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kaltungszustinde bei fetten Olen13), an die Aus-
scheidung bzw. Zusammenballung von Asphalt-
niederschligen in anfinglich klar- erscheinenden
Lésungen dunkler Mineralole in Benzin14) usw.,
und mgchte mir vorbehalten, auf die hier beriihrten
Gebijete und Versuchseinzelheiten spéter einzugehen.

Es sei mir gestattet, Herrn Dr. W. Scheffer,
Lektor an der Universitit Berlin und Physiker

der Firma Carl ZeiB in Berlin, der mir in
der optischen Werkstatt dieser Firma fiir die
Fortfithrung der optischen Untersuchungen seine
Beihilfe freundlichst zur Verfiigung gestellt hat,
hierfiir verbindlichst zu danken. Bei einigen der
unter 3 beschriebenen Versuche wurde ich mebhr-
fach in dankenswerter Weise von den Herren Dr.
Pollinger und R. Seeger unterstiitzt,

Referate.

I. 2. Analytische Chemie, Labora-
toriumsapparate und allgemeine
Laboratoriumsverfahren.
Neuerungen an Laboratoriumsapparaten: Doppel-

biirette. (Pharm. Zentralh. 49, 633. 6./8, 1908.)
Die von Tschaplowitz in einer Versammlung
der Ortsgruppe Dresden des Vereins deutscher
Chemiker demonstrierte Doppelbiirette gewihrt
besonders bei Serien von Titrierungen grofe Be-
quemlichkeit und damit Zeitersparnis. Die beiden
kurzen, nur 30 cm langen Réhren sind unten durch
einen gemeinschaftlichen Hahn verbunden. Man
verbraucht beim Titrieren zucrst den Inhalt der
einen Rohre, dann nach Halbdrehung des Hahnes
den der anderen. Der Arbeitende vermag sitzend
stets die ganze Biirette zu iiberschen und braucht
auch beim Neuauffiilllen nicht aufzustehen. Die
beiden oberen Offnungen sind trichterférmig er-
weitert. Bucky.
W, Schloesser. Bemerkungen iiber die Genauigkeit
der kiiuflichen maBanalytischen MefBgeriite.
(Z. f. chem. Apparatenkunde 3, 353—356,
1./8. 1908. Charlottenburg.)
Der Nachpriifung der unter Garantie verkauften
und der geeichten maBanalytischen MelBgerite
stellen sich als Schwierigkeiten die Unsicherheit tiber
die MaBeinheit und diejenige iiber die Art der
Justierung der Gerdte auf AusguB entgegen. Als
MaBeinheit sollte fiir alle Geréite einheitlich die
metrische eingefiihrt werden. Da die verschiedenen
gebréuchlichen Verfahren der Justierung der Ge-
rite auf AusguB merklich verschiedene Resultate
ergeben, so miiite in den Katalogen auch die Art
der Entleerung angegeben sein, was nur ganz ver-
einzelt der Fall ist. Auch die Methoden der Nach-
prifung von seiten der amtlichen Institute stimmen
leider nicht iiberein. Ein guter Ausweg scheint hier
der von der Normaleichungskommission gewahlte
zu sein, nach welchem die Wartezeit in das Belieben
des Fabrikanten und Chemikers gestellt und nur
verlangt wird, daB sie auf den Geriten angegeben
ist. Aber auch mit der genauen Angabe der Me-
thoden ist die sachgeméfe Justierung oder Priifung
noch nicht gesichert, da eine gewisse Einiibung bei
Anwendung der Verfahren notig ist. Verf. zeigt, dal
— auch wenn man alle diese Umsténde in Betracht
zieht — die Genauigkeit der Instrumente der Fabri-
ken nicht den berechtigten Anspriichen geniigt, wie

13) Mitteilungen aus dem Kgl. Materialprii-
fungsamt 11, 119 (1889) und 16, 287 (1895).

14) A, Bender, ebenda 8, 311 (1890) und
Holde, ebenda, 11, 261 (1893).

aus Priifungen der Normaleichungskommission zu
ersehen ist. Die Bedingungen fiir erheblich gréfere
Sicherheit des Gebrauchs wie fiir grofere Genauig-
keit der Gerite wiren erst dann gegeben, wenn
Klarheit und Ubereinstimmung in betreff der Ju-
stierung und des Gebrauchs bestinden. Hierzu
miiBten die geeignetsten Mecthoden feststehen und
Verfertiger wie Verbraucher gewillt sein, ausschlicB-
lich so cingerichtete Gerite herzustellen und zu
benutzen. Hoffentlich gelingt es dem internatio-
nalen XKongreB zu London, die Arbeiten auf diesem
Gebiete zn einem befriedigenden Abschlufl zu
bringen. Bucky.

Richard Threlfall, Apparat fiir Versuche bei hohen
Temperaturen und Drucken und seine Anwen-
dung zum Studium von Kohlensioff. (J. chem.
soc. 549, 1333—1356 [1908].)

