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[hie Arscheheﬁtil‘m‘nung machen wir durch einfaches Yeor-
brennen von

20 SBubstanz

i einer Platinschale
Das Hiibel'sche Verfahren nach Kremel. Man liist

2.0 Substanz

40,0 Alkohol,

Tropfen Phenolphtalein hinzu und versetzt dann vor

q- s. alkoholischer II:. N.-Kalilange

Jintritt der Rotfiirbung. Der Verbranech an me KHO,

tanz, viebt die Siurezahl®.

hnet 1,0 Subs
e ,,Esterzahl®* erhiilt man dadurch. dass man dieselbe hereits
titrerte Lisung mit

20—30 cem alkoholiseher Y, N.-Kalilaq

versetzt, die Mischung eine halbe Stunde im Dampf- oder Wasserbad

Umst

von Phenolphtalein mif

tteln erhitzt und nach dem Erkalten mit Hilfe

unter otterem

. S. ) . N.-SBiare
| .
suriicktitriert.
Die Addition der Siure- und Esterzahl lefert die ;Verseifungs
hishi el in lealfem Alkohol - unvollstiindic 16
Substanzen, welche sich in kaltem Alkohol nur unvollstiindig lisen,
werden etwas erwirmi und dann behufs Feststellung der Siinrezahl®
sofort titriert. Man hat nicht zu fiivchten, dass bel einer nur einiger-
massen vorsichticen Behandlung eine Verseifung eintritt
|1i.:' 1':!'|_.:.|||'1I:I

derselben spiritusen Lisung gewinnen kann und dass es nicht not

» hat gelehri, dass man beide Zaklen mit ein und

wendig ist, zweimal je eine Menge Substanz in Arbeit zu nehmen.
Bei dunkeln Ktrpern list man, um die Endreaktion beim Titrieren
hesser erkennen zu kénnen, nur 1.0 Substanz m Alkohol.
Aus den Gummiharzen gewinnt man e¢ine alkoholische Lisung

ipfende Extraktion
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Charta (Linteum) sinapisata.

Fiir die Wertschiittzung des .‘\'s-]|'.'||;|1n'lr-]'~"1 st es wichtig, nicht nur

m wissen. wie viel Senfsl, sondern in welcher Zeit es dasselbe ent-
5

wickelt. Um die Senfslmengen festzustellen, welehe sich nach 1.2, 8,

irung nach diesen Perioden

{. 5 und 10 Minuten entwickeln, muss die G
unterbrochen werden, was durch Zusatz von Alkohol geschieht. Dei
dem vor einigen Jahren von uns ausgearbeiteten Untersunchungsgang *
weht, man von einer oemessenen Fliche Senfpapier aus und verfiihrt
folrendermassen :

1 Blatt Senft) .|§|'1|-1 von bekanntem Mass

n in 20 bhis 30 Streifen, fl‘.p--]'j_[lll'"-':-i diese in einem

50 cem Wasser von 20—:

lisst unter sanftem Schwenken
x Minuten
einwirken und fiigt. wenn man nicht die Gesamtmenge des iith.
Senfiles zu bestimmen, sondern die (ihrung zu unterbrechen wiinscht,
D ccm .'\]Ih'u!l-.l:;
I‘-Iit!.-f||_

Um das beim Erhitzen auftretende Aufschiiumen zu verhiiten,

20 Olei Olivarum Provincialis
hinzu, legt unter Einschaltung eines Liebig'schen Kiihlers ein Kélbehen
von 100 cem Gehalt mit

10,0 Liquoris Ammonii caustici
Vor und destilliert

25—30.0
iiher.

Mit Wasser anf

100 cem
Verdiinnt setzt man

(. 8. Silbernitratltosung
IS zu einem weringen Uberschuss hinza, sammel nach 12-
i‘l'k“.m'“.'-f"rll Stehen den Nllt'lll'T.‘il_'.l]l:I_: auf gewogenem Filter, wiisch
ihn aus und trocknet bei 100 9

Das Gewicht des Schwefelsilbers mit 04301 multipliziert griebi

die Menge des vorhandenen Senfiles.

”l'i[-vlihul‘:_'m' Annalen 1886, 8. 09,
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Man rechnet

dem noch an einicen Bliitt

anf 10 (crm .‘\'u'.’l.!']';\[-l.--' um, stellt aber ausser-

ern des fraglichen Fabrikates das Gewicht des

aufgetragenen Senfmehles fest und ermittelt mit Be ritcksichticune d

Fliche die Senfélmenge fiir 100 Teile ehl
Extracta,
jestimmung von Trockenriickst nd, Asche., Kalinm-

carbonat, siure, Alkaloid,

aut ihren Gel

Die Untersuchuno der

an Wasser, Asche
bezw. Kaliumkarbonat behielt bei, bestimmten aber im letzten

Jahr noch die im Extrakt e

freie Siinre und bezeichneten fin

L g Extrakt den Verbrauch an me KHO als .Stiurezahl® Fii

letztere ist unser Verfahren folgendes:

20,0 dest. Wassers
und neutralisiert die Lisung mit
q. 5. Yo N.-Ammoniak.

Die Endreaktion bestimmt man durch Pipteln mit einem diinnen

Glasstab auf rotes Lackmus - P o stpapier, das mindestens eine Empfind

lichkeit von 1:40000 NH3 besitzt. Nach Abspiilen mit Wasser ist

die Einwirkung der Extraktlosune anf den Farbstoff des Papieres leicht

zi1 erkennen.

Wir michten uns hier hervorzuheben erlauben. dass zum iipfeln
besonders dunkler Fliissigkeiten, wie sie Extraktlosuneen oder Tinkturen

vendet

darstellen, ein mit Lackmus eefiirbtes Filtrierpapier nicht ve

werden Kann.

bei anderen Arbeiten ist die Farbenveriinderung

auf dem von der Fliissickeit nicht durchdruneenen Unterervund des Post
papieres viel se s erkennen, wie anf ungeleimtem Papier. So
bringt., um ein B ein Tropten Blut auf letzteren

keing Veriinderung her

withrend aul dem roten Lackmus-Post

blaner Fleck sicht-

papier
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bei 100 trocknen und den Prozess dadurch Ordern, dass wir die sicl

er mit Vermeidung eines Materialverlustes,

oben bildende Haut ofters.

mittelst Platindrahtes zerstiren. Das Gewicht des Trockenriickstandes

den Was serge halt.

vom urspriinglichen Gewichte subtrahiert e
Der Bestimmung der Asche wird ein besonderer Artikel gewidmef

werden. (8. 26).

n wir den Gehalt an

In den narkotischen Extrakten ste
1loid fest und wenden wie friiber das von uns ..'li\_'_'_'l'.'ll']n'ii.i".--
Ather-Verfahren an. Der Voll

0, wie wir es bei Extract. Aconiti, Belladonnae, Conii und Hyo-

indickeit wegen fithren wir

seyami einhalten, auf:

Man list

30 dest. Wassers,
. ) - t TR :
Vermiseht, ohne stark zu driicken, mit

10,0 Marmor-Atzkalk,
wWelehe man vorher zu griblichem Pulver rieb, und fiillt die Mischung
Sofort in den unten mit einem 2 em hohen Wattepfropten verschlossenen
Barthel schen I'-‘“'-‘E"'*"l"“"-'\]’I”“-:” (s. 8. 32). Man fiigt nun den

wm das dazu gehin Dreirdhrensystem aunfgesezt

"\I‘l“l-l'vii, nachdem

hat | mittelst durchbohrten Korkes in eine Kochflasche wvon 150 bis
20 - ]
<v0 cem Illlli!l]. 111 \\."'ll'“i' man

200 siinrefreien _.\T.‘I'll rs

ein, klemmt den Hals der Kochflasche in einen Halter und

bringt sie iiber ein nicht zu heisses Wasserbad. Die Entwickelung
der Ath rdiimj

l""-f-'ml"ul und wird dadurch geregelt, dass man die Entfernung zwischen

und damit verkniipft die Extraktion wird nun sofort

Wasserbad und Kochflasche vermehrt oder vermindert.

