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van Haarst: Quantitative Fettbestimmung.

Zeltsohrift fir

aneawandte Chemiea,

Der Amylalkohol nach der Ph. Germ.
war bezogen von der chemischen Fabrik von
‘E. Merck in Darmstadt. Von derselben
Fabrik sind auflerdem zu beziehen Alcohol
amylicus puriss., Alcohol amylicus pur. (Siede-
punkt 128—130°C.) und Fuseldl').

Der Alcobol amylicus puriss. zeigte bei
15°C. ein spezifisches Gewicht von 0,815;
der Alcohol amylicus pur. dagegen von 0,820
bei 15°C. Beide, fiir die Gerber-Methode
angewandt, gaben gute Resultate. Beide
Muster waren wasserklar; das Fuselsl war
aber dunkelgelb gefirbt, und eine Quantitit,
nach Gerbers Vorschrift zentrifugiert, gab
nach 24 Stunden keine &lartigen Tropfen;
das spezifische Gewicht bei 15°C. stellte
sich heraus auf 0,845. Versuche, mit diesem
letzten Material angestellt und mit der Me-
thode Thorner verglichen, ergaben folgende,
sehr {iberraschende Resultate:

Gerber Thirner
2,65 — 2,65 | 2,60 — 2,60
3,10 — 3,10 ; 305—3,05
2,75 — 2,75 2,75 — 2,15
2,85 — 285 | 290 — 290
220 —220 | 220— 2,20
3,10 — 3,10 3,10 — 3,10
2,75 — 2,80 | 2,752,765
3,10 — 3,10 3,10 — 3,10
3,10 - 3,10 | 3,10— 3,10

Man kann also mit dem Fuseldl eben-
falls sehr gute Resultate erzielen; nur mdchten
wir dasselbe zur Anwendung nicht empfehlen,
da wir bei den Operationen den Ubelstand
des Schiumens empfanden, sowohl iiber dem
Fett als auch auf der Grenzfliche desselben,
welches die Beobachtung erschwerte. Erst
bei nochmaligem Zentrifugieren mit dem
»Rapid“ verschwand der Schaum.

Aus diesen, vorsichtshalber immer dop-
pelt ausgefithrten Bestimmungen erhellt, da8
der beste Amylalkohol fir die Gerber-
Methode géinzlich ungeeignet ist. Wohl stimm-
ten die Doppelbeobachtungen unter einander,
doch ergaben sie stets viel zu hohe Fett-
zahlen. Weiter stellte sich heraus, da8 die
Methode zur Beurteilung des Amylalkohols
von Dr. Gerber als nicht geniigend zu be-
trachten ist.

Bei diesen gesamten Bestimmungen, .selbst
unter Anwendung des Fuselols, traten in
keinem einzigen Falle schwarze Rinder oder
Dunkelfirbung des Fettes ein; die Abschei-
dung des Fettes fand vorziiglich statt. Die
zur Zeit von Dr. Gerber geiuBerte Ansicht,

) Es wird gegenwirtig von E. Merck ein Amyl-
alkohol in seinem Katalog verzeichnet, der aus-
schlieBlich fiir die Gerber-Methode dienen soll.

da8 die dunkelen Ringe oder die Dunkel-
fairbung des Fettes auftreten, wenn der Amyl-
alkohol fir die Bestimmung untauglich ist,
kiionen wir keineswegs bestiitigen. Nach
unserem Dafiirhalten siud die genannten Er-
scheinungen, einzeln oder im ungiinstigsten
Falle zusammen auftretend, nur Folge der
Eipwirkung der Séure auf die Kautschuk-
stopfen, weshalb diese Erscheinungen zuerst
aufzutreten drohen, wenn die Stopfen schon
wihrend lingerer Zeit gebraucht sind.

Beim Arbeiten mit Doppelbeobachtungen
kam es hier ofters vor, daB die eine Be-
stimmung tadellos war, wihrend bei der
zweiten dunkele Ringe oder Dunkelfarbung
des Fettes erhalten wurde. In vielen Fillen
tritt auch Dunkelfirbung des Fettes auf,
wenn die fertigen Probierglischen einige Zeit
im Wasserbade bei 60—70° C. verweilen.
Da8 beim Gebrauch eines ungeeigneten Amyl-
alkohols eine tadellose Fettabscheidung statt-
finden kann, aber die Wahrnehmung zu hohe
Zahlen liefert, darin liegt m. E. fiir die
Praxis eine groBe Gefahr. Bei uns stellen
sich derartige Abweichungen unmittelbar her-
aus, weil hier die Resultate stets verglichen
werden mit denjenigen der ausgezeichneten
Thoérner-Methode, welche doch nach unseren
Erfahrungen stets gut mit der Gewichts-
analyse ibereinstimmt. In der Praxis aber
fehlen nur zu oft die Hillfsmittel, um die
Resultate der Gerber-Methode mit denen
einer anderen zu vergleichen.