Die Abhandlung enthalt die eingehende Beschrei-

bung des Apparats und seiner Anwendungen, beson-

ders auf das Verhalten von Kohlenstoff. Mehrere

Versuche sind ausfiihrlich beschrieben, ebenso dic

Methoden zur Priifung der Reaktionsprodukte.

Bildung von Diamantkrystillchen konnte bei den

eingehaltenen Bedingungen nicht erwartet werden

und wurde auch nicht konstatiert. Der letzte Ab-
schnitt der Arbeit stellt eine zusammenfassende

Betrachtung iiber die kiinstliche Herstellung von

Diamanten dar. Bucky.

Ed. Donath. Periodisch arbeitender Spiritusdestillier-
apparat fiir die Vorlesung. (Z. f. chem. Appa-
ratenkunde 3, 360—362. 1./8. 1908. Briinn.)

Verf. gibt Vorlesungsapparate zur Ilemonstration

der Prinzipien der Spiritusbrennerei (Rektifikation,

Dephlegmation) an, welche sich durch Einfachheit

und dadurch auszeichnen, daB sie die dabei ob-

waltenden Verhiltnisse in anschaulicher Weise zur

Darstellung bringen. Sie sollen das Verstindnis

ohne Voraussetzung der Grundbegriffe der Warme-

lehre vermitteln. Bucky.

Emm. Pozzi-Escot. Mikrochemischer Nachweis von
Nickel. (Bl. Soc. chim. Belg. 22, 156—157.
[Marz] April 1908. Lima.)

Die Versifentlichung bezieht sich auf eine friihere

Arbeit des Verf. iiber den mikrochemischen Nach-

weis des Nickels als Nickeldoppelmolybdat (Bl

Soc. chim. Belg. 21, 404) und teilt einige Schwierig-

keiten mit, die sich inzwischen herausgestellt haben.

Wr.

Emm. Pozzi-Escot. Quantitative Bestimmung von
Nickel und Kobalt in einer von andercn Ele-
meuten freien Liosung. (Bll. Soc. chim. Belg.
22, 157—158. [Mirz.] April 1908.)

Die Nickel und Kobalt enthaltende Lisung sduert



XXL Jahrgang.
Heft 41. S

9. Oktober 1908_]Ana.lytisohe Chemie, Laboratoriumsapparate und ~verfahren.

2145

man schwach an, verdiinnt sie auf ein bestimmtes
Volumen und teilt dieses in zwei Teile. Im einen
Teil bestimmt man Nickel und Kobalt zusammen,
entweder durch Fillung oder durch Elektrolyse.
Den anderen Teil dampft man auf 10—20 cem ein,
gibt ihn in einen Erlenmeyerkolben und fallt das
Nickel mit einer iiberschiissigen gesittigten Losung
von Ammoniummolybdat in der Wirme, unter Zu-
satz von einigen Grammen festen Ammonium-
chlorids. Nach der Fallung kiihlt man durch Ein-
tauchen in kaltes Wasser: Nickel fallt als griin-
lichweiBes Nickelammoniummolybdat, welches man
abfiltriert und mit einer gesittigten Chlorammo-
niumlfsung auswischt. Das Filter mit Inhalt
wirft man in. 200250 ccm kochenden Wassers;
das Nickelammonjiummolybdat 16st sich auf. Nun
setzt man einen UberschuB von Kalilauge zu
und darauf einige Tropfen Brom. Den erhal-
tenen Nickelniederschlag sammelt man auf einem
Filter, trocknet, gliiht und wigt ihn; oder man
168t ihn auf und bestimmt das Nickel elektro-
lytisch. Die erhaltene Nickelmenge zieht man
von der Gesamtmenge des Nickels und Kobalts
ab und erhdlt so die vorhandene Menge Kobalt.
Wr.
Emm. Pozzi-Escot. Augenblickliche Bestimmung
des Nickels In Gegenwart von Kobalt in unbe-
stimmtem Mengenverhiltnis. (BIl. Soc. chim.
Belg. 22, 155—156. [Mirz.] April 1908.
Lima.)
Zu dieser Bestimmung ist ein besonderer, aber sehr
einfacher Apparat erforderlich. Er besteht aus einer
ziemlich dickwandigen Glasrdhre von 14—18 mm
Durchmesser. Am unteren Ende ist diese auf einen
Durchmesser von 2—3 mm verengt. Der verengte
Teil hat eine Lange von 25-—30 mm und ist graduiert.
In diesem Apparat versetzt man die konz. und
neutralisierte Losung mit gesdttigter Ammonium-
molybdatlésung und in einem gleichen Apparat eine
Lésung von bekanntem Nickelgehalt mit der glei-
chen Menge Ammoniummolybdatlosung. Beide
Réhren bringt man nun in eine Zentrifuge. Die
nach dem Zentrifugieren an der Skala der Réhren
abzulesenden Hohen der Niederschlagsiule ver-
halten sich genau wie die vorhandenen Mengen
Nickel. Die Dauer der Analyse betrigt 3 Minuten.
Wr.
Emm. Pozzi-Escot. Trennung und Bestimmung von
Nickel neben Kobalt und allen durch Bchwefel-
wasserstoff in saurer Losung nicht fillbaren
Elementen. (BIl. Soc. chim. Belg. 22, 158 bis
162. [Mérz.] April 1908. Lima.)
1. Nachweis und Bestimmung von Nickel und Ko-
balt in beliebigem Verhéltnis bei Gegenwart von
Eisen und Mangan. — Man versetzt die vorher konz.
und neutralisierte Losung der Metalle (0,3—0,5 g)
mit 30—50 cem einer heiBen, gesdttigten Ldsung
von Ammoniummolybdat, fiigt ca. 0,1 g festes
Chlorammoninm hinzu und erwirmt leicht unter
Umschwenken. (Zunfichst bildet sich gewdhnlich
ein Niederschlag, der sich im UberschuB des Fil-
lungsmittels 16st und beim Erwirmen wieder aus-
fillt.) Dann kiihlt man mit Wasser 510 Min.
lang. Im Niederschlag hat man nun alles Nickel,
fast alles Eisen und einen Teil des Mangans. Man
filtriert und wischt mit kalter gesittigter Chlor-
ammoniumlésung. Den Niederschlag nebst Filter