Bei Extractum Aconiti, Belladonnae und Hyoseyami extrahierf man
30 o - : - 4=~ s . e
W, hichstens 45 Minuten . wiithrend Conium - Extrakt mindestens zwe

Q. o .
Standen beansyrucht.

Der Vorsicht wegen extrahiert man mit Ather stets ein zw
M

i, falls durch die erste Extraktion auch bei Einhaltung der vorge-

schy |

0 Erfolg der ersten Extraktion.

]

1ebenen Zeit nicht alles Alkaloid Fewonnen worden wiire. Diese

‘“Weite Lisung dampft man fiir sich ab und kontrolliert auf diese Weise

|
|
|
|
|
:I_ |
‘I
11}
[l
|
|
i
1
| |
1
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‘ |
{18 114
I
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Ihe #therische All

loidlésung giesst man in ein nicht zu kleines
tariertes Porzellanschillehen, die Kochflasche zwei bis drei mal mit etwas
Ather ||:.-."!L.-5]-."¢'j.-;:n[_ setat

1 ccm .\l!ll.!l' d

zit und verdunstet vorsichti

eniitzten Wasser

1 | 1-4
uber aem zuar l'.‘.'l]':lu\.'.l'l'.

bade bei hichstens 20 °, wobei zu vermeiden ist, dass in der Nithe mit
Chlorwasserstoff, Salpeter- oder Essigsiiure, rhaupt einer fliichtiger

1

wbeitet wird

Siure

Noch sichererer fibri man durch Behandlung in verdiinnter Luff
unter der Glasglocke, wobei man sich in Ermangelung einer Luftpumpe
canz gut eines Wasserstrahlapparates bedienen kann.

Man r].1!||!_-|'I bis zn einem Gewicht von

10, setzt, um das Alkaloid zu lisen

05 cem Spirvitus diluti
u und verdiinnt mit
LU ¢em ‘\l|||\!' desillatar

Nach Hinzufiigung von Blauholztinktur titriert man mit

q. 5. Hundertstel-Normalsechwefelsiure
und berechnet aus dem Verbrauche die Alkaloidmence nach folgenden
“fl'il‘hllln;'r-!!:
0,00289 Atropin.
l ecom - .
0,00289 Hyoseyamin,
000533 Aconitin.

000127 Coniin.

Hundertstel

Normalsinre

Bei dem verschiedenen Wassergehalte der Extrakte kann es vor-
kommen, dass die fiir 2 g Extrakt vorgesehenen 10 ¢ Kalk zu niedrig
bemessen sind. Man erkennt dies daran, dass die Masse nicht kriimelich.
sondern mehr klebrig ist und was nicht sein soll am Pistill
anklebt. In diesem Fall setzt man noch 1—2 o Kalkpulver zu

Bei Extract Strychni verfiihrt man so, das man

1,0 Strychnos-Extrakt
fein verreibt, mif
30 dest. Wasse
anrithrt und mit
10,0 Marmorkalkpulver
mischt. Die weitere Behandlung ist der oberen gleich. Bei der Titra
tion entspricht 1 cem */,, N.-Siure 0,0182 g Alkaloid (zu gleichen

Teilen Strychnin und Bruoin angenommen).




Wir beniitzten frither Rosolsiure als Indikator; im weiteren Vor-

unserer Ar n iiber die Empfindlichkeit der Indieatoren uns

Reagenspapiere *) fanden wir aber, dass die Blauholztinktur eine wviel
schirfere Endreaktion wie alle anderen Indikatoren zeigt. Sie schien

deshalb bei der Titration der Alkaloide besonders geeignet und bewiihrfe

ich so auscezeichnet, dass wir bereits seit

iiber einem Jahr bei den immer wiederkehrenden Untersuchun

sich in diesen Fiillen thatsich

en der

narkotischen Extr

dete nur noch den genannfen Indikator verwenden.
Man bereitet die Tinktur aus 1 Teil geraspeltem Blauholz und 20 Teilen

-“‘i1'il"ll‘.1~, neutralisiert aber das an und fir sich saure Filtrat durch '.1'1!1\]"--1|-

weises Zusetzen von N.-Ammoniak: die Endreaktion erkennt man an

dem Dunkelwerden der Farbe.

s dieser Tinktur sowohl naturelles wie fermen

Es eignet si

T B
VisCHEDN

tiertes Blauholz (wenigstens konnten wir keinen Unterschied

beiden Marken in unserem Fall erkennen), dagegen mur 90 prozentige:

Weingeist. Eine mit verdiinntem Weingeist be reitete Tinktur verliert
schon nach einigen Tagen ihre Empfindlichkeit, withrend die aus 90-
prozenticem Alkohol gewonnene — soweit bis jetzt unsere Erfahrungen
reichen — bis 11/, Jahr unveriindert bleibt.

Methode (dieselbe ist

Wiihrend nun bhier mit unserer Kalk-Ather

ihrt) immer unter sich iibereinstimmende

bereits iitber 800 mal ausg

tanr nicht iiberall

erzielt wurden. hat sie zu unserem Er

in demselben Masse befriedigt und ist von kompetenten Seiten als nicht

auch den Einwurt, «

immer zuverlissig befunden worden. Wenn wi

bei 1- bis 2tiigiger Beriihrung mit dem Kalk zer-

Sich |'l-|r'

setzten, als unsere Methode, die ein sofortiges Extrahieren vorschreibt,
nicht ancehend auf sich beruhen lassen konnen, so war es doch auf-
h bek

mit {iber Wir fithren seit Jahren alle Extraktionen mit dem wvon

wurde. es .'-i"h" Kalk in den .Iiﬂil'l".Ll]h}'.ll'_',

mehrf:

unserm Herrn Gustav Barthel konstruierten Extraktions-Apparat aus
und wenden letzteren auch fiir die Untersuchung der narkotischen Ex-
irakte an. Zunmeist arbeitet man aber mit dem Soxhlet’schen Apparat.
}':rnt nachdem :'-'-ﬂ.'_"'i.:a'i--]]'i worden war., dass die abweichenden F,r.qeh-
nisse nicht in der Verschiedenheit des Kalkes ihre Ursache hatten,
lenkte sich unsere Aufmerksamkeit auf die Apparate. Soxhlet lisst
beka

eine |

lich die auszuziehende Masse in eine Papierpatrone, welche unten

sekere Schicht Watte enthiilt, bringen, withrend Barthel den
2 ¢m hohen Wattepfrioptchen

{als seines Apparates mit einem ung

Helfenberger Annalen 18
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}’if'l.’l:“l"l! E.-.-_\Z ‘.'t'l"-?l-l'-."\ Il[IIE r:i-' .\[:I?-_-r' |=}Jr|- l..‘|ilj'_|"I]:-|i!j’_:_ \\_|-|\_';‘|u E:fug]

nicht notwendic

ist, in den Apparat einfiillt.

ende Iljl'll|lt"‘_|
haben nun ergeben, dass das Filtrierpapier der Soxhlet’schen Patrone
thatsiichlich feine Kalkteile, besonders gegen Ende der Extraktion durch-
lisst und dass dadurch entweder direkt zu hohe oder indivekt durch

Filtrieren und Verlust zu niedere Zahlen gewonnen werden. Wie schon

erwiihnt, sind diese Ubelstiinde beim Barthel'schen Apparat hier niemals
beobachtet worden, was wm so mehr in die Wagschale fallen diirfte.
weil derartige Bestimmungen zu den laufenden Arbeiten des hiesigen
Laboratoriums gehiren. Da beide Apparate nicht im Prinzip, sondern
nur fusserlich verschieden sind, so wurde der Soxhlet'sche Apparat in

der von Barthel eingefiihrten Weise angewandt, d. h. es wurde

Filtriermaterial nicht lockere Watte in einer 1'-lili='1‘!lii11'tlll-. sondern
ein dichter Wattepfropfen beniitzt. Der Erfolg entsprach durchaus unsern
Erwartungen, der Auszug enthielt keine Kalkteile und ergab bei der
Titration normale Zahlen.

Um demnach in allen Fiillen befriedigende Ergebnisse zu erzielen.
1t y - Ls
15t es notwendie

g, der richtigen Festigkeit nund Lage des Watteptropfens

eine gewisse Sorgfalt angedeihen zu lassen; ehe man daher den Ex-
fraktionsapparat mit der Kalk - Extraktmischung fiillt, iiberzeuge man
sich dadurch von der richticen Dichtickeit des \\'-.1HI']B§'!"\]-."|'E|-, dass
man letzteren mit einer 2 e¢m hohen Schicht Ather iibergiesst. st
der Wattepfropfen entsprechend, so miissen unterhalb
desselben 3 bis 4 Tropfen in der Sekunde abtropfen.

Weiter ist noch zu betonen, dass nur Ather als Extraktionsmittel
bentitzt werden darf. Ersetzt man denselben durch eine bei hherer
Temperatur siedende Fliissigkeit, z. B. Chloroform, so ldscht sich der
Kalk wiihrend des Extrahierens ab und zerfilllt zu so feinem Pulver,
dass sich der Apparat verstopft und das Durchsickern der Extraktions-
fliissigkeit aufhort. Ganz der gleiche Fall tritt ein, wenn man das mit
Kalk verriebene Extrakt nicht sofort, sondern erst nach 1 bis 2 Tagen (1)
extrahiert.

