1 g Natrium-
carbonat hinreichen. Man muB daher die Siure mit Wasser ver-
diinnen, Um die zur Verdiinnung nitige Menge Wasser zu finden,
bestimme man das Volumen der zu verdiinnenden Siure und

Biechele, Anleitung. 12, Aufl. 392
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bringe die zur Neutralisation gebrauchte Menge Séiure von 18,85

in Abzug. Man hat dann folgende Gleichung zu berechnen:
Die zur Sittigung verbrauchte Menge Salzsiure verhilt sich

zur obigen Differenz wie das Gesamtvolumen der zu verdiinnen-

den Sdure zu x. Hat man z. B. 18,5 cem ire zur S#ttigung
gebraucht, so fehlen auf je 18,5 ecem 0,35 cem Wasser (18,85
— 18,5 = 0,35). Es miissen demnach je 18,5 ccm der Salz-

giure mit 0,35 cem Was verdiinnt werden. Wiren 950 cem
Silure zu verdiinnen, so berechnet sich die hierzu nitige Wasser-
menge :
18,5 : 0,85 = 950 : x
x = 17,97 cem Wasser.

Hat man die Verdiinnung der Salzsiure mit der berechneten
Menge Wasser vorgenommen, so muf nochmals gepriift werden,
ob nun zur Neutralisation von 50 cem Natriumecarbonatlosung,
entsprechend 1 g Natriumcarbonat, genau 18,85 cem Normal-Salz-
silure geniigen.

Verwendung: siehe bei den Reagentien.

1 ccm Normal-Salzsiure entspricht:
0,05616 g Kaliumhydroxyd,
0,03701 g Calciumhydroxyd,
0,01707 g Ammoniak,
0,05305 g wasserfreies Natriumearbonat,
0,06915 g Kalinmearbonat,
0,10016 g Kaliumbicarbonat,
0,03708 g Lithinmearbonat.

o3 03 o

o3

Liguor Kali caustieci volumetricus.
Normal-Kalilauge.

Gehalt: In 1 Liter sollen 56,16 g Kaliumhydroxyd ent-
halten sein.

Darstellung und Priifung: Man lése etwa 60 g reines
Kaliumhydroxyd zu einem Liter. Diese Losung wird auf ilren
Gehalt mit chemisch reiner, lufttrockener Oxalsiiure eingestellt,
welche beim Erhitzen auf dem Platinbleche keinen Riickstand
hinterldBt.

Man lgse zu diesem Zwecke 10 g Oxalsdure in einem
500 cem Kolben und fiille bis zur Marke auf, so daB 50 cem
dieser Losung 1 g Oxalsiure enthalten. Von dieser Lisung
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lere man 50 ccm ab, bringe sie in einen Kolben, setze
iige. Tropfen Phenolphthaleinlgsung und so lange von der zu
priiffenden Kalilosung hinzu, bis die Fliissigkeit bleibend rot

geworden.

Da man etwas mehr Kaliumhydroxyd zum Liter gelist hat
Normal-Kalilange im Liter enthiilt, so wird man bis zu
diesem Punkte etwas weniger Kalilauge nétig haben, und man
mulb dieselbe mit Wasser verdiinnen. Zur Neutralisation von 1 ¢
d 15,87 ¢cem Normal-Kalilauge nétig. Die zur Ver-
diinnung nitige Menge Wasser findet man durch Berechnung
folgender Gleichung:

Die zur Neutralisation verbrauchten cem Kalilosung verhalten
sich zur Differenz zwischen diesen und 15,87 wie die zu ver-
diinnende Menge Kalilgsung zu x.

Hat man z. B. 15,2 cem Kalilauge zur Neutralisation ge-
cht und sollen 1050 cem Kalilosung verdiinnt werden, so hat
man die Gleichung

Oxalsiiure

15,2: 0,67 = 1050.: x
— 46,28 ccm Wasser.

Hat man eine Normal-Salzsiure vorritig, so kann mit dieser
die Normal-Kalilauge eingestellt werden, da gleiche Volumina
beider Fliissigkeiten einander sittigen. Zu diesem Zwecke pi-
pettiere man 20 cem Normal-Salzsiure ab, fiige einige Tropfen
Phenolphthaleinlisung zu, und dann so viel von der einzustellen-
den Kalilosung, bis gerade eine violette Firbung der Fli sigkeit
eintritt. Es sollen hierzu gemau 20 cem Kalilésung verbraucht
werden. Braucht man weniger, so ist die Kalilauge zu stark
und man mufl dieselbe mit Wasser verdiinnen. Man findet die
Menge Wasser, indem man die Gleichung berechnet: Die ver-
brauchten cem Kalilosung verhalten sich zur Differenz zwischen
diesen und 20, wie die zu verdiinnende Menge Kalilauge zu x.
Hat man z. B. 18,6 cem Kalilauge zur Neutralisation gebraucht,
und sollen 1200 cem Kalilgsung verdiinnt werden, so hat man

die Gleichung:

18,6 : 1,4 = 1200 : x
x = 90,3 ccm Wasser.
Hat man mehr als 20 cem Kalilauge zur Neutralisation von
20 cem Normal-Salzsiure gebraucht, so ist die Kalilauge zu
schwach, und es muB noch Atzkali hinzugefiigt werden. Man
findet die Menge des letzteren, indem man folgende Gleichung
berechnet: 20 cem d. i. die Menge Kalilosung, welche man hitte
brauchen sollen, verhalten sich zu den zur Neutralisation ver-

(
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brauchten cem Kalilésung z. B. 22 cem wie die Menge Atzkali,
welche man zu 1 Liter gelost hat z. B. 56 g zu x:
20:22 =56:x
X —="061.6
d. h. man hitte statt 56 g 61,6 g Kaliumhydroxyd zu 1 Liter
lgsen sollen, und es sind daher zu je 1 Liter Kalilauge noch
5,6 g Atzkali zuzusetzen.

Ebenso liBt sich mit der Normal-Kalilauge die Normal-
Salzsiure einstellen. Man pipettiert 20 cem der zu verdiinnenden
Salzsdure ab, setzt einige Tropfen Phenolphthaleinlésung zu und
dann so viel Normal-Kalilauge, bis die Fliissigkeit bleibend rot
gefiirbt ist. Man wird hierzu etwas mehr als 20 cem Normal-
Kalilauge notig haben, da man die Salzsiure stets etwas stirker
herstellt, als die Normal- Salzsiure und man mufl daher mit
Wasser verdiinnen. Man findet die zur Verdiinnung nitige Menge
Wasser, indem man die Gleichung berechnet: 20 cem verhalten
sich zur Differenz aus 20 und den verbrauchten cem Normal-
Kalilauge, z. B. 22 ccm wie das Gesamtvolumen der zu ver-
diinnenden Salzsiiure z. B. 1200 cem zu x.

20:2=1200:x
X = 120 ¢em Wasser.

Man hat sich stets zu iiberzeugen, nachdem die Verdiinnung
vorgenommen wurde, ob sich nun gleiche Volumina Normal-Salz-
giure und Normal-Kalilauge sittigen.

Verwendung der Normal-Kalilauge: siehe bei den
Reagentien,

1 cem Normal-Kalilauge entspricht:

0,06004 g Acidum aceticum,
0,04602 g Aecidum formicicum,
0,10008 g Acidum eamphoricum,
0,03646 g Acidum hydrochloricum,
0,08097 g Acidum hydrobromicum,
0,06305 g Acidum nitricum,
0,16336 g Acidum trichloraceticum,

Acidum hydrochloricum volumetricum
/ynormale.
Halb-Normal - Salzsiiure.
Sie soll 18,23 g Chlorwasserstoff in 1 Liter enthalten.
Man mische gleiche Volumina Normal-Salzs

iiure und Wasser.
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Ligquor Kali caustici spirituosus volumetricus
ynormalis,
Weingeistige Halb-Normal-Kalilauge.

Sie soll im Liter 28,08 g Kaliumhydroxyd enthalten. Farb-
lose, oder doch nur blaBgelbliche Fliissigkeit, bei Bedarf gegen
Halb-Normal-Salzsiiure einzustellen.

Darstellung und Priifung: Etwa 32 g miglichst blanke
Stangen von reinem Atfzkali lése man in einen Literkolben in
200 ccm absolutem Alkohol durch Schiitteln, und bringe die
mit 90°%, Alkohol auf 1 Liter. 20 ccm dieser Lisung
man in einen Kolben, setze einige Tropfen Phenolphthalein-

g hinzu und dann so viel '/, Normal-Salzsiiure, bis vollstindige
Entfirbung stattgefunden hat. Man sollte bis zu diesem Punkte
20 cem der Kalilosung brauchen. Da man die Kalilauge aber
etwas konzentrierter hergestellt, so wird man bis zu diesem
Punkte etwas mehr '/, Normal-Salzsiure brauchen, und die Kali-
lauge ist daher mit 90°, Weingeist zu verdiinnen. Man findet
zur Verdiinnung notige Menge Weingeist durch Berechnung

der Gleichung: 20 cem verhalten sich zur Differenz von 20 und
den verbrauchten cem Salzsiiure z. B. 23 cem, wie die zu ver-
diinnenden ccm Kalilauge z. B. 900 cem zu x.

20 3 =900 : x
x = 135 cem Weingeist,

Hat man die Verdiinnung vorgenommen, so priift man nochmals,
ob sich nun gleiche Volumina !
ormal-Kalilauge siittigen.
Da der Titer der weingeistizen Halb-Normal-Kalilange sich
veriindert, so muB derselbe hiufizg kontrolliert werden.
Verwendung: Die weingeistige '/, Normal-ZXalilauge dient
zur Bestimmung der Sdurezahl von Balsamum Copaivae, Balsamum
ruvianum, Balsamum tolutanum, Cera alba, Cera flava und
Colophonium, dann der Esterzahl von Balsamum Copaivae, Bal-
samum peruvianum, Cera alba und Cera flava, und der Ver-
ngszahl von Balsamum peruvianum, Balsamum tolutanum,
Oleum Jecoris und Oleum Lavandulae.