Cb. 1908,

wirft man in 200—250 ccm kochenden Wassers

und gibt einen Uberschu$ von Chlorammonium

hinzu, Alles Eisen und Mangan wird gefilit,

Nickel geht in Losung, in welcher man es calori-

metrisch oder durch Féllung mit Natron und

Brom bestimmt. Die Dauer der Analyse betrigt

eine Stunde.

2. Bestimmung des Nickels in Gegenwart aller
aus saurer Losung durch Schwefelwasserstoff nicht
fillbaren Elemente. — Die schwach saure und auf
ein ganz geringes Volumen eingedampfte Losung
wird mit viel iiberschiissiger, heiler gesittigter Am-
moniummolybdatlsung versetzt, unter Hinzuftigen
von etwas festem Chlorammonium. Nach Umriihren
der 60—70° warmen Mischung wartet man das
Ausfallen des Niederschlags ab und kiihlt. Es fillt
auller Nickel fast alles Eisen, ein. groBer Teil des
Chroms, der Erdalkalien, etwas Mangan, Zink und
Spuren Uran. Man filtriert und wischt mit kalter
gesittigter Chlorammoniumlésung. Das Filter nebst
Niederschlag wirft man in kochendes Wasser, dem
man iiberschiissiges Chlorammonium zusetzt, und
kocht nochmals. Nickel, Zink und Erdalkalien
gehen in Losung, wihrend die {ibrigen Metalle gefillt
werden. Vorsichtshalber kann man die Hydroxyde
wieder 16sen und die Fillung wiederholen. Das
Filtrat kocht man in einer Por2ellanschale mit fiber-
schiissiger Natronlauge, um das Ammoniak zu ver-
treiben, setzt Brom zu und filtriert das erhaltene
schwarze Nickeloxydul ab. Dieses lost man nun in
Siure und bestimmt das Nickel elektrolytisch. Die
Beleganalysen zeigen ziemlich befriedigende Re-
sultate. Wr.

J. H. Stanbie. Die Reaktionen von Kupfer, Wismut
und Silber mit Salpetersiure. (J. Soe. Chem.
Ind. 2%, 365—367. April 1908.)

Um den Verlauf der genannten Reaktionen genau

verfolgen zu kénnen, hat Verf. einen besonderen Ap-

parat konstruiert (s. Abbildung). Die zur Verwen-
dung kommende Salpetersiure (D. 1,2) wird in der

Biirette A gemessen und kann darin mit Hilfe des

Mantelrohres B erwidrmt werden. Das gewogene

Metall (in Form gesiebter Feilspane) wird in den

Becher C gegeben, welcher durch einen Zweiweg-

hahn mit dem Absorptionsrohr D verbunden ist.

Dieses enthilt eine gemessene Menge Natronlauge

von bekanntem Gehalt und ist seinerseits mit dem

MeBzylinder E verbunden. Vor dem Versuch wird

die Luft aus C und D durch Wasserstoff, der durch

das Rohr F eintritt, ausgetrieben, dann die Verbin-
dung zwischen E und D hergestellt, und das Mantel-
rohr B, sowie das Wasserbad g mit heilem Wasser
gefiillt. Nun 188t man die Sdure langsam aus der

Biirette in den Becher C laufen, spiilt, wenn das

Metall gelst ist, die Biirette mit Wasser nach, ver-

dringt damit die entwickelten Gase aus C durch

den Zweiweghahn nach D und schlieBt sodann den

Hahn. Die Natronlosung ¥t man in einen 250 ccm

fassenden MeBkeolben laufen, driickt aus der Flasche

H durch die zweite Bohrung des Zweiweghahnes

Wassger, um das in dem Verbindungsrohr befind-

liche Gas aus diesem zu entfernen und treibt so-

dann das gesamte Gas aus D in den MeBzylinder E.