Wir sind iiberzeugt, dass nach diesen Darlegungen unsere Methode
auch in anderen Hiinden, wie es teilweise schon der Fall ist. stets iiber-
einstimmende Zahlen liefern wird, wollen aber noch ausserdem an
besonderer Stelle eine Beschreibung und Abbildung des Barthel'schen

Apparates bringen.
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Extractum Malti.
alzextrakt
werden zur Bestimmung der Trockensubstanz, beziehentlich des Wassers

verwendet, das

cetrocknete Extrs zur Ermittelune der Asche und

lefztere zur Bestimmung der Phosphorsiiure.

10,0 Extrakt

L f

200 Wasser
idene freie Siure mif
, Ne-Ammoniak

emessen unter Verwendung von empfindlichem Lackmus-Postpapier als

celist und die vorh:

Zur Ermittelung der Eiweissstoffe werden 2,0 Extrakt scharf ge-

trocknet, m denselben der ickstotf’ nach Kjeldahl bestimmt und di
Zahl mit 6,25 iziert
Maltose,
.’r'.'rm f,:a.»..u,._q BN
1.0 Malzextrakt
I 1

) com

it und die Maltose in derselben gewichts- und mass-analytisch mit

i scley f,.--.u.--lf bestimmit,*)

Es ist bekannt, dass die Ermittelung des Maltose:
und Malzextrakt

ialtes 1m Bier

nach den gebriiuchlichen Methoden immer nur eine an-

"'.i"'f'll'j-- st, da in diesen ]'|':f|1:!1

Kérper vorhanden sind, welche

wesultat been

en, 1m '\%»I'{:H'_'_"Illil'.'i Falle Fehlin:

r'sche Lisung

“Huzieren. Um zu erfahren, welchen Einfluss Dextrin auf die E

cebnisse

Vertahrens auszuiiben vermag, stellten wir fol

nden Versuch an:

von Dextrinum purissim. wurde mit Alkohol in

Strahle v tat

entstandene Niederschlag mit Alkohol

hen, wieder in Wasser gelist und mit demselben diese Ope-

zweimal wie lt; nmach dem Abfiltrieren wurde er im

finnten Raume bei 40° sehnell cetrocknet, 1.0 dieses derartic

raubenzucker befreiten Dextrine wurde in folgender Weise mit

Lisung aufgekocht und das ausgeschiedene Kupferoxydul
wurden erhalten:

kochen 24 mg Cu . ., ., . .= 1309, Traubenzucker
langem Kochen 29 9i

rem Kochen 37 mg Cu . 1,94




Unsere Voraussetzung hat sich demmnach 'Iv'\‘.f'-li_'_:".'. immerhin fallen

die Differenzen bei kleineren Dextrinmengen, wie sie in guten Malz-

extrakten vorhanden sind, nicht in die Wagschale.

Dextrin.
]Ji,. |"""-:;]||IIIIJII_-,'\' :{.-- IJI'NII'-IIJ.-\ nepen IL'I' :\I:.|'<:\l' |\Efi-j_'i '|:||'|| |E<]|.
bisher oebriiuchlichen Verfahren in der Weise ausgefiibrt zu werden,

dass das Dextrin durch Erhitzen mit Salzsiiure in Tranbenzucker iiber

gefithrt, letzterer aus der Differenz der Bestimmungen vor und nach

n Invertieren durch Fehling'sche Lisung ermittelt und dann aud
Dextrin berechnet wird.

[Die nach diesem Verfahren zur l-ll-f-]'\\au‘illllu_-_ des Betriebes vor
cenommenen Bestimmungen fiithrten zu iiberraschenden Ergebnissen. Es

dote sich niimlich, dass die Summe der fiir die Maltose und fiir das

Dextrin erhaltenen Zahlen in keinem Einklange zu dem fi len Trocken-
riickstand ermittelten Werte stand: meist war letzterer sOogar kleine
als erstere, allein auch im umgekehrten Falle war der Unterschied so

ren im Malzextrakt noch

cering. dass dieser Wert unmiglich die iib

e Tabelle mag dies

vorhandenen Korper umfassen konnte! Nachfol

veranschaulichen.

In 1030 Teilen:

Trockenriickstand |25.45 40.60/44.05 46.50150.05 56.10 55.20 53,12 54.20 49,30 44-90

9532.05 27 .40

Maltose 21.50,25.06 33.05 37.75 87.75 42.07 44,55 46.80 2

Dextrin 5.14 13.36 12.91 14.53/15.20 14.500 14.44 14,94 10.48,16.00 16.74

Unserer wiederholt durchgepriiften Lisungen sicher, konnten wir
die Ursache dieser Unterschiede nur darin vermuten, dass bei dem In
vertieren des Dextrins andere, den Bestandteilen des Malzextraktes ent-
stammende Korper auftreten, welche ebenfalls anf alkalische Kupfer-
lisung reduzierend einzuwirken vermogen. Wollten wir daher auf unser
Streben, auf analytischem Wege zu einer befriedigenden Wertschiitzung
des Malzextraktes zu gelangen, nicht Verzicht leisten, so mussten wir

uns der Aufoabe unterziehen, ein besseres Bestimmungsverfahren des

Dextring im Malzextrakte ausfindig zn machen.

‘ken Alkohol abzuscheiden und als solches

Das Dextrin duarch st

gur Wilgung zu bringen, eine Methode, die in der Brennereipraxis sehr

beliebt ist., versuchten wir zuniichst; wir erhielten auf diese Art Zahlen,

die zwar angenscheinlich weit besser, als die fritheren mit den wirklichen
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ssen im Einklang standen, allein trotzdem immer noch zu hoch

gegriffen sein mussten, da sich ergab, dass durch den Zusatz von Al-

kohol mit dem Dextrin auch die Eiweisskorper gefillt wurden. Der

Umstand ferner, dass sich auch geringe Mengen von Maltose in dem
mit Alkohol gewonnenen Niederschlage befanden, konnte die Genaunigkeit

lieses Verfahrens nicht vermehren.

[n befriedigender Weise gelang uns jedoch die Bestimmune des

dadurch, dass wir den durch Alkohol erhaltenen Niederschlag
s in Wasser listen, die Losung aufkochten, filtrierten, nunmehr
mit Fehling’scher Lésung vor und nach dem Invertieren titrierten und

die Differenz beider Bestimmungen in Rechnung brachten.

Dass es uns gelungen ist, auf diese Weise jene oben erwiihnten,

Kupferlosung reduzierenden Kérper unschidlich zu machen,
elgen folgende Versuche:

1.0 Malzextrakt
lieferte bei direkter Titration mit Fehling’scher Lisung 63,20 v, Maltose.
1,0 Malzextrakt
wurde mit HCI invertiert, titriert und die Differenz gegen die voriee Be-
stimmung auf Dextrin berechnet: 5,67 *, Dextrin

H0 Malzextrakt
igen Absatz unter , Maltose'* bes

wurde in der im vor
Alkohol gefillt, das ausgeschiedene Dextrin in Wasser welost, die Fliissio-
keit durch Einstellen der Schale in ein Vakuum der Fabrik bei 500 —
fenchtes Dextrin erleidet iiber T0° erhitzt eine teilweise Umwandlung in

hriebenen Weise mit

Traubenzucker auf ein kleines Volumen eingedampft und das Dextrin
noch zweimal der Fillung mit Alkohol und weiteren Behandlung in der-

en Weise unterworfen. Das so von jeder Beimengung von Trauben-
- befreite Dextrin wurde vor und nach dem Invertieren mit Fehling-

scher Losung titriert und ergab nunmehr im ersteren Falle kein Resultat.

im letzteren 2.3 ¢, Dextri

Um den Beweis zu erbringen, dass diese Zahl nicht deshalb so
ig sei, weil vielleicht durch den Alkohol nicht alles Dextrin gefillt
vereinigten wir siimtliche alkoholische Fliissigkeiten, in denen

Jener Fehlbetrag enthalten sein musste, dampften dieselben in oben be-

schriehener Weise im Vakuum ein und bestimmten im Riickstande den
Maltosegehalt vor und nach dem Invertieren: die Differenz beider Be-

stimmungen wurde auf Dextrin berechnet. Es wurden gefunden: 63.80 9/,

Maltose, 0,992 ¢, dextrinartige Kérper.