Die '/, Normal-Salzsiure dient zum Zuriicktitrieren bei obigen
Bestimmungen.

Unter S&urezahl versteht man die Menge Kaliumhydroxyd
in Milligrammen aunsgedriickt, welche man nitig hat, um die in
1 Gramm Balsam oder Harz vorhandene Menge Ire Zu neu-

/» Normal-Salzsiiure und weingeistige

ht
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tralisieren. Man findet die Siurezahl, indem man die zur Neu-
tralisation von 1 g Harz oder Balsam verbrauchten cem !/, Nor-
mal-Kalilauge mit 0,02808 multipliziert (welche Menge Kalium-
hydroxyd in 1 cem '/, Normal-Kalilauge enthalten) und diese Zahl
mit 1000 multipliziert, oder einfacher, indem man die zur Neu-
tralisation verbrauchten cem '/, Normal-Kalilauge mit 28,08 multi-
pliziert und diese Zahl mit dem Gewichte der Substanz dividiert.

Unter Esterzahl versteht man die Menge Kaliumhydroxyd
in Milligrammen, welche man nitig hat, um die in 1 ¢ Harz,
Fett oder Balsam vorhandenen Ester zu zersetzen. Man findet
sie, indem man die Lisung des Harzes, Féttes oder Balsams mit
Phenolphthaleinlésung versetzt und zuerst neutralisiert, dann mit
einem UberschuB von '/, Normal-Kalilauge versetzt, einige Zeit
auf dem Wasserbade erhitzt, und dann den UberschuB mit '/, Nor-
mal-Salzsiure bis zum Verschwinden der Rotfirbung zuriick-
titriert. Die zur Zersetzung der Ester verbrauchten cem '/, Nor-
mal-Kalilauge geben, mit 28,08 multipliziert und diese Zahl mit
dem Gewichte der untersuchten Substanz dividiert, die Esterzahl.
Wiirden z. B. 15 cem '/, Normal-Kalilauge zur neutralisierten
Lisung von 1,2 g Harz oder Balsam zugesetzt und nach dem
Erwiirmen 12 cem '/, Normal-Salzsiure zum Zuriicktitrieren ge-
15—12 X 28,08

1,2

Die Esterzahl - Siiurezahl gibt die Verseifungszahl. Man
kann sie direkt bestimmen, indem man die Lisung des Harzes
Fettes oder Balsams mit iiberschiissiger !/, Normal-Kalilauge ver-
setze, '/, Stunde im Wasserbade erhitzt, und mit !/, Normal-Salz-
siure zuriicktitriert. Die Verseifungszahl gibt die Anzahl Milli-
gramm Kalinmhydroxyd an, welche zur Siittigung der Siure und
zur Zersetzung der Ester nitig sind. Man findet sie, wenn man
die verbrauchten cem Halb-Normal-Kalilauge mit 28,08 multi-
pliziert und diese Zahl mit dem Gewicht der untersuchten Sub-
stanz dividiert. Zieht man von der Verseifungszahl die Siurezahl
ab, so erhiilt man die Esterzahl.

braucht, so ist = 70,2 die Esterzahl.

Acidum hydrochloricum volumetricum
wonmormale.
Gehalt: Sie soll in 1 Liter 3,646 ¢ Chlorwasserstoff ent-
halten,
Bei Bedarf durch Mischen von 10 cem Normal -Salzsiure
und 90 cem Wasser zu bereiten.
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Liquor Kali caustici volumetricus
Yomormalis.
Zehntel-Normal-Kalilauge.

Gehalt: Sie soll in 1 Liter 5,616 g Kaliumhydroxyd ent-

of durch Mischen von 10 ¢em Normal-Kalilauge und
90 cem Wasser zu bereiten, und alsdann gegen Zehntel-Normal-
Salzsiiure unter denjenigen Versuchsbedingungen einzustellen, welche
bei der Verwendung der Zehntel-Normal-Kalilauge obwalten.

Einstellung: Soll die !/, Normal-Kalilauge zum Zuriick-
titrieren von 1, Normal-Salzsiiure bei der Bestimmung der Alka-
loide von Cortex Chinae,

Extractum Chinae aguosum und
Extractum Chinae spirituosum

Verwendung finden, so stellt man sie folgendermaBen ein: 20 ccm
der */,, Normal-Salzsiiure verdiinne man mit Wasser zu 100, versetze
sie mit einer frisch bereiteten Losung eines Kdrnchens Himatoxylin
in 1 cem Weingeist, und lasse unter Umschwenken so viel Zehntel-
-mal-Kalilauge zuflieBen, bis die Mischung eine gelbliche, beim
cen Umschiitteln rasch in bliulich-violett iibergehende Farbung
nommen hat. Man erfihrt dadurch, wie viel cem '/, Normal-
Kalilauge 20 cem ‘[, Normal -Salzsiiure entsprechen. Eigentlich
sollten sich gleiche Volumina beider Fliissigkeiten neutralisieren;
doch findet meist eine kleine Differenz statt. Haft man z. B.
Normal-Salzsiiure 19,6 cem '/, Normal-
len bei der Alkaloidbestimmung

unden, daf 20 cem

lange neutralisieren, und we
Zuriicktitrieren von 26 cem '/, Normal-Salzsiure 5 cem
Normal-Kalilauge gebraucht, so entsprechen letzterer:

19.6 220 =5h :x
1 cem
cem Y/, Normal-Salzsdure in Ab-

10

diese miissen von den
nung gebracht werden.
Soll die !/, Normal-Kalilauge zum Zuriicktitrieren der
'/,» Normal-Salzsiiure bei der Bestimmung der Alkaloide von

Extractum Opii,

Opium,

Tinetura Opii simplex und

Tinctura Opii crocata
Verwendung finden, so stellt man sie folgendermalen ein: 50 cem
1 Normal-Salzsiiure verdiinne man mit 50 cem Wasser und fiige

so viel Ather zu, daB die Schicht des letzteren die Hohe von
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etwa 1 cm erreicht, worauf man 5 Tropfen Jodeosinlgsung zusetzt
und so viel '/, Normal-Kalilauge, nach jedem Zusatz die Mischung
kriftig umschiittelnd, bis die untere wiisserige Schicht eine blaB-
rote Firbung angenommen hat.

Verwendung: Die !/,, Normal-Salzsiiure dient zur Alkaloid-
Bestimmung obiger angefiihrten Drogen und Priiparate. Bei der
Alkaloid-Bestimmung ‘von Radix Ipecacuanhae und Semen Strychni
wird aber nicht mit '/, Normal- sondern mit Y/,,, Normal-Kali-
lauge zuriicktitriert.

1 cem '/,, Normal-Salzsiure entspricht:

0,0309 g Chinalkaloide,
0,0285 g Morphin,

0,0254 g Emetin,

0,0364 g BrechnuBalkaloide.

Acidum hydrochloricum volumetricum
iwnormale.
Gehalt: Sie soll in 1 Liter 0,3646 g Chlorwasserstoff ent-
halten.
Bei Bedarf durch Mischen von 10 eem Zehntel-Normal-Salz-
siure und 90 ccm Wasser zu bereiten.

Liquor Kali caustici volumetricus
Ywnormalis.

Gehalt: Sie soll in 1 Liter 0,5616 g Kaliumhydroxyd ent-
halten.

Bei Bedarf durch Mischen von 10 cem !/, Normal-Kalilauge
und 90 cem Wasser zu bereiten und alsdann gegen Hundertel-
Normal - Salzsiiure unter denjenigen Bedingungen einzustellen,
welche bei der Verwendung der Hundertel-Normal-Kalilauge ob-
walten.

Einstellung und Verwendung: Die Iundertel-Normal-
Salzsidure dient zur Alkaloid-Bestimmung von:

Cortex Granati,
Extractum Belladonnae,
Extractum Hyoseyami,
Extractum Strychni,
Tinetura Strychni,
Tubera Aconiti.
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ktitrieren der
siure bei Bestimmung obiger Priiparate. Auch
Zuriicktitrieren von '/, Normal-Salzsiure bei der Alkaloid-
Bestimmung von

Die !, Normal-Kalilauge dient zum Zuri
1 .00 Normal-Salz
Z

Radix Ipecacuanhae und
Semen Strychni
findet dieselbe Anwendung.

Um die '/, Normal-Kalilauge beim Bedarf einzustellen,

bringe man 20 cem der '/, Normal-Salzsiure in eine 200 cem
fassende Flasche aus weiflem Glase, fiige etwa 100 com Wasser
und so viel Ather zu, daB die Schicht des letzteren die Hohe
von 1 em erreicht, worauf man 5 Tropfen Jodeosinlésung und so
iel !/ o Normal-Kalilauge zusetzt, nach jedem Zusatz die Mischung
kriiftic durchschiittelnd, bis die untere, wiisserige Schicht eine
blaBrote Farbe angenommen hat. Die verbrauchten cem Y/, Nor-
Kalilange entsprechen 20 cem '/, Normal-Salzsiiure.
Soll die /o Normal-Kalilange zum Zuriicktitrieren bei der
Alkaloid-Bestimmung von Radix Ipecacuanhae und Semen Strychni
verwendet werden, so stellt man sie auf 20 cem Zehntel-Normal-
Salzsiiure auf gleiche Weise ein.

1 ecem Y/, Normal-S iure entspricht:

0,01475 ¢ der Alkaloide der Granatwurzelrinde,
0,0028927 g Atropin, Hyoscyamin und Scopolamin,
0,0036432 g Strychnin und Brucin,

0,0064547 g Aconitin.