Die Metallosung laBt man aus C in eine Losung

von 6 g Soda in Wasser einflielen, die sich in

einem 500 ccm-MeBkolben befindet, fullt zur

Marke auf, schiittelt gut um und a6t 2 Tage

269
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stehen. Das Gas in E wird mit Beriicksichtigung
von Temperatur und Barometerstand gemessen,
dann mit 150 cem Sauerstoff 15 Minuten lang stehen
gelassen und wieder gemessen. Das Gewicht der in
der Biirette gemessenen Séure wird durch einen
blinden Versueh festgestellt. Die Natronlauge aus
D und die die Metallosung enthaltende Sodaldsung

werden mit Permanganat (salpetrige Sdure) und mit
Normalsiiure und Methylorange (iiberschiissiges
Alkali) titriert. Die Versuchsresultate sind in zwei
Tabellen zusammengestellt, von denen die zweite,
als die iibersichtlichere, hier wiedergegeben sei:

. | HNO, in | HNO, in
Gewicht NO NO, | N der Soda- |der Natrou-
der Metalle| com | cem | com | ldsung lauge
g g
Cal,0 |1623| 6,7 | 13,9 | 135,6 28,4
Bi 22 |166,5| 4,1 8,1 147,2 17,2
Ag 3,43 |150,6| 3,8 — 281,6 15,8
Wr.

James Frederick Spencer und Margaret Le Pla.
Quantitative Trennung von Thallium und Silber.
(J. Chem. Soc. 13/14, 858—861. Mai 1908.)
Das Gemisch von Silber- und Thallosalz wird in
Gegenwart von ca. 50 ccm Wasser mit einem raschen
Chlorstrom behandelt. Hierbei wird das Thallium
in wenigen Minuten in Thalliumchlorid verwandelt,
welches in Losung geht, withrend das Silber als
Chlorsilber ausfillt. Nun wird das {berschiissige
Chlor durch Kochen entfernt, nach Abkiihlen fil-
triert, das Filtrat auf 150 cem eingedampft und das
Thalliumchlorid durch schweflige Sdure zu Thal-
liumchloriic reduziert; durch Kochen mit iiber-
schiissigem Jodkalium wird das Thallium als Jodiir
ausgefiallt und in bekannter Weise bestimmt.
Ferner haben Verff. die Loslichkeit von Thallium-
chloriir in Kaliumcarbonat bestimmt und gefunden,
daB mit zunehmender Konzentration der Pottasche-
16sung die Léslichkeit des Thallochlorids zunimmt.
Wr.
Edmund Knecht. Volumetrische Methode zur Be-
stimmung von Chloraten, (J. Soc. Chem. Ind.
27, 434—435. [6./3.] 15./5. 1908. Man-
ehester.)
Die Methode ist der von L u n g e angegebenen dhn-
lich, bei der das Chlorat durch iiberschiissiges Ferro-

sulfat reduziert und das unverbrauchte Eisensalz
zuriickgemessen wird. Jedoch benutzt Knecht
statt des Ferrosulfats Titanchloriir. (Vgl. auch
Berl. Berichts 40, 3819). Die Ausfilhrung der
Methode gestaltet sich folgendermafBien: 50 cem
einer Titanchloriirlésung, von der 1 cem 0,0015 g
Eisen entspricht, &0t man in 5 cem konz.
Salzsiure einlaufen, in eincm Kolben, durch den
Kohlenséiure geleitet wird. Dazu gibt man 10 ccm
der Chloratiosung (1 : 500). Nach wenigstens 3 Min.
setzt man Rhodankalium zu und titriert den Uber-
schufl des Titanchloriirs mit Eisenalaunlésung von
bekanntem Gehalt zurlick. — Bei der Analyse von
Bleichpulver wird das Hypochloridchlor in einer
besonderen Probe mit Jodkaliumstirke bestimmt
und von dem nach der Titanmethode erhaltenen
Gesamtchlor abgezogen. Wr.
W. Gemmel und 8. L. Archbutt. Die Bestimmung
des Phosphors im Phosphorzinn. (J. Soc. Chem.
Ind. 27, 427--428. [April.] Mai 1908. Liver-
pool.)
2—5 g der Probe werden in einen 500 ccm fassen-
den Jenaer Kolben gegeben, der mit Hahntrichter
(mit Zweiweghahn) und Gasentbindungsrohr ver-
sehen ist. An letzteres schlieflit sich ein Absorp-
tionsapparat, der aus 3 Dre c h s e 1schen Flachen
besteht. Die beiden ersten enthalten 1/, Zoll hoch
Brom unter einer zollhchen Schicht Bromwasser,
die dritte nur Bromwasser. Zunichst wird die Luft
durch einen Kohlensidurestrom verdringt (Dauer :
5 Minuten), dann werden durch den Hahntrichter
50—100 ccm  konz. Salzséure ecinflielen gelassen
und der Inhalt der Flasche leicht erwérmt. Die Le-
gierung 16st sich leicht unter Entwicklung von
Phosphorwasserstoff, welcher unter lebhafter Re-
aktion durch das vorgelegte Brom oxydiert wird.
Zuletzt wird gekocht, bis alles Zinn gelSst ist, und
wieder ein Kohlensiurestrom durch den Apparat
gesaugt. Der Inhalt der Vorlagen wird in einem
Becherglag vereinigt, durch Kochen das Brom aus-
getrieben und die Losung eingeengt. In dieser Lo-
sung wird die Phosphorsiure auf die bekannte
Weise mit Magnesiamischung gefillt. Bei Anwesen-
heit von Arsen mufl das Magnesiumpyrophosphat
in Salzsdure gelést und das Arsen nach Reduktion
mit Schwefelwasserstoff ausgefillt und bestimmt
werden. Der Inhalt des Losungskolbens cnthielt
héchstens noch Spuren Phosphor. Wr.