Welchen Anforderungen der Amylalkohol
entsprechen muB, um tauglich zu sein fir
Gerbers Methode, bleibt also noch immer
eine offene Frage. Vergegenwirtigen wir uns,
daB es nach der Theorie acht Isomere des
Amylalkohols gibt, welche auch alle bekannt
sind, so ist leicht einzusehen, daB die Be-
dingungen nicht auf so einfachem Wege fest-
zustellen sind.

Zur Leimanalyse.
Von Dr. Arthur Miiller, Wien.

Die auf S. 398 dieses Johrganges von Dr.
Richard KiBling veriffentlichte Besprechung
meiner Arbeiten iber Leimanalyse veranlalit
mich zu folgenden Bemerkungen.

Es ist richtig, daB die beiden beanstandeten
Zahlen 0,10745 und 0,10900 durch 0,10935
und 0,10980 zu ersetzen sind. Allerdings werden
hierdurch die weiteren Angaben beinahe nicht
geindert; denn bei der Berechnung der Febler-
prozente — und eine solche war durch die be-
treffende Versuchsreihe beabsichtigt — sind
dann bei 1 statt 0,6—0,57 Proz., bei 4 statt
0,8—0,78 Proz. zu setzen. Es sind dies also

i Fehler, die fiir das Resultat ohne Belang sind.
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Der zweiterwihnte Umstand wird dadurch
aufgeklirt, dafl Stickstoffbestimmung und Tannat-
fallung nicht, wie irrtimlich angegeben, in je
20 cem, sondern durchwegs, wie auf S. 485 vor-
geschrieben, in je 10 cem der auf 500 cem ge-
losten 10 g Leim durchgefihrt wurden. Der unter-
suchte Lederleim enthilt demnach 75,92 Proz.,
der Knochenleim 67,14 Proz. Glutin.

DaB bei der grioBten Sorgfalt, besonders
bei griBeren Zahlenreihen, einzelne storende
Fehler unterlaufen kénnen, ist eine Tatsache,
die Herr Dr. KiBling umso eher zugestehen
wird, als sich in seinen eigenen Berechnungen
ein kleiner Fehler vorfindet. Wiirden namlich
wirklich fir 0,4 g der Leimprobe 0,10900 g-

Tannin verbraucht, so enthielte dieselbe nicht
38,59, sondern 37,96 Proz. Glutin.’

Die angefihrten Einwinde scheinen mir
nicht véllig den Vorwurf zu rechtfertigen, daB
meine beiden Abhandlungen ,ziemlich reich
an Fehlern zu sein scheinen ete.®

Endlich bemerke ich, da die nicht zitierten
Arbeiten Dr. KiBlings, soweit mir bekannt, vor-
zugsweise physikalische Kriterien zur Beurteilung
des Werts von Leimsorten heranziehen. Da ich
nun iberhaupt nur die ,chemischen Methoden*
erwihnt habe, konnten nur jene Arbeiten Dr.
KiBlings zitiert werden, die diesbeziiglich in
den Rahmen der Arbeit fielen.

Patentbericht.

Klasse 12: Chemische Verfahrem und
Apparate.

Elektrolytische Gewinnung von Chlorsauer-
stoffverbindungen, insbesondere von
Hypochloritlésungen. (No. 141 372. Vom
14, Marz 1902 ab, Elektrizitdts-Aktien-
gesellschaft vorm. Schuckert & Co. in
Nirnberg.) :

Elektrolysiert man Alkalichloridlésungen mit Zu-

satz von Calcinmverbindnngen, zum Zwecke, Hypo-

chloritlosungen zu erhalten, so kdnnen Koozen-
trationen an wirksamem Chlor bis 15 g im Liter
ans 10-proz. Salzlosang bei 30° Temperatur er-
halten werden. Héhere Konzentrationeu sind prak-
tisch nicht mehr erreichbar. Wesentlich giinstiger
stellen sich die Ergebnisse, sobald der Losung
auBer Calciumverbindungen oder Verbindungen der
anderen Erdalkalimetalle geringe Mengen Huarz-
losungen zugesetzt werden. Es lassen sich dann
ohne weiteres aus 10-proz. Salzlosung Chlor-

konzentrationen von 33!/, g aktivem Chlor im

Liter erzielen. Wahrend nach den besten bisher

bekannten Verfahren (siehe Forster Zeitschr. f.