Ub  dieser Korper Dextrin ist, welches der Fillung entgangen,

nen wir nicht entscheiden, es scheint uns dies jedoch sehr unwahr-

scheinlich ; wir elauben vielmehr, dass wir denselben als einen kleinen Teil

Schmidt., Pharm. Chemie, 1I. 8. 633.




alten und des neuen Bestimmungsverfahrens noch weiterhin darthun:

erer {:.-El-llllrlll?:'__n'i' erbracht und unsere Methode gefesti

20

| ’
1 das Inver

jener oben erwihnten, di ieren des Dextrins bei (e
aller im Malzextrakte vorhandenen Bestandteile sich bild
] unid

welche die Fehling'sche Losung s rednzie

jene zi hohen Zahlen veranlassen, an:

halb

sprechen habe

ichnung |, dextrinartige Kirper*

ir die Bez

Was die Bestimmungen nach unserem Verfahren wesentlich genan
als die alte Meth | ist der wichtize Umst:
[rennung des Dextrins tose die Mbglichkeit gese
Mex
Konzent

Fi b

ind, dass dur

trakt in Arbeit nehmen zu

ion der Lisi

nisse mittelst Fehling'scher

rstehendem  glauben wir den Beweis fiir

Mit V

den Unterschied in den Ergebnissen des

Analyser

In 100 Teilen:

Trockenriickstand o e e MEE0 L0070
Asche e NG pnghe b s e 1.30 1.30 1.42
Maltoge: = . v e s . .|6860 62501703

1.R0 9.60 7.50

Jextrn . "l 10.40 9.20 6.20

[ e |, 6L | 4500 S5a

Der Gang unseres neuen Verfahrens zur Bestimmung des D

ins im Malzextrakt ist foloender:

3.0 Malze

werden tn

25,0 Wasser

gelist, mit

;'rJ.".l,r'.’ absoluten Alkohols

unter Umrithren im langsamen Strahl

Absetzen bet Seite _r_.lr'.\."r'.l'J':“ Die Elar f
der Nied

in etwa

schlag auf ein Filler gebracht, mit Alkohol

Go0 Wasser

gelo die Lisung aufgekocht,
100) cem

aufgefi i||”.

mit Fehling'seher Lisung zur Bestinmanung



.)]

der mit dem Dextrin ausgefdillten Maltose beniitzt, die itbrigen
30 cem
werden mit
0,5 coem Salzsdure
versetzt, 3 Stunden lang im Wasserbad erhitzt, sodann mit Natron-
lauge genaw newlralisiert wnd wiederum mit Fehling scher Lasung titriert,

Die Differens beider Bestimm ungen wird awf Dextrin berechnel.

Die Reduktionstiihigkeit ¢

1 Fehling’sche Lisung, welche Dextrin

selbst besitzt, kommt, wie schon frither angedeutet, hier nicht in Be-

tracht, sie wiirde im ;I“l'i'IIJJ',_"l"lIJ:\I];_"rTl'!l Falle der unter ,Maltose® be-

schriebenen Versuche bei einem Gehalte von 59, Dextrin 0,097 9/,

einem solc

hen von 16 %, den Betrag von 0,31 Y, zu Gunsten der
Maltose ansmachen.
Diastase.

Zur Bestimmung des Diastasegehaltes bedienen wir uns der Me-
1a

gefonden  hat mit derselben erzielte Ergebnisse liegen vor von

thode von Dunstan u]”] l’illl]ll“l'l\'. ] diese einerseits hereits }':-IlllL[.'l[l_'_E

Geissler und von Schweissinger — anderseits sich durch Einfachheit

und leichte Ausfithrbarkeit auszeichnet. Man arbeitet nach diesem Ver-

cendermassen :

fahren mit einer von uns getroffenen Abiinderung fi

Fine Anzahl von Reagensglisern fiillt man mit je 10 eecm einer

Ypigen Stirkelssung und setzt dazu eine 109/, ige Malzextrakt-
Osung in der Weise, dass man zum Inhalt des ersten Glases 0,2 cem,
‘0 dem des zweiten 0,8 cem u. s. w. der Malzextraktlosung hinzufiigt.
Die so vorbereiteten Gliiser bringt man in geeigneter Weise in ein
Wasserbad und erhitzt dvei Stunden lang auf eine Temperatur von 60 °.
Nach Verlauf dieser Zeit priift man den Inhalt der Gliiser auf vor-

Ndene Stirke durch Zusammenbringen eines Tropfens derselben mit
lilr|,.|“ Illl-"|'!I"]J "unlilnl.‘:llll'_:--

Die urspriingliche Vorschrift von Dunstan und Dimmock schreibt
die .\Ii\\l'llllll.‘l_'_'.' einer Stiirkelisung von 0,1:100,0 vor: man muss dann
an Stelle der Reagensgliiser kleine Kolbchen verwenden, von denen man
bei den gewithnlichen Laboratoriumseinrichtungen eine grissere Anzahl
HEht auf einmal in einem Wasserbade unterbringen kann. Diese Un-
\inehmlichkeit wird vermieden durch die von uns beschriebene Ab-
inderung, die wir trafen, nachdem wir uns durch Versuche iiberzeugt
I!-:'.II'||‘ dass die Konzentration der Stiirkelosung innerhalb der Grenzen
von 1 . 92() bhis 1: 1000 unter sonst j_f]r"u'hl']l \'r.1'-.l|.|-]l.-]u'\1i|::-_:-|l]|f_’-‘-|| ||'|'.!|,|_~

*) Hager. Handb, d. pharm. Praxis, FErginz.-Band, S. 696




wesentlichen Einfluss auf das analytische Ergebnis des Priifungs - Ver-
fahrens ist.

Die !'IJi*-]'.\lll'|IIlll_'n"-u"'l';'r.-]rl\i“r werden meist derartioc anscedriickt

dass man sagt: ein Teil Malzextrakt zersetzt x Teile Stirke:
den Prozentgehalt an Diastase ausdriicken, so legt man die Berechnung

za Grunde, dass 1 Teil Diastase 2000 Teile

rersetsr.,

Fette und Oele.

illt in foloende Teile:

Die Untersuchung derselben zer
Bestimmung

il aes spez. l_:r\\'. bhei 3',-..:_,.“ }“!-]1-‘-11 nach der |[.;|-_-"-',"».-||.-:;

Schwimm

probe und in geschmolzenem Zustand bei 90" (..
bei fliissigen Fetten mit der Mohr'schen Wage bei 15 und bei
90 (..
b) der freien Fettsiiuren nach Hofmann:
¢) der Jodzahl nach Hiibl;
d) Anwendung der Elaidinprobe, besonders bei Olivendlen.
Wiihrend die Verfahren von a, b und ¢ weiter unten besonders be-
sprochen werden sollen, wollen wir hier nur der Elatdinprobe gedenken und
erwithnen, dass wir diese Probe neben Feststellung der Jodzahl eanz

|'|'-_'_"-_']inii-'~i_u_' machen, aber Iu'-']'1]:g||lv|| hahen, dass I'_"l-'il'!J_'[|J]ii-..‘-i_:':' Eroebnisse

nar dann erzielt werden, wenn man in  bestimmten (Gewi

Volumverhiiltnissen arbeitet.

Wir verfahren so, dass wir

3 cem Oel,
2 eem .‘“‘:I"!Il'll"."-.:-ll'\|'|- sp. G. 1,185,
0.5 K!I!lfl':'.\lifil]i
in eine Probierfohre von 2 em Durchmesser bringen und hier sich selbst

ll-l]H'|'|"|."'?‘~i Ii.

Wir geben diesem Verfahren vor der Anwendung der rauchenden

Salpetersiiure wegen der ungleichmiissigen Zusammensetzung der letztere

den Voruug.



Ferrum.
Indifferente Eisenoxydverbindungen.

Ferrum OXY datum saccharatum. — — dextrinatum

lactosaceharatum. — mannitatum. Ferrum peptonatuam.

Der Fisengehalt wird durch Veraschen, Glithen, Ausziehen der Al-
kalien und nochmaliges Glithen bestimmt; im wiissricen Auszuge wird
der Alkaligehalt durch Titration mit [, N.-Schwefelsiiure ermittelt.

Wir geben der Bestimmung des Eisens auf diese Weise der be-
quemeren Ausfithrung wegen den Vorzug vor der massanalytischen, be-
sonders auch weil nach unseren Versuchen die Resultate beider hin-
reichend oenan |||il \'“II'I.-'IIH‘[I‘]' l"1|=f'1‘l'i||a'1immi-JI.

Ligquor Ferri albuminati — -— peptonati.

Bestimmung dez Eisengehaltes durch Eindampfen, Trocknen und
Veraschen in der im Vorstehenden beschriebenen Weise,

|.i:|1]|-l' Ferri "-".\"'l'l“""'”' —_— IT‘I:#"\'_\illi.

Bestimmung des Eisengehaltes, wie oben. Ermittelung des Siiuve-
gehaltes nach folgendem Verfahren: 10,0 liguor. werden in einem
200 cem fassenden Kolben mit 150 eem Wasser verdiinnt und mit
20 Cem : 3 N.-.\m-..:m..i.-ll\ versetzt ; rL']' }\'-||'I1I'l| \\'i1‘l] .-Isl].'ltlil nar .\l.‘ﬂ‘]\'-.'
aufoefiillt und der Inhalt filtriert. 100 cem des Filtrates werden mit
'l N.-Schwefelsiiure titriert und das auf diese Weise ermittelte, zur
Sittigung der vorhandenen Siinre verbraunchte Ammoniak aaf Chlor-
wasserstoft berechnet. (1 cem "_. N. NH?® 001825 HCL)

Syrupus Ferri jodati.