I. 6. Physiologische Chemie.

Hugo Schrotier, Richard Weitzenbrock und Rein-
hold Witt. Beitrige zur Kenntnis des Choleste-
rins und der Cholalsiure und iiber ein gemein-
sames Abbauprodukt derselben. (Wiener Mo-
natshefte 29, 245—254. Mairz [23./1.] 1908.
Chem. Institut d. K. K. Universitit Graz.)

Verif. liefern einen Beitrag zu der Frage, ob Cho-

lesterin und Cholalsiure eine analoge Struktur, wie

allgemein angenommen wird, zugrunde liegt. Ver-
suche, vermittels der Bromide (vgl. Schrotter,

Wiener Monatshefte 24, 220) zu mniedrigen Ab-

bauprodukten zu gelangen, fiithrten infolge Auf-

tretens von untrennbaren Gemengen, die aus der

Cholalsdure erhalten wurden, zu keinem Resultat.

Dagegen konnte durch Einwirkung von viel konz.
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Schwefelsiiure und einigen Tropfen Quecksilber
—- es wurde bis zum Uberdestillieren der H,S0,
erhitzt, dann in Wasser gegossen, das Filtrat
ausgesthert, der Atherriickstand (zur Zerstdrung
von Oxalsiure) aus Salpetersiure erwdrmt und
schlieBlich durch FEindampfen der whsserigen
Losung die unten beschriebenen krystallinischen
Korper erhalten — aus beiden Substanzen iden-
tische Produkte, die niedermolekulare, schon
krystallisierende Rhizocholséiure, CsHg0, (F. 228
bis 230°), gewonnen werden. Die Siure ist
dreibasisch und wegen des Verhaltens der Ag-
und Ca-Salze (das Ca-Salz ist in der Hitze
schwerer loslich als in der Kilte, bei lingerem
Kochen 168t cs sich kaum mehr) wahrscheinlich CsH,
(OH)(COOH),; wegen ihrer Bestindigkeit (gegen
konz. H,80, und HNOQO;) kiénnte ihr folgende, den
Terpenen und Camphenen -eigentiimliche Grup-
pierung

0 — COOH.
HC/
I C—COOH
HO — G\ [
HC — COOH

zukommen, wobei die Stellung der OH-Gruppe und
der Doppelbindung noch ungewiB ist. — Verff.
haben nun also einen Beweis erbracht, dafl Choleste-
rin und Cholalsdure eine analoge Konstitution zu-
grunde liegt, und daB} eine Zusammengehorigkeit
dieser Ko6rper mit den Terpenen, was bisher nur
unbewiesen behauptet wurde, anzunehmen ist.
Bemerkt sei noch, dafl die Cholalséure zur
Reinigung mit gutem Erfolge aus Essigither um-
zukrystallisieren ist. K. Kaulzsch.
Stefan Minovici. Beitriige zur Kenntnis des Choleste-
rins. (Berl. Berichte 41, 1561—1565. 23./5.
[27./4.1 1908, Labor. f. analytische Chemie der
Universitit Bukarest.)
Im Verlaufe seiner Studien zur Feststellung des Ur-
sprungs des Cholesterins im tierischen Organismus
hat sich Verf. mit der Einwirkung von Schwefelsiure
und Salzsiure auf genannte Substanz beschiftigt.
Einwirkung von konz. Salzsiure.
3 g Cholesterin wurden, in ca. 100 ccm Alkohol
geldst, 16 Stunden unter portionsweiser Zugabe von
ca. 30 ccm konz. Salzsiure auf dem Wasserbade
erhitzt. Das entstandene olige Produkt, das nach
dem Erkalten erstarrte, wurde in Ather gelSst und
mit Wasser ausgeschiittelt. Der nach Verdampfen
des Athers zuriickbleibende Riickstand wurde mit
809 igem Alkohol ausgezogen. Aus der Losung kry-
stallisierten glinzende Nadeln vom F. 74,56°. Das
in einer Ausbeute von 35—409, erhaltene Produkt
erwies gich als ein aus 2 Mol. Cholesterin entstande-
ner Cholesterylither -— ein Isomeres des von
Mauthner und Suida (Wiener Monatshefte
17, 38) aus Cholesterylchlorid mit Zinkstaub oder
Zinkoxyd bei 200° oder durch Einwirkung von
wasserfreiem CuSO, auf Cholesterin erhaltenen
Cholesterylithers. —
Einwirkung von Schwefelsdure.
4 g Cholesterin, mit ca. 60 g Schwefelsaure (1 Vol.
H,804:1 Vol. HyO) verrieben, wurden erst eine
halbe Stunde auf dem Wasserbade, dann eine
Minute mit der Flamme erhitzt. Die rotbraune Sub-
stanz wurde mit Wasser gewaschen und mit Alkohol