Liguor Jodi volumetricus.
Zehntel-Normal-Jodldsung,
Gehalt: Sie soll in 1 Liter 12,685 g Jod, welche mit Hilfe
von 20 g Kaliumjodid gelost werden, enthalten.
Darstellung und Priifung: 20 g Jod zerreibe man mit
2 ¢ Kaliumjodid, bringe das Gemisch in eine Porzellanschale,
stiirze einen Hlastrichter dariiber und erwirme gelinde. Das
sublimierte, fein zerriebene Jod werde im Exsikkator iiber Schwef
strocknet. Von diesem getrockneten Jod wiege man 14 g
ab, bringe sie in einen Literkolben, fiige 20 g jodsiurefreies
Kaliumjodid hinzu und 100 com Wasser. Man lifit nun unter
ifterem Umschwenken stehen, bis sich alles Jod gelost hat, und
fiillle dann mit Wasser bis zur Marke auf.
Die Einstellung dieser Jodlisung geschieht mit
Natriumthiosulfatlosung. Gleiche Volumina beider F1

el-

giure

'/,o Normal-

igkeiten
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sind einander gleichwertig. Zu diesem Zwecke pipettiere man
20 cem der zu untersuchenden Jodlosung ab, bringe sie in einen
Kolben und fiige aus einer Biirette '/, Normal-Natriumthiosulfat-
lésung hinzu, bis die Fliissigkeit weingelb erscheint, woranf man
einige Tropfen Stirkelésung hinzufiigt und wiederum * 10 Normal-
Natriumthiosulfatlésung, bis die Fliissigkeit farblos erscheint.

Da man die Jodlésung etwas konzentrierter hergestellt hat,
s0 wird man von der Y/\o Normal-Natriumthiosulfatlisung mehr als
20 cem bis zur Entfirbung verbrauchen. Man muB deshalb die
Jodlgsung mit Wasser verdimnen. Man findet die zur Ver-
diinnung nétige Menge Wasser, indem man die Gleichung be-
rechnet: 20 verhiilt sich zu der zur Entfirbung verbrauchten
Menge '/, Normal-Natriumthiosulfatlssung z. B. 23 cem wie das
Volumen der zu verdiinnenden Jodlésung z B. 950 cem zu x

20 :23 =980 x
X = 1092,5 cem

d. h. 950 cem Jodlsung sind mit Wasser auf 1092,5 com
zu bringen.

Verwendung: siche vorne bei den Reagentien.

1 ¢em '/, Normal - Jodlosung entspricht:

0,00495 g Arsentrioxyd,
0,0167 g Brechweinstein.

Liquor Natri thiosulfurici volumetricus.
Zehntel-Normal-Natriumthiosulfatlosung.

Gehalt: In 1 Liter soll 24,882 g Natriumthiosulfat ent-
halten sein.

Darstellung und Priifung. Die Einstellung geschieht
mittels Jod. Dasselbe reinigt man, wie hei Liquor Jodi volu-
metricus angegeben, durch Zusammenreiben mit Kaliumjodid,
Sublimation und Trocknen im Exsikkator. Von diesem trockenen
Jod wiege man 1 g ab und bringe dasselbe mit 5 g Jodsiiure-
freiem Kaliumjodid in ein Kilbchen, welches 200 cem faBt,
setze 50 cem Wasser zu und lasse dann so lange unter ofterem
Umschwenken stehen, bis alles Jod gelost ist, worauf man mit
Wasser bis auf 200 cem auffiillt. Je 50 cem dieser Lésung ent-
halten 0,25 g Jod gelist und diese bediirfen 19,7 cem '/, Normal-
Natriumthiosulfatlisung zur Entfirbung.

Man lése nun 30 g Natriumthiosulfat in einem Literkolben
auf und fiille denselben bis zur Marke. Man pipettiere dann
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llsung ab, bringe sie in ein Becherglas und
von der Natriumthiosulfatlisung aus einer Biirette so
hinzu, bis die Fliissigkeit hellgelb erscheint, worauf man
ein Tropfen Stiirkelgsung hinzufiigt. Man fiige nun wiederum
Natriumthiosulfatlosung hinzu, bis Entfirbung eingetreten. Da
die Natriumthiosulfatlosung etwas konzenirierter hergestellt,
rd man bis zu diesem Punkte weniger als 19,7 cem brauchen
md die Losung ist daher mit Wasser zu verdiinnen. Man findet
lie hierzu nitige Menge Wasser, indem man die Gleichung be-
echnet: Die verbrauchten cem Natriumthiosulfatlgsung z. B. 17 cem
verhalten sich zur Differenz aus 19,7 und den verbrauchten cem

Natrinmthiosulfatlésung (19,7 — 17 = 2,7) wie das Gesamtvolumen
ler zu verdiinnenden Lisung z. B. 1200 cem zu X.
17: 2,7 = 1200:x
x == 190,56 ccm Wasser.

Ist die Natriumthiosulfatlisung zu schwach, so wird man
m Titrieren von 50 c¢em obiger Jodlésung mehr als 19,7 cem
auchen und man muB der Liosung daher noch Natriumthio-
hinzusetzen. Man erfilhrt die Menge des letzteren durch
folgende Gleichung:

19,7 verhalten sich zu den verbrauchten cem Natrium-
fatlosung, z. B. 21 cem wie die Menge des zu einem Liter
sten Salzes z. B. 25 g zu =x.

19,7:21
x— 26,6b¢g
1. h. man hitte statt 25 g Natriumthiosulfat 26,65 g zu einem
Liter auflosen sollen; man muB daher zu je ein Liter 26,65
- 25 = 1,65 g Natriumthiosulfat zusetzen.