Bestimmung des Eisengehaltes: 2,0 des Syrups werden im Trocken-

Schranke villie ansgetrocknet and sodann im Porzellantiegel verascht.
1

Drig villige Veraschung erfordert ein 1'/,—2stiindiges Glithen.

Mel.

Die Untersuchung von Roh-Honig geschieht nach W. Lenz*)
"'l".'_'"'] 'E"l']l]”“_‘l'”'_

L. 30,0 der gut gemischten Honigprobe werden in 60,0 Wasser

celist, die Lisung durch ein trocknes Filter filtriert und das

Repert. f. anal. Chemie 4, 371.




b

Filtrat zur Bestimmung des spez. (Gew. verwendet. Dasselbe

dart nicht unter 1.1111 betracen

50 eem dieser Lisung werden mit etwas Knochenkohle (nach
”

Plumbi subacetici und 2 ecem N

der urspriinglichen Vorsch

von Lenz mit 8 cem Liquo

tumkarbonatlisune) versetzt,

filtriert und zur Bestimmung der Drehung im Polarisations-

apparat bei 22 em langer Rohre benufzt. Die Drehunge der
Polarisationsebene muss mindestens 6 © 8 * nach links b oen

[st die ]"!'t'JJIH;'.L' geringer oder nach rechts, so muss auf

J nder \\.l'i_"-l geprutl

Rohrzucker und Traubenzucker in fi

1
weraen:

a) Man bestimmt die Menge des vorhandenen Zuckers mit

it
Fehling'scher Losung vor und nach der Inversion und

berechnet die Differenz beider Ercebnisse auf Rohrzucker:

die Menge des letzteren soll 8,5 Y/, nicht fiberstei

o) Man ermittelt die _\Iu-n_-__"l' der ]1:_|"."'|"__".:i"i1il!'l'il. aus dem

Stiirkezucker herriihrenden Bestandteile nach Sieben *),

imdem man zunichst vorhandenen Rohrzucker dure

stiindiges Erhitzen der Honiglésung mit etwas Salzsiiure
in Invertzucker iberfiihrt, letzteren und den vorher vor-
handenen nach dem Abstumpfen der Siure durch Kochen

mit einem geringen Uberschuss an Fehling’scher Lisunc

zerstort, darnach die Fliissickeit wieder sauer macht.

H""!:Illill.\ ‘.'-|,'}I' ."‘1lir|l1r' ]:lll_'ﬂ" ilJI \\';|~_\-.-!":..-H|.- I'I'|:.-

2t und

den jetzt neugebildeten, aus den unvergirbaren Bestand-

teilen des Stirkezuckers herrithrenden Zucker mit Fehline-
scher Lisung bestimmt. Es soll hierbei hochstens so
\il'i ]'f'lill.f.;.l'f'l'llcl!' .‘“'Illr-1:|rir’ '\lrl'il:li:lil'!l ‘n':||[I .-‘i_». i me i'rt]n-
zierten Kupfers entspricht.

Wir bestimmen ferner noch die Siurezahl des Honigs, die zwar

die Frage der Verfilschune desselben keinen Wert besitzt, wohl

von Wichti,

ceit 1st fiir die Art der Behandlung bei der Herstel-

:Jlill'_" eines l:|||||]u-|-|| Mel -.Iu-inl':'.-l Mit Sinrezahl®* bezeichnen wir |1i|-

Zahl der Millisramme KHO. wel

1,0 des Honigs zur Neutralisation

) Sehweiz. Wochenschr, 1820, Nr. 21,




yie Untersuchune

Pulpa Tamarindorum.
der rohen und der gereinigten Pulpa erstreckt

des Zuckers, der Cellulose

sich auf die Ermittelune des Stiurecehaltes.

ind des Wassero

shaltes; ersterer wird durch

der Zuckergehalt wird

oniak bestimmt und anf Weinsiiure berechnet.

lurch Titration mit Fehling'scher Losune, das Wasser durch Trocknen

bei 100 “ ermittelt. Die Cellulose wird in der gereinigten Pulpa durch

Aunswaschen des Loslichen und Trocknen

durch Wiigen {festeestellt: in der rohen Pulpa ermitteln wir den Ex-

der darin enthaltenen

aktgehalt, da die Cellulosebestimmung wegen

ielen Kerne zu ungenan ist, auf folgende Weise:

100,0 eines Durchschnittsmusters

-'-."':"]r'i. .'.'-I-' ertwa

100,0 Wassen

einem Mirser durcheearbeitet, im Wasserhade

und Sechalen

nach dem Absitzen vom Bodensatze aus Kernen

Literkolben hinein abgegossen, dies Verfahren noch einige Male wieder-

holt IIE'.'i\ |§|.-§' |\---|".H-|| .\I'l:'uii‘.‘-r-!.il']1 i’l-l\ ur .\l:ll‘ki‘ .'|Hl_l_"l'1ﬂ“|.

einer solchen filtrierten Lissung werden in tarierter

drei Stunden l:

hei 100 " cetrocknet

Sapones.

riifung der Seifen beschriinkt

éinander in folecender Weise bestimmt:
1,0 der Seife
[t3st mian, I_ir- nach der Art der Seife, in

20 bis 50,0 Wasser,

schale eingedampft,

sich auf die Ermittelung der

flen Fettsiiure und des freien Alkalis; beide werden gleichzeitig neben

ein kleiner Rest

Versetzt die Losung mit so viel Chlornatrium,

filtriert die

UES letzteren uneeliist

BTwas  gesiittic

n Wasser, salzt die Seife nochmals in

ausgesalzene Seife, wiischt mit

1 Chlornatrinmldsung nach, Filterriickstand

stimmt m ‘]~I| .|I|'ili.l'll \'I'!'I'Illl;.'_"]!'ll 1"”H':i1--||

N.-Sel

chwefelsiinre unter Anwendune von

as freie Alkali.

Phenolphtalein




Die zweimal ausgesalzene Seifz lost man in
30 cem absoluten Alkohols

durch Erhitzen im Wasserbade, versetzt die Lisung mit einigen Tropfen
Phenolphtaleinlésung, bestimmt durch Titration mit !/, ., N.-Kalilauge
die freie Siinre und berechnet dieselbe als Olsiure. Da der Alkoho
absolutus immer _'_['l":‘ill'_i'l' .\II'II_'“"!JI I’|]-'!EII]I_I|]I:I|1=i|||-"l~’lll',_r entfiirbeade
Substanz 1'1'|‘|]|;'5]l, 5o bestimmt man 1n besonderer Prohe i'l.n'iilli'__"l'
Menge

Yoo N.- Kalilauge, welche jene 30 cem Alkohols zur Rétung

der Phenolphtaleinldsung erfordern und zieht dieselben von denen des

ersten Bestimmung ab.

Die Bestimmung der Asche in aus Pflanzenteilen gewon-
nenen Extrakten, Tinkturen und Pulvern.

Die Bedeutung, welche die Aschebestimmung fiir die Wertschiitzung
von Rohdrogen, wie auch galenischer Pritparate gewonnen hat und vor-
aussichtlich noch mehr gewinnen wird, lisst es wvielleicht nicht wr
erwiinscht erscheinen, wenn wir im Folgenden iiber diesen Gegenstand,
tiber welchen sich auch vor kurzem G. Kassner®) in einem lingere
Aufsatze verbreitete, unsere P'-Ilul'III'J.' Erfahrungen mitteilen, nmsomehr,
als letztere fiir die Notwendigkeit des vom genannten Verfasser vor
geschlagenen Hilfsmittels durchaus nicht agnl‘il'hl-l:.