Elektrochemie VIII, Heft 1) ans 10-proz. Losung

bei 14° C. mit Chromatznsatz maximal 23 g Chior

im Liter erreicht werden konnten, und aus kon-

zentrierter Salzlosung maximal 38,56 g im Liter,

erzielt man nach dem vorliegenden Verfahren bei

85 bis 40°C. aus 10 proz Salzlésung 33,5 g

Chlor im Liter und aus konzentrierter Losung

45,6 g Chlor im Liter. Zur Herstellung von

Chbloraten wird bei vorliegendem Verfahren nur

die Temperatur erhoht, also in heiBer Lésung

olektrolysiert. Die Wirkang des Harzzusatzes
diirfte daranf beruhen, daB durch sckundire Reak-
tion des an der Kathode entstehenden Erdalkali-

hydroxydes auf die in geringem Grade ldsliche

Harzverbindung an der Kathode ein [esthaftender
Uberzug eines harzsauren Erdalkalis gebildet wird,
der die Redoktionswirkung hindert. Jedenfalls
geniigen zum Kintritt der behaupteten Wirkung
schon geringe Merngen des Hurzes in der katho-
dischen Erdalkalihydroxydschicht.
Patentanspruch: Verfahren zur elektrolyti-
schen Gewinnang von Chlorsanerstoffverbindungen,

insbesondere von Hypochloritiosungen, dadaorch ge-
kennzeichnet, duB die Elektrolyse der entsprechen-
den Chloridlosungen bei gleichzeitiger Gegenwart
von Verbindungen der Erdalkalimetalle und ge-
ringen Mengen Harzen oder Hurzlosnngen ausge-

-fibrt wird, zuom Zweck, hochkonzentrierte Chlor-

sauerstoffiosungen zu erzielen.

Darstellung von Hydrosulfiten. (No. 141 452.
Vom 21. Mai 1902 ab. Peter Spence &
Sons Ltd. und Dr. E. Knecht in Man-
chester.)

GemiB vorliegender Erfindung wird zor Herstel-

lung von Hydrosulfiten ein Salz des Titansesqui-

oxyds (Ti;0,), zweckmiBig das elektrolytisch ge-
wonnene Titansesquichlorid, benutzt. Die Erfin-
dung beraht auof der Beobachtung, daB wenn
schweflige Saure oder ein saunres schwefligsaures

Salz mit einem Salz des Titansesquioxyds in

wheseriger Losung zusammengebracht wird, die

Flissigkeit infolge der Bildung von hydroschwef-

liger Saure sich sofort orange bis braon firbt:

pach korzer Zeit zerfallt aber letztere, indem sich

Schwefel aus der Losung "ausscheidet und die

orange bis braune Firbung verschwindet. Wenn

die Reaktion aber so geleitet wird, duB die durch

Vermischen der die beiden Reagentien enthaltenden

Flussigkeiten resultierende Losung der hydro-

schwefligen Saare sofort in eine Losung von Atz

natron eingetragen wird, so wird die unstabile
hydroschweflige Saure in das verh&ltnismaBig
stabile Natriumsalz iibergefiibrt, wiahrend zngleich
das Titan als Oxydhydrat ausgefallt wird.

Patentanspruch: Verfahren zur Darstellung
von Hydrosulfiten, daduarch gekennzeichnet, daB
schweflige Saure oder ein saures Salz der schwef-
ligen Saure in wisseriger Losung mit einem Salze
des Titansesquioxyds zusammengebracht und die
resnltierende Flissigkeit zwecks sofortiger Umwand-
lung der entstandenen hydroschwefligen Saure in
ein bestindiges Salz sofort mit Alkali neutralisiert
oder alkalisch gemacht wird, wobei anter Ver-
wendung von Titansesquichlorid dieses durch Elek-
trolyse zn wiederholter Verwendung regeneriert
werdea kann.