Hat man die Lisung verdiinnt oder durch weiteren Zusatz
von Natriumthiosulfat verstirkt, so muB die Priifung nochmals
vorgenommen werden und es miissen nun zu 50 cem Jodlisung
genan 19,7 cem Natriumthiosulfatlosung gebraucht werden.

Hat man !/, Normal-Jodlésung, so kann diese zur Einstellung
!/\o Normal - Natriumthiosulfatlosung benutzt werden, indem
» Volumina beider Losungen einander iquivalent sind. Zur
ifung pipettiere man 20 e¢em '/, Normaljodlosung ab, bringe
sie in ein Becherglas, fiige Natriumthiosulfatlésung aus einer
Biirette hinzu, bis die Fliissigkeit weingelb geworden. Nach Zu-
einiger Tropfen Stirkelosung setze man wiederum Natrinm-
sulfatlosung, bis Entfirbung eintritt, zu. Braucht man von
letzterer Fliissigkeit weniger als 20 cem bis zu diesem Punkte,
so ist die Losung zu stark und muf mit Wasser verdiinnt werden.

) X
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Braucht man mehr als 20 ccm, so ist die Natriumthiosulfatlosung
zu schwach und man muB noch Natriumthiosulfat hinzusetzen.,
Die Berechnung geschieht anf gleiche Weise wie oben angegeben.
Verwendung siche bei den Reagentien.
1 cem Y, 1\0r111‘11-1\'a1riumﬂu’osu]!_‘at]iisung- entspricht :
0,003545 g Chlor
0,00¢ g Eisen
0,012685 g Jod.

Liquor Jodi spirituosus volumetricus.
Weingeistige Jodlosung.

25 g Jod lse man in 500 cem Weingeist.

Liquor Hydrargyri bichlorati spirituosus
volumetricus.
Weingeistige Quecksilberchloridlésung.

30 g Quecksilberchlorid lése man in 500 cem Weingeist und
filtriere wenn nitig.

Letztere beiden Lisungen dienen zur Jodzahlbestimmung der
Fette und Ole. Die Jodzahl driickt die von einem Fette ab-
sorbierte Jodmenge in Prozenten des untersuchten Fettes aus.

Zur Bestimmung des Jods in der Jodlisung bringe man je
25 cem weingeistige Jodlssung und weingeistige Quecksilberchlorid-
lsung in einen Glaskolben, fiige 15 cem Chloroform und 15 cem
Kaliumjodidlisung, welehe 1,5 ¢ Kaliumjodid enthilt, hinzu, lasse
4 Stunden stehen und titriere unter iftigem melmﬁ:ln mit
"o Normal - Natriumthiosulfatlosung bis zur hellgelben Fiirbung,
worauf man einige Tropfen Stirkelosung zusetzt und mit * /10 Normal-

\a?rlumthimull.lﬂucung bis zur Entfirbung titriert. Man erfiihrt
dadurch, wieviel cem ?/,; Normal-Natriumthiosulfat losung zur Bindung
des in 50 cem obiger Mischung enthaltenen Jods nitig sind.

Zu  gleicher Zeit wiege man die vorgeschriebene Me nge
Fett oder 01 (von Schweinefett etwa 1 g, von den nicht trock-
nenden Olen etwa 0,5, von den trocknenden Olen etwa 0,1 g) ab,
indem man die fe~leu Ole hei niedriger Temperatur in einem
kleinen Schilchen schmilzt und dieses tariert, die fliissigen Ole
in einem kleinen Glischen tariert, und nun hiervon anniihernd
eine entsprechende Menge T ropfen m ein diinnwandiges, mit Glas-
stopfen zu verschlieBendes Glas von etwa 250 cem bringt, worauf
man zuriickwiegt und so die Menge Fett oder ()1 mlalnt welche
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ur Untersuchung verwendet wird® Man lést nun das Fett in
5 cem Chloroform, fiigt je 25 cem weingeistige Jodlosung und
ksilberchloridlosung hinzu und lift 4 Stunden (bei den
renden Olen, Mobnol und Leinsl 18 Stunden) lang an einem
v direktem Tageslicht geschiitzten Orte stehen. Sodann versetst
man mit 1,5 g (besser 2,5 g) Kaliumjodid und 100 cem Wasser
titriert mit '/, Normal-Natriumthiosulfatlosung bis zur hell-
hen Firbung, fiigt einige Tropfen Stirkelosung hinzu und
rauf von obiger Lisung bis zur Entfirbung.

Bei der Bestimmung der Jodzahl von Mohnil und Leinol
lle man zwei blinde Versuche an, um den Jodgehalt von 25 cem
Jodlosung festzustellen, und zwar innerhalb 18 Stunden, und
e das Mittel aus beiden Titrierungen.