ausgekocht. . Der ungeldste Teil ergab, in Chloroform
gelost, beim Versetzen mit Alkohol in einer Ausbeute
von 30—359, verfilzte Krystalle, die bei ca. 195°
erweichen und bei 201° vollig schmelzen. Dieser
Koérper erwies sich ebenfalls als ein durch Konden-
sation von 2 Mol. Cholesterin gebildeter Cholesteryl-
iither — jedenfalls auch ein Isomeres des von
Mauthner und Suida erhaltenen Athers.
Mit konz. H,SO,4 zusammengebracht, verursacht er,
wie der oben genannte, starke Fluorescenz. In
Chloroform gelost, addiert er 4 Atome Brom; das
in Nadeln krystallisierende Tetrabromid schmilzt
bei 174,5°. — Aus dem alkohollgslichen Teile wurde
als schwerloslicher Kérper noch zu ca. 25%, der oben
erwithnte Ather vom F. 74,5° gewonnen, und ferner
durch Fillen mit Wasser aus der alkoholischen
Losung in einer Ausbeute von etwa 109, flitter-
formiger Krystalle vom F. 135--136° isoliert, die
noch nicht identifiziert sind. K. Kautzsch.
Emil Maa8., Beitrige zur Kenntnis des Cytisins.
(Berl. Berichte 41, 1635—1637. 23./5. [7./5.]
1908. Chemisches Institut der Kgl. Kriegs-
akademie.)
Es wird bekanntlich angenommen, daf im Cytisin
(aus Goldregen von Husemannund Marmé,
[Gottinger Nachrichten 1871] isoliert) das eine der
beiden Stickstoffatome ein sekundéres ist, wihrend
das andere in tertiirer Bindung steht. Auf jene
Annahme fufiend, untersuchte Verf. die Einwirkung
von Schwefelkohlenstoff auf Cytisin zwecks Dar-
stellung eineg Dithiocarbaminats. Tropfenweises
Zufiigen von CS; zu der absolut alkoholischen L&-
sung der Base bewirkt Bildung eines weillen Nieder-
schlags, der moglichst unter LuftabschluB mit
Ather gewaschen und dann im Vakuum getrocknet,
bei 197—198° schmilzt und sich bei 200° zersetzt.
Er erwies sich als Cytisinyldithiocarb-
aminsaures Cytisin:

C/C]_IHI 3N20
\SH,NH : G, H,;sNO

In der Losung des Carbaminats erzeugen Kupfer-
acetat, Quecksilberchlorid und Silbernitrat Nieder-
schlige. Mit konz. Salzsiure bildet sich bereits in
der Kilte Cytisinchlorhydrat, das sich beim Ein-
engen der Losung gut krystallisiert abscheidet. —
Ferner wurde die Benzoylcytisin- Verbin-
dung C;;H 3N;0.COCgH; dargestellt. Zu diesem
Zwecke wurde Cytisin, in Wasser geldst, mit Kali-
lauge und Benzoylchlorid unter Kiithlung geschiittelt,
wobei sich ein Ol abschied. Nach Verdiinnen mit
Wasser extrahierte man mit Chloroform (nachdem
Ather die Benzoylverbindung n i ¢ h t aufgenommen
hatte); nach Verdunsten des Chloroforms hinter-
blieb ein hygroskopisches (1, das, mehrmals mit
trockenem Ather verrieben, als krystallinisches,
an der Luft zerflieBliches Pulver erhalten wurde.
Durch Trocknen auf Ton im Vakuumexsiccator
konnte dann das Benzoylcytisin als reines, luft-
bestindiges Produkt, das bei 116° schmilzt, ge-
wonnen werden. K. Kautzsch.
Verfahren zur Gewinnung von Lecithin aus den
Samen der Lupinen und anderer Hiilsenfriichte.
(Nr. 200253, Kl 129. Vom 9./7. 1907 ab. Dr.
H. C. Buer in Kéin-Marienburg.)
Patentanspruch : Verfahren zur Gewinnung von Le-
cithin aus den Samen der Lupinen und anderer Hiil.
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genfriichte, darin bestehend, dal man den durch
Kochen mit 969 igem Alkoho! aus den getrockneten
Samen der Lupinen oder anderer Hiilsenfriichte ge-
wonnenen, zur Sirupdicke eingedampften Auszug
mit einem aus 45 Volumteilen Alkohol, 40—45 Vo-
lumteilen Wasser und 10 Volumteilen Ather bzw.
Benzin, Benzol oder Petrolither bestehenden Ge-
misch bis zur vollstindigen Auflésung durchschiittelt
und das nach lingerem Stehen aus der Lésung ab-
geschiedene Lecithin von den in der Losung ver-
bleibenden Bitterstoffen und Fettbestandteilen
abtrennt. —