Wir bedienen uns zun unseren Veraschungen nicht der alther-
gebrachten Form des Platintiegels, sondern benutzen dazu kleine
flache Platinschiilchen von etwa 2 em Hohe und 5 em Durchmesser:
solche Schiilchen sind nicht teurer als mittelorosse Platintiegel, lassen
sich angenehmer als letztere reinigen, gestatten der Luft mehr Zutritt
und gewiihren hinreichenden Raum fiir das Aufblihen, welches viele
Substanzen beim Veraschen zeigen. Eine Reihe solcher Schillchen und
eine gewdhnliche Spirituslampe ohne doppelten Luftzug bilden die Hilfs-
mittel, mit denen wir die in unserem Laboratorium vorkommenden
zahlreichen Aschebestimmungen, welche erst wieder in den letzten Mo-
naten um die der Fluidextrakte und der vegetabilischen Pulver vermehrt

worden sind, ausfithren. Das Verfahren selbst ist foleendes:

) Pharm, Zeit. 1888, Nr. 101 u,

102,



Die zu veraschende, vollig trockne Substanz — Extrakte,
Tinkturen u. s. w. sind vorher im Trockenschranke vollkommen
auszutrocknen — wverteilt man, wenn sie pulverformig ist,
durch gelindes Riitteln gleichmiissig auf dem Boden des Schiil-
chens, stellt letzteres auf ein Platindreieck und erhitzt den
Boden der Schale auf einer Seite, knapp am Rande, bis die
Destillationsprodukte verfliichtigt sind und der Riickstand an
dieser Stelle an zu glimmen beginnt: sobald dieser Augenblick
eingetreten ist, entfernt man die Flamme und wiederholt diese
Thiitigl

Schiilchens. Ist die Verbrennung beendet, so bestreicht man

an der der ersten Stelle gegeniiberhegenden Seite des

mit gross brennender Flamme langsam den Rand des Schiil-
chens vom Boden aus und bringt dadurch den hier haftenden,
durch die trockene Destillation entstandenen schwarzbraunen
Beschlag zur vollstindigen Verbrennung.

Jenutzt man zur Ausfiihrung der Bestimmung einen
rl”le-g'vl\ so leet man letzteren M_‘]H'ii;_” and erhitzt so, dass die
Substanz von oben herab verbrennen muss.

Bei einer Reihe organischer Substanzen, niimlich solcher, deren
Asche reich an Kalkiumsalzen, auch an Eisenoxyd ist, wird dieser ein-
fache Handeriff meist geniigen, eine kohlefreie Asche zu erzielen, bei
der grisseren Anzahl jedoch hinterbleibt hierbei eine poriise, mehr oder
minder stark auntgeblihte Kohle. Mit dieser verfithrt man nun folgender-
massen :

Man erhitzt mit ganz kleiner Flamme den Boden des
Platinschiilchens derart, dass derselbe sehwaeh rotglithend

erscheint ; die 1~1||'|"\_-1- Kohle wird nach kurzer Zeit zusehends
kleiner werden, zusammensinken und schliesslich — es gehéren
hierher Wein- und Bierextrakte, Tinkturentrockenriickstiinde,
Getreidemehle, Eigelb, Pepton — vollkommen verbrennen,
Wesentlich gefirdert wird die '\':-1':1.~'|-hm|g dadurch, dass man
nach gewisser Zeit die pordse Kohle mit einem Platindrahte
durchsticht oder auch sie vorsichtic damit nmwendet; trotzdem
kommt es vor, dass einzelne von Salzen umschlossene Kohle-
teilchen der Verbrennung hartniickig widerstehen; auch diese
verbrennen schliesslich, wenn man sie durch Befeuchten mit
Wasser freilegt, dann trocknet, wiederum zum Glithen bringt
und diese Massnahmen niétigenfalls nochmals wiederholt.
Eine weitere Anzahl organischer Substanzen setzt auch diesem Ver-

fahren Widerstand entgegen, niimlich solche, deren Asche, wie die ge-




Wils5el

PHanzenextrakte, so reich an Alkalisalzen ist. dass dieselbe
schmilzt und dabei die ]\'n':.|l'll'il.l'}l-'|l \I"-!|-I'_;' l"ill_f..'_""‘l'll!'I.\-I'i: hiilt Dey-
artige Riickstiinde behandelt man nach dem Erkalten mit Wasser. bringt

dadurch die Salze in Losung, filtriert, wenn nitie, durch ein kleines

Filter, trocknet Riickstand und Filter, bringt beides in gewithnlicher

Weise zur Veraschung, die nun leicht vor sich eeht, setzt den wi

Srigren

Auszug wieder hinzu und dampft nochmals ein. Auf diese Weise oe-

lingt es leicht, derartige Korper zu veraschen, ohne arissere Hitze. di

hier unfehlbar einen Verlust an Alkalisalzen durch Verfiic ticung mif
sich bringen wiirde, anzuwenden.
Da der Schwerpunkt vorstehenden einfachen Verfahrens in  der

richticen Anwenduuyg der Temperatur licot — bei sorgsam geleiteter Er-

hitzung erfolgt die Veraschung in verhiltnismiissie kurzer Zeit und ohne

Jeden Verlust an-Alkalisalzen, withrend zu stanke Glut sie weit zu ver-
zigern vermag —, so ist es ratsamer, sich ei.er Spiritus- und nicht einer

'-';|~!|;|.'.-=|||r'__ die von Natur heisser und daher schwerer Zu regeln ist. zu

bedienen, weiterhin bedarf es aber. uwm in allen Fiillen |n-||‘ie--iil-_-"|-||-l<-

Zahlen zun erlangen, immerhin einer gewissen (eschicl

tlichkeit und eines
durch Erfahrungen geschiirften Blickes: beide oder doch mindestens das
Bestreben, sich letzteren anzueignen. muss man aber von Jedem . der

sich mit derartigen Arbeiten beschiiftigt, voraussetzen. Wir miissen

von diesem Standpunkte ans alle Vorsch verwerten, welche daraund

hinauslaufen, die scheinbaren Schwierigkeiten, welche Veraschungen
bieten, durch Zusatz fremder Kérper zu beseitigen, da wir uns von deren
Notwendigkeit nicht zu iiberzeugen vermigen; dies gilt auch von der
Vorschliigen Kassners, der zu veraschenden Substanz Silberpulver oder
Eisenoxydul znzusetzen. Auch das gebriiuchliche Verfahren, die Ver-
aschung duarch Zusatz von Ammoniumnitrat zu beschleunigen, kiénnen

wir nicht I'Ill]'fll'l|]r-||‘, durch diesen Zusatz wird die Asche .Jlt\l|]'i.':'li\

und quantitativ vertindert, es entstehen Nitrate. derven vollice Zersetzuno

eine Temperatur erfordert, bei der anch die Verfliichticung von Alkali-
salzen beginnt.

IMe im Vorstehenden beschriebenen Verfaliren machen keinen An-
spruch darauf, als neu® zun gelten:; wir hoffen jedoch, dass die Mit-
teilungen iiber die Art der Ausfithrung Manchem nicht unwillkommen

wird,

SE111
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Bestimmung der
freien Fettsduren in Fetten und Olen nach F. Hoffmann
und die Hiibl'sche Verseifungsprobe.

Zur Bestimmung der freien Fettsiuren in den Fetten und Olen
wech F. Hoffmann *) 16st man
3,0 bei Adeps vad Sebum,
5.0 bel ol. cacao
in der zehnfachen Menge siiurefreien Athers und titrviert mit Yo Ni-

Kalilange unter \'u-!'\\--l:-||1||;?r von Phenolphtalein als Indikator.

Als  Siiurezahl* bezeichnen wir den Verbrauch von mg KOH fir

L,0 Adeps und Sebum, fiir 10,0 ol. cacao.

Die Hiibl’sche \-l'['-i-iﬁ.ll||_'_'\||I'-|]||':"'} zum Nachweis von Verfilschuneen
des Wachses ist eine Erweiterung der vorstehenden Methode; sie griindet
sich auf den Umstand, dass das Waehs infolge seiner Zusammensetzung

: !

einer bestimmten Menge Alkali bedarf, einerseits zur Sittigung der

freien Cerotinsiture, anderseits zur Verseifung des palmitinsauren Myricil-

lkohols, dass die so erhaltenen Werte in einem gewissen Verhiiltnisse
stehen und dass die verschiedenen Wachssurrogate — Stearinsiiure,

sin, Harz u. s w. entweder der einen oder der anderen

Zahl

nt -_';'--'I':'|-_"'|'II.
:/,Ill' Ausfithrane der I".'I"I.lllll_!.' I'-I|:|-1'_'_"El"~-‘. man in einem Kilbehen
o . - 1 . . I
9,0 Substanz mit etwa 20 cem 95 %, gen Alkohols, erhitzt im Wasser-

ade his zom Sieden des Alkohols und bestimmt in der unter Bal-

sdme, ]l':!'.'l_ Gummiharze* beschriebenen Weise mit I___. _\.'I\'IIH[?IH_L!"'

Siurezahl und Esterzal

) Journ. f. prakt. Chemie. 24 D. a6,

) Pharm, Centrall

die Summe beider ergiebt die Verseifungszahl.

B
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Die HiiblI'sche Jodadditions-Methode.