Findet bei der Mischung der Chloroform-Fettlosung mit der
Jodlosung eine Triibung statt, so ist noch etwas Chloroform zuzu-
getzen, bis klare Losung erfolgt. Findet nach zwei Stunden schon
eine fast vollige Entfirbung statt, so miissen noch gleiche Mengen
Jod- und Quecksilberchloridlésung zugesetzt werden.
Berechnung: Die zur Titrierung des vom Fett nicht
absorbierten Jods gebrauchten cem '/, Normal-Natriumthiosulfat-
Josung werden von den zur Titrierung der 50 cem Quecksilber-
chloridjodlosung gebrauchten cem in Abrechnung gebracht, und
die Differenz mit 0,012685 multipliziert. Man erfihrt sodann
jie Menge Jod, welche von der abgewogenen Menge Fett oder
(1 absorbiert wurde. Wird diese Zahl mit 100 multipliziert und

s Produkt durch die zur Untersuchung verwendete Menge Fett
oder (1 dividiert, so erhidlt man die Jodzahl.

Wurden z. B. zum Titrieren von 50 ccm Quecksilberchlorid-
jodidlgsung 93 cem '/;, Normal-Natriumthiosulfatljsung gebraucht,
und wurden, nachdem man eine gleiche Menge Quecksilberchlorid-
jodidlésung mit 0,8 g Fett zusammengebracht hat, nur 34 cem
/.. Normal-Natriumthiosulfatlosung zum Zuriicktitrieren verwendet,
g0 berechnet sich die vom Fett aufgenommene Jodmenge:

93 — 34 = 59 X 0,012685 = 0,7484 g Jod. Daraus be-
0,7484 X 100

li__H

rechnet sich die Jodzahl: = 93,5.

#¥) Man kann die Menge des Oles auch in de
on den trocknenden Olen 1 g in ein 50 cem-
. das O1 in Chloroform list und mit Chloro
Pipettiert man von dieser Lisung 5 cem ab, so entsprechen
3. Man setzt nun weitere 10 cem Chloroform zu, und ver-
soeeben. Von den nicht trocknenden Olen wiege man
en . 1és s in Chloroform und mit letzterem bis
Man nehme von dieser Lisung 10 cem zur Untersuchung,
g Ol entsprechen, und verdiinne mit 5 cem Chloroform.
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Das Arzneibuch 148t die Jodzahlen bestimmen von:

Adeps suillus, Oleum Jecoris Aselli,
Oleum Amygdalarum, Oleum Lini,
Oleum Cacao, Oleum Olivarum,

Oleum Papaveris. Siehe die betreffenden Stoffe.

Liquor Argenti nitrici volumetricus.
Zehntel-Normal-Silbernitratlssunc.

Gehalt: In 1 Liter sind 16,997 g Silbernitrat enthalten.

Darstellung und Priifung. Die Zehntel- Normal -Silber-
nitratlisung wird mit chemiseh reinem, durch starkes Glithen von
aller Feuchtigkeit befreitem }\mhmlz eingestellt. Zu diesem
Zwecke wiege man genau 2 g geglithtes, reines Kochsalz ab,
bringe sie in einen 500 cem Kolben, lése sie in Wasser und fiille
dann bis zur Marke auf. 50 cem dieser Lisung enthalten 0,2 ¢
Kochsalz und diese bediirfen zur Filllung 84,18 cem Zehntel-
Normal-Silbernitratlésung.

Man lése 18 g geschmolzenes Silbernitrat zn 1 Liter Fliissig-
keit und setze von dieser Lisung aus einer Biirette zu 50 com
obiger Kochsalzlosung, zu welcher man einige Tropfen Kalium-
chromatlosung zugefiigt hat, so lange zu, bis die Fliissigkeit beim
Umschiitteln bleibend rot gefirbt bleibt. Da man die Silberlisung
etwas stirker gemacht hat, so wird man bis zu diesem Punkte
weniger als 34,18 com ”‘t‘bl‘ﬁ!lL]n’ll und die Silberlésung muf da-
her mit Wasser verdinnt werden. Man findet die zur Ver-
diinnung nitige Menge Wasser durch Berechnung der Gleichune:

Die zur Fillung der Kochsalzlisung verbrauchten com Silber-
losung z. B. 30 ccm verhalten sich zur Differenz aus 34.18 und
den verbrauchten cem Silberlosung (34,18 — 30 — 4,18) wie das
Gesamtvolumen der zu verdiinnenden Hi]burh}.\ung z. B. 1200 cem
Zu X. 30:4,18=1200:x

X =167,2 ccm Wasser.,

Hat man eine Zehntel-Normal-N: atriumchloridlisung, so kann
man mit dieser die Silberlosung einstellen, da gleiche Volumina
der Zehntel-Normal - Losungen einander "l(‘ii.h“ﬁlh“’ sind. Man
pipettiere 10 cem der Zehntel-Normal - Natriumchloridlssung ab,
bringe sie in ein Becherglas, verdiinne mit etwa 20 com W asser,
setze 3—4 Tropfen Kaliumchromatlosung zu und dann so viel
Silberlisung, bis beim Umrithren bleibende Rétung eintritt. Da
die Silberlisung etwas stirker hergestellt wurde, so wird man
bis zu diesem Punkte weniger als 10 cem gebrauchen,
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Man findet die zur Verdiinnung nitige Menge Wasser durch
mung der Gleichung:

Die zur Fillung verbrauchte Menge Silbernitratlosung z. B.
9.2 cem verhiilt sich zur Differenz aus 10 und den verbrauchten

cem Silbernitratlosung (10 — 9,2 = 0,8) wie das Gesamtvolumen
der zu verdiinnenden Silberlésung z. B. 950 cem zu x.
9,2:0,8=950:Xx
x = 82.6 cecm Wasser.
Verwendung: siehe bei den Reagentien.
1

1 cem der Zehntel-Normal-Silbernitratlosung entspricht:
0,00541 g Cyanwasserstoff,
0,008097 g Bromwasserstoff,
0,00585 g Natriumchlorid,
0,0098 » Ammoniumbromid,
0,01191 g Kaliumbromi
0,0166 g Kaliumjodid,
0,0103 ¢ Natriumbromid,
0,01499 g Natriumjodid,
0,004957 g Allylsenfdl.

Liquor Natrii chlorati volumetricus.
Zehntel-Normal-Natriumchloridlosung.
Gehalt: In 1 Liter sind 5,85 g Natriumchlorid enthalten.
Darstellung und Priifung. Man glithe chemisch reines
Kochsalz einige Zeit, lasse im E

ikkator erkalten und wiege
genan 5,85 ¢ davon ab. Diese bringe man in einen Literkolben,
lose in Wasser und bringe die Losung auf einen Liter.

Hat man eine Zehntel-Normal-Silbernitratlosung, so kann
man diese zur

Einstellung der Natriumchloridlésung benuizen, da
gleiche Yolumina der Zehntel-Normallisungen einander gleiehwertig
sind. Man stelle sich zu diesem Zw

¢ eine etwas stirkere
Natrinmchloridlésung her, indem man etwa 6 g entwissertes
Natriumehlorid zu einem Liter lost, 10,0 ccm dieser Losung ab-
pipettiert, mit 20 cem Wasser verdiinnt, 3 bis 4 Tropfen Kalium-
chromatlésung und dann soviel von der Zehntel - Normal - Silber-
nitratlosung aus einer Biirette zusetzt, bis beim Umriihren eine
b :nde Rotung der Fliissigkeit eintritt. Man wird etwas mehr
als 10 cem der Silberlosung bis zu diesem Punkte niti
und die Natriumehloridlgsung ist mit Wasser zu verdiinnen. Man
let die zur Vergiiunung nétige Menge Wasser durch Berechnung
der Gleichung: 10 cem verhalten sich zur Differenz aus 10 und

g haben,
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den verbrauchten cem Silberlgsung z. B. 12 cem, wie das Gesamt-
volumen der zu verdiinnenden Natriumehloridlosung z. B. 1800 cem
Zu X. 10:2=1800:x
X = 360 cem Wasser.
Verwendung: siehe bei den Reagentien.
1 cem 'y, Normal-Natriumehloridlisung entspricht :
0,016997 g Silbernitrat.

Liguor Ammonii rhodanati volumetricus.
Zehntel-Normal-Ammoniumrhodanidlgsu ng.

Gehalt: In 1 Liter sollen 7,618 g Ammoniumrhodanid ent-
halten sein.

Darstellung und Priifung. Man stellt die Ammonjum-
rhodanidlésung mittels Y10 Normal-Silbernitratls ung ein und ver-
wendet hierzu als Indikator eine Losung von Ferriammoniumsulfat
(siehe bei den Reagentien).

Man lgse 9 g Ammoniumrhodanid in einem Literkolben zu
einem Liter. Man pipettiere 10 cem Zehntel-Normal-Silbernitrat-
losung ab, verdiinne sie mit 20 cem Wasser, fiige 2 cem Salpeter-
siure und 1 ccm Ferriammoniumsulfatlosung zu und dann solange
von obiger Ammoniumrhodanidlosung aus einer Biirette, bis beimn
Umriihren eine bleibende Rotfirbung erfolgt. Man wird bis Zu
diesem Punkt, weil man die Ammoniumrhodanidlésung  etwas
stirker gemacht hat, weniger als 10 cem Ammoniumrhodanid-
losung -bediirfen und dieselbe muf mit Wasser verdiinnt werden,
Man findet die zur Verdiinnung nitige Menge Wasser, indem
man die Gleichung berechnet: Die verbrauchten cem Ammo=
niumrhodanidlosung verhalten sich zur Differenz ans 10 und den
verbrauchten cem Ammoniumrhodanidlosung z. B. 9,6 cem wie
das Gesamtvolumen der zu verdiinnenden Liésung z. B. 1500 ¢em
zZu X, 9,5:0,5 = 1500 : x

X = 78,9 cem Wasser.

Hat man die Verdiinnung der Ammoninmrhodanidlésung vor-
genommen, so priife man nochmals, ob nun genau 10 cem dieser
Losung bis zur Rotfirbung nitig sind.

Verwendung: siche bei den Reagentien.

1 cem Ammoniumrhodanidlssung entspricht:

0,016997 g Silbernitrat.
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