Das Verfahren erméglicht die Gewinnung von
Lecithin aus den Samen der Hiilsenfriichte, ohne
dal gleichzeitig Bitterstoffe extrahiert werden,
withrend bei den bisherigen Versuchen zur Lecithin-
gewinnung aus diesen Materialien stets Bitterstoffe
mit extrahiert werden; deren Trennung vom Lecithin
sich nicht durchfiihren lieB, so daB das Produkt
nicht zu Erndhrungszwecken brauchbar war. Kn.
W. Palladin. Beteiligung der Reduktase im Prozesse

der Alkoholgirung. (Z. physiol. Chem. 36,

81—88. 11./8. [23./4.] 1908. Pflanzenphys ol.

Institut d. Universitit St. Petersburg.)
Alkoholgirung ist nach Buchner bekanntlich
nicht untrennbar mit der lebenden Zelle verkniipft.
Ferner wird angenommen, dafl die Girung der Glu-
cose nicht unmittelbar Alkohol und CO, liefert.
Verf. vermutet auch, daB am Spaltungsprozesso des
Zuckers mehrere Enzyme teilnehmen; Anwendung
von reiner Zymase ist ja noch nicht moglich
gewesen. Hefeprefsaft als auch Acetondauerhefe
besitzen z. B. reichlich Reduktase und Katalase.
Vorliegende Arbeit zeigt nun, daB Reduktase un-
mittelbar an der Alkoholgirung beteiligt ist. Es
wurde gewohnliches als auch glykogenarmes Zymin
(durch Aceton abgetdtete Hefe) benutzt. Zunichst
wurde durch Versuche die enzymatische Natur der
Hefereduktase festgestellt. Die Wirkung der Re-
duktase auf Glucose zcigte sich durch das Ausbleiben
(zunidchst!) der Abscheidung von rotem Selen, das
in der angewandten wisserigen Fliissigkeit aus dem
benutzten selenigsauren Natrium beim Fehlen der
Glucose bald abgeschieden wurde. Glykogenarmes
Zymin wirkte schwicher als gewthnliches Zymin.
Versuche unter Anwendung von nichtvergirbaren
Stoffen (Glycerin, Lactose, Mannit) zeigten dagegen
auf die Reduktionsfiahigkeit des Zymins keine hem-
mende Wirkung. Dagegen war solche wahrzu-
nehmen bei Gegenwart anderer vergirbarer Sub-
stanzen, wie Saccharose und Galaktose; letztere
hemmte am geringsten. Ob Milchsiure ebenso
wie Glucose wirkt, oder ob sie hier als Gift auf-
zufassen ist, bleibt noch dahingestellt. — Me-
thylenblau in 0,05%iger wisseriger Losung wurde
durch Zymin unter Luftabschlufl bald entfirbt.
Gegenwart von Glucose wirkte auch hier stark
hemmend auf die Entfirbung. — Nach den Ver-
suchen ist die Annahme, daB auch Zymase
reduzierende Eigenschaften besitze, zu verneinen.
— Ferner beweisen diese Experimente auch die
Elektionsfihigkeit der Pflanzen. Die Acetondauer-
hefe — durch die Abtotung mit Aceton verlieren
die in der Hefe vorhandenen Enzyme nicht
thre Wirkung (Buchmner) — spaltet bei Gegen-
wart von Glucose, selenigsaurem Natrium und Me-
thylenblau zunédchst nur die Glucose; bei Abwesen-

heit derselben werden dagegen auch letzterwihnte

Substanzen gespalten. K. Kauizsch.

Yerfahren zur Abscheidung von Manganverbindun-
gen aus einer durch AufschlieBen von Fisch-
fleisch erhaltenen und mit Permanganat be-
handelten Proteosenlosung. (Nr. 196 766. Kl
53¢, Vom 15./12.1906 ab. Dr. KarlSchwik-
kerath in Bonn a. Rh. Zusatz zum Patente

195 646 vom 7./11. 19051).)