Die Hiibl'sche Jodadditions- Methode*) znr Priifung der einzelnen
Fette besonders des Olivendls auf Beimengung anderer stiitzt
sich darauf, dass fast alle Fette, und zwar die einzelnen in verschiede-
nen Mengenverhiiltnissen, Glyceride gesiittigter und Glyceride ungesiit-

tigter Fettsiiuren enthalten, von denen die letzteren. sowohl im freien

wie im gebundenen Zustande eine fiir jede dieser Sturen bestimmte
Menge Jod bei Gegenwart von Quecksilberchlorid und in alkoholischer
Lisung bei gewihnlicher Temperatur auf dem Wege der Addition
aufzunehmen vermigen,

Zur Herstellung der Jod-Quecksilberchloridlisung werden einerseits
etwa 25,0 Jod in 500 cem 95 ““_',;'I'II Alkohols, andrerseits 30.0 Queck-

~i|'|u‘:'|-]|j.”r'j-| m 500 eem 95 "_: ogen Alkohols _'_]'l'li”}_‘-|. lr'E,”ll'J'l_' [,l-lﬁlilll'._"

filtriert, beide Fliissigkeiten vereinigt und der Titer dieser Jod-Queck-
silberchloridlosung mittest Natrinmthiosulfatlésung bestimmt.
Die Priifung wird folgendermassen ausegefiihrt:
0,3 der trocknenden.
04 der nicht trocknenden QOele.
1,0 der festen Fet te

werden in etwa 10 cem Chloroform geldst und mit 20 e der Jod-

losung versetzt; ist die Fliissickeit nach dem Umschwenken nicht voll-
kommen klar , so muss noch etwas Chloroform zugefiiot werden, tritt
nach kurzer Zeit Entfiirbung ein, so muss noch Jodlésung hinzngesetat
werden. Die Fliissigkeit muss nach 1!/, bis 2 Stunden noch stark

braun

gefiirbt  erscheinen; nach dieser Zeit setzt man zu derselben
L0 bis 15 com einer Jodkalium- Lisune (1:10). verdiinnt mit etwa
150 cem Wasser und titriert mit Natriumthiosulfat unter Zusatz von
Stiirkekleister das ungebundene Jod zuriick. Die auf diese Weise ans
der Difterenz ermittelte. vom Fett gebundene Menge Jod wird auf 100
|

Teile des Fettes berechnet und dann als die wJodzahl® des betreffenden

Fettes bezeichnet,

Der Titer der Jodlésung ist veriinderlich und muss daher vor
jeder Bestimmung nachgepriift werden.

Uber die Jodzahl des Olivensls und der zur Verfiillschung benutz-

ten Ole siehe Helfenb. Greschiiftsbericht 1885, S. 30.

*) Dinglers Journal d. Pharm. Post 1884. Nr, 45 —47.




Bestimmung des spezifischen Gewichts bei Wachs und
bei festen Fetten.

Die Bestimmung des spez. Gew. beim Wachs geschieht nach der

Hager schen Methode wie folgt:

Am Rand einer nicht zu grossen Weingeistlamme erhitzt man

k Wachs bis zum Abschmelzen eines Tropfens. Man

liisst denselben in ein flaches, mit Weingeist gefiilltes Schiilchen fallen,

ihert aber das Wachsstiick dem Nivean des \\.I'I“I_‘_.f!'i.“-]l"\ so viel wie
mijelich, weil ein Herabfallen aus der Hihe ein Einschliessen von Luft
die Perle mit sich bringen wiirde. Man stellt von jedem Wachsbrot
10—12 Perlen her, lect dieselben auf Léschpapier und liisst sie hier
i gewohnlicher Zimmertemperatur 18—24 Stunden liegen. Man mischt
mun 8 Proben verdiinnten Weingeistes im spez. Gew. von 0,960 —
0.961 0962 0963 — 0964 — 0,965 0,966 — 0,967 und
die \\'_-.-'||~1In-|'.»-|| der Reihe nach in diesen Verdiinnungen bei

15 9 . schwimmen, Das spez, Gew. derjenigen Fliissigkeit, in welcher

sich die Perlen in der Schwebe halten also weder zu Boden sinken,

obenauf schwimmen, ist masseebend.

Einzelne lufthaltice Perlen, die sich dadurch asuszeichnen, dass sie
ich von der Majoritiit entfernen und an die Oberfliiche anfsteigen, sind

. entternen.

Das spez. Gewicht fester Fette wird in derselben Weise ermittelt,
nur mit der Abweichung, die der im Vergleich zum Wachs niedrigere
"l'i.||.--:|_.f1.|'.||".\‘| VO 1'|-',‘,|-[l_, '-_~,'i.- _'\ui.-]u !lll'l ."{»-]rllll'l, i'|‘l.\l'|'lll"|'t, ll:l.‘ir 1Man
®twa 5.0 in einem Schiilchen schmilzt, mittelst einer erwiirmten diinnen

tlasrihre etwas Fett aufsaugt, und nun letzteres in ganz naher Ent-

fernung vom Nivean in auf 5 ° abgekiihlten Weingeist hineintripfeln
tisst, Nach 12 Stunden nimmt man die Perlen heraus und vertiihrt
¥ie oben.

Uber die

Bestimmung des spez. (ew. bei 90 Y siehe unter O;




Der Barthel'sche Extraktionsapparat.®)
Zar
= der abgesprengte

j- . Il‘ g

Autnahme der

mszuziehenden Subst 1

untere Teil einer Biirette oder

= Lampe nach nebenstehender Zeichnune passend aus-
"."——I_.—'-"
. gerogenes weites (rlasrohr b, welches nach anten i einen
| aut ein Kélbchen zu setzenden Kork steckt. nach ober
. durch einen vierfach durchbohrten Kork ¢ verschlossen ist
I m et rem  befinder ch 3 i 1 m  langy
| diinnwandige (in der Skizze abgebrochen zeichnets
(_;_ -: { (1]; ‘-!":||I'I', ';!i"-lill". um ithnen mehr Halt zn ceher
— mals durch eine Korkscheibe rbunden’ & D
Sl = Ll die vierte Dure |||.--I':.'||;-.I'-_;' des e s
I oeht ein Glasrohr d, das 11 den

; )OSt .
| | i [
7 1" { K o1
o I I 1 I’ I'i ) ‘\\IE S ]
| traktionen kann man sich auc I . ] ns Gumn
.I bedienen) vereinigt werden.
Um den .\|-!|:||'.-: in (GGang 1 g y
._; | le uletzt  erwiithnten Verbir nach
! od unten, bis die Enden dex (sl ] 1
¥ l¢ liid len das Dre m 1
Kork ¢ und nim i mit dies b D » Autnaha
d Substar lenen R ] rschliesst man 1
1} bei dm elnen u thr 2 hoh
Watte) pfen und e I hier not-
Wi htigk I Pfropfen i LUber
desselben mit der zum Extrahieren zu verwendenden 1 iissigkeit:

miissen unterhalb
Man

und

drer bis  wvie I" .[..l-!-:-!; 11 der S kunde
schichtet alsdann die 1 extrahierende Substanz locker darand
schhiesst den .\|-||.|:':|! m dex
Vorrichtung setzt man auf ein passendes Koélbehen. klemmt
letzteres in einen Halter wund
kurzer Zeit werden die sich entwickelnden Diimpfe  durel
diinne Hohrehen emporsteigen , in

rihren - Svste




durchfeuchten und ausziehen. Man reguliert den richtigen Gang des

\pparates dadurch, dass man die Entfernung zwischen dem Wasserbad ‘
und dem Kélbchen vermindert oder vergréssert.

Der vorstehend beschriebene Apparat zeichnet sich vor dem his
Jetzt wohl fiir den vollkommensten erachteten Soxhlet'schen Extraktions-

apparat dadurch aus, dass er nicht so leicht zerbrechlich ist wie dieser J
und dass alle seine Teile, wenn sie zerbrechen. leicht durch eine nur

inigermassen  geschickte Hand ohne Hilfe eines Glasblisers wieder- |

stellt werden konnen. Die einzelnen Verhiltnisse des Apparates f

sind so cewiihlt, dass die Substanz von den iiber ihr befindlichen vier

Offnungen aus vollstindie durchfenchtet wird: es wird dadurch dasselbe | ‘ |
erreicht, was der Soxhlet’sche Apparat dadurch erzielt, dass die Sub- II‘
stanz immer mit dem Extraktionsmittel bedeckt ist. ‘I

Alle diese Vorziige, zu denen sich auch noch der Wegfall einer I|
Kithlung mit Wasser gesellt, empfehlen den Barthel schen Extraktions- !;J |
apparat  fiir das Laboratorium des vorwiegend auf zwar zweckent- | |
Sprechende, aber dabei miglichst einfache Apparate angewiesenen | 1 |
.\||-|ii|r'!:{i rs canz besonders.




Eine neue, einfache Heiz- und Gebldselampe fiir Benzin,
(zum Patent angemeldet) konstruiert von Gustav Barthel.*

Die Lampe besteht ans dem mit Benzin angefiillten Behilter A
und dem Brenner B, welcher dem Bunsenbrenner insofern iihnelt, als
derselbe. wie dieser,

Lehpeilt o -20,

T_""_ = 4

unten die Luftrecn-
lierungeshiilse D triigt.
Innerhalb des Brenner-
rohres b belindet sich

ein zweites Rohr ¢,

an welches ein von

oben nicht sichtharer,

nach unten in  den
Behiilter A hinab

reichender Docht sich

so eng anlegt, dass
zwischen ithm und dem

dusseren Brennerrohre

bnochgentigend Ranm
bleibt, um einen durch
'E:I“ “H']'.' Ifl ]\H'::.]Hl'll'
den Luftstrom hin-
durch FAN |:|~~|--‘|, 1",';“

soleher kann jedoch

nach oben hin nicht
|1r austreten, s]<‘:|||
'Ei:\:'llle .-.i |E;|- i!:-

nere Rohr ¢ mit dem

fiusseren Rohre b fest

verbunden, sondern

muss von dort aus

durch ein im Docht-

]
e

ranm  liegendes Rohr
r] ‘-".Iln-l: \\l_- _’|:|-'|I1

— - -|a'||| i||,':1 Im ']I.-:'[ (i {l!“\

Bren

s nehmen, Der Luftstrom wird geliefert, entweder durch eines der

gebrituchlichen Wasserstrahlgebliise oder durch den kleinen Barthel'schen

Die Anfertigung

Bi ].'1,‘\\ X W i|!:-‘I1|'_».I_1':1_»..~.--. nbernommern,

der Lampe haben die Herren Kuehler & Martini in




elektrischen Gebliiseapparat (siehe den niichst heschriebenen Apparat);
er geht durch den Hahn H, der so durchbohrt ist, dass er bei der gezeich-

neten dtellung siimtliche Liatt in der durch die Pfeile angedeuteten Rich-

tung hindurchlisst, bei einer Umdrehung jedoch einen Teil derselben duarch
das Rohr e ableitet. Die das Rohr h durchstromende Luft steigt neben
dem Dochte a aufwiirts, beladet sich hier mit den leicht fliichtigen |
Diimpfen des Benzins, strimt durch das Rohr d wieder abwiirts in den

unteren Teil des Brenners, mischt sich hier mit einem regulierbaren, durch :
D pintretenden Luftstrom und brennt am oberen Ende des Brennerrohres

wie Leunchteas, d. h. leunchtend oder blau, je nachdem man durch D mehr [
oder wenicer atmosphiirische Luft hinzutreten liisst. Die iiber das fiussere Wil
“I'-m.t']'n'llln' l) \'!'I"\l'lli!'ili]in' ]:I'f\'.\ill;:'[l' ”[-ll.m' (? \\i.t'l! Ihl]'l'll :“l' I"l:murm-

selbst erhitzt und wirkt ihrerseits auf den Docht erwiirmend ein, sodass

auch die schwerer fliichtigen Teile des Benzins zur Verfliichtigung und
Verbrennung gelangen. I

&

Will man den Brenner in Gang setzen, so verbindet man das An

satzrohr h mit einem der bezeichneten i_':l'jliﬁ‘*"il]‘l'il!'nlz'. ziindet das sich |
entwickelnde Gas an der Spitze des Brennerrohres b an, reguliert die H '

Hiohe der Flamme durch Auf- und Abschieben der Hiilse ¢ und die IRl

Luftzufulyr darch die Hillse D. Um eine Gebliseflamme zu erzielen,

1
[
Sperrt man die Luttzufuhr bei D nach Bedarf ab und dreht den Hahn H [ i
I die der vorigen entgegengesetzte Stellung: man leitet dadurch, wie i
Sthon erwithnt, einen Teil der Luft durch das Rohr e derart ab, dass man

Il‘“'—"“"”_-r'], 21T |",r,'_11|,-_;'1[1:|g elner _"-I'h]' heissen Stichflamme ]H'!II.H}'.T.

Beide Flammen besitzen eine bedeutende Heizkraft: in der Heiz-

Hamme sehmilzt Kupferdraht von 2 mm Dicke, in der Gebliseflamme |

Solcher von 4 mm Stiivke sofort zu einer Kugel zusammen. |

Der Barthel'sche Brenner, namentlich in Verbindung mit dem elek-
‘Tischen Gebliiseapparat wird Apotheken- und anderen Laboratorien, |
Welche ohne Gas arbeiten, einen willkommenen Ersatz des letzteren I
bieten, da er die Annehmlichkeit desselben: Sauberkeit, Handlichkeit |

Wnd - augenblickliche Verfiigharkeit, auf kleinem Raume bietet und zu- f

Ich durch einen Handgriff in ein Geblise wmgewandelt werden kann:

151

; aber aunch dazu ceeignet, den Wiinschen so vieler, mit dem
“€naturierten Spiritus unzufriedener, praktischer Apotheker entgegen-
“Ukommen, da er jede Weingeistlampe in der Leistung iibertrifif. Der
.“'."I.Ii"'ll""h" Brenner, im hiesigen Laboratorium entstanden, ist daselbst
:I"_\""-“'"::'-'1"*1'-1n-1: Exemplaren in Anwendung; die Erfahrung hat hierbei
gelehrt, dass S einen 1'-'“'l_!.'f"l‘*.-ll ”l'i!.il.]l'lil!':sl meht giebt — die Untex- .

o




haltungskosten betragen nicht
12

Weingeist.

Heizflammenhiéhe von

bei
kurzer Zeit

Gras

konstruiert von (. Barthel.™)

Die

untenstehender Zeichnung ersichtlich

Il_"l'll;.l'h'] £n

benutzt wird, eine |rl;|~'~"|.\:':ll_{:.I".]_'g'l- |.1I|l[|]1l|>]:! 71

Zwecke besitzl Anker

) Die

oder

Kastens

bezahlt.

ganz 2 Pfennige fiir die Stunde bei

elney

— dieselben sind demnach niedriger wie

|'i|-: Anschaffung] macht sich deshalb in

Elektrischer !Gebldseapparat,

befinden

gein. Im

der

Anfertigung

Wilhelmstrasse, iibernommen.

haben

b eine in eine Seheibe

Herren |Kaehler

unteren

(Zum Patent angemeldet),

Einrichtung des hichst einfachen Aypparates diirfte leicht aus

Teile des ab-

sich wvier kleine ?\].:i.]i|:I‘_.-,.E-"__,,.]|._. Elemente,

wile nur in grisse-

Al

I'el l"I-TIII. iII ‘l"f'

VEIrw I'i:lli'l

'_TI'.'|!|||II'

werden, welche den
Strom  zum Betriebe
des 1m oberen Teile

betind

des

lichen Gebliises liefern.

]\;il“:l B

Letzteres ist
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tet: Ein
he-

magnet (mit a

zeichnet) |lJ"|l "I||! ‘l 1=
vorliegender Anker b
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die

:||:_-_1'|-\||'|l!:.-l, dass

\.;.|n|'i-. l'l'_‘||||- }’n-\'\.-\:‘-

g, in welche der
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versetzt

treiben.

& Martini in BerlinW,




die mit einer anderen gleich grossen, feststehenden Scheibe durch ein
laftdicht dariiber gespanntes Gummihiiutchen verbunden ist Die eine
dieser Scheiben ist mit einem Saug-, die andere mit einem Druckventil
verbunden. Der ganze Apparat befindet sich in einem Kasten mit
Handgrift and besitzt nur eine Hiohe von ca. 25 em.

Wird der Strom geschlossen, so aeriit der Anker in die bekannte
vibrierende Bewegung, wie wir sie an den elektrischen Liutwerken
kennen, und iibertriigt letztere anf den Blasebalg, bringt dadurch die
Ventile zum Spielen und erzeugt so einen gleichmiissigen Luftstrom,
der durch ein zum Regulieren mit Hahn versehenes Rohr abgefiihrt
wird und sich sehr bequem zur Erzeugung eines Spiritus- oder Gas-
sebliises, ferner zu Liotrohrarbeiten und zum Betriebe der wvorher
beschriebenen Heiz- und Gebliselampe eignet.

Die Fillung der Meidinger'schen Elemente (Kupfervitriol und
schwefelsaure Magnesia) reicht bei fiiglich zweistiindigem Gebraunche
em Jahr aus und vernrsacht etwa 1,50 Mark Betriebskosten fiir den

gleichen Zeitraum.

Erklirung der Zeichnung:

A. Unterer Teil des Kastens, enthaltend 4 Meidinger'sche Elemente, von denen

2 sichtbar sind.

B. Oberer, den Gebliiseapparat enthaltender Teil des Kastens; derselbe ist

leicht abnehmbar,
4. Elektromagnet.
b. l};i\'urli.-g--mll-r Anker.
¢. Bewegliche, am Anker befestigte Metallscheibe.
l. Rohr zum Abfithren der erzeugten Gebliseluft,
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