Patentanspriiche : 1. Abanderung des durch Patent
195 646 geschiitzten Verfahrens zur Abscheidung
von Manganverbindungen aus einer durch Auf-
schliefen von Fischfleisch erhaltenen und mit Per-
manganat behandelten Proteosenlésung, dadurch ge-
kennzeichnet, dal man das Permanganat auf die
schwachsaure Proteosenldsung einwirken Ii8t.

2. Abdnderung des durch das Hauptpatent
und Anspruch 1 geschiitzten Verfahrens, dadurch
gekennzeichnet, dafl man zu der rohen Proteosen-
l6sung so viel von einem Oxyd, Oxydhydrat oder
Carbonat einer alkalischen Erde in Losung oder
feiner Suspension hinzufiigt, als dadurch noch ein
Niederschlag erzeugt wird, worauf man die Masse
ev. nach vorheriger Filtration mit Permanganat be-
handelt und zur Abscheidung der Manganverbin-
dungen auf 70—80° erhitzt. —

Das Verfahren beruht auf der Feststellung, daf
nicht nur wie bei dem Verfahren des Hauptpatentes
in neutraler und schwach alkalischer, sondern auch
in schwach saurer Losung ohne Schiédigung des Re-
sultates gearbeitet werden kann. Bei dem Ver-
fahren nach Anspruch 2 kann man bereits durch den
Zusatz der Erdalkaliverbindungen einen Teil der
iibelriechenden und wunangenehm schmeckenden
Verbindungen beseitigen. Kn.
E. Merck. Uber die Verwendung von Reagens-

tabletten zur quantitativen Bestimmung von

Zucker und zum Nachweis von Eiweif im

Harn. (Sonderbericht und Jahresberichte 21,

259—260. Januar 1908, Darmstadt.)

Verf. bringt die zur Zuckerbestimmung im Harn
nach Fehling notwendigen Reagenzien in Form
jahrelang haltbarer Tabletten in den Handel, von
denen die Losung je einer Kupfer- und Alkali-
tablette in ihrem Wirkungswerte 0,01 g Trauben-
zucker entspricht. Die Zuckerbestimmung wird
dadurch aufs einfachste gestaltet. Der Prozent-
gehalt des Zuckers im Harn ist aus den Tabellen des
Sonderberichts ersichtlich. Erwihnter Bericht er-
hilt ferner eine genaue Beschreibung der quan-
titativen Zuckerbestimmung, und eine Farben-
tafel iiber vier verschiedene Oxydationsstufen;
im Anbang des Berichts befindet sich auBerdem
eine Erlduterung iiber die Verwendung von Tab-
letten zum Nachweis von Eiweil im Harn (E 8 -
b a chasches, Rie glersches Reagens usw.). Fr.
C. Tollens. Der Nachweis von Glucuronsiiure oder

Glykuronséiure nach B. Tollens im mensch-

lichen Urin. (Z. physiol. Chem, 56, 115—116.

11./6. [22./5.] 1908, Stédtisches Krankenhaus

zu Kiel.)

Von B. Tollens wurde unlingst folgende necue
Methode des Glucuronsiurenachweises ausgear-
beitet : Die Zuckerart wird mit Salzsdure und Naph-

thoresorcin gekocht bis fast schwarze Absitze er-

1) Diese Z. 21, 1079 (1908).
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scheinen, dann wird nach dem Abkiihlen mit Ather
ausgeschiittelt, wobei sich nur bei Gegenwart von
Glucuronsiure eine blaue oder violette Atherschicht
absetzt, die im Spektralapparat ein deutliches
Band an der Na-Linie zeigt. Zum Nachweis im Urin
wird nun nach Verf. folgendermaBen verfahren :
Zu 5 cem Urin fiigt man 0,5 com einer 19 igen
alkoholischen Naphthoresorcinlésung und 5 cem
konz. Salzsiure (D. 1,19). Hierauf verfihrt man, wie
bereits oben angegeben wurde. Die Klirung der
Atherschicht kann durch einige Tropfen Alkohol
beschleunigt werden. Bei geringem Glykuronsdure-
gehalt tritt Violettfirbung auf, bei Gegenwart von
viel Glykuronsiure dagegen blane Farbe. Die
Methode ist neben ihrer groBen Einfachheit doch
sehr empfindlich. Pentosen — Arabinose, Xylose —
geben die Probe nicht (B. Tollens), wodurch
algo eine sichere Unterscheidung genannter Sub-
stanzen im Urine ermoglicht ist. — In einem Falle
von Diabetes mellitus fiel die Probe negativ aus.
In Urinen von Patienten, die Arzneimittel (wie
Campher, Chloralhydrat, Kreosot, salicylsaures
Natrium usw.) genommen hatten, verlief die Reaktion
intensiver als in solchen von Patienten, die keine
Medikamente erhalten hatten, K. Kautzsch.
B. Tollens. iber eine sehr einfache Nachweisung der
Glucuronsiure und threr Derivate hei Gegenwart
von Pentosen und im Harn. (Z. Ver. d. Riiben-
zucker-Ind. 58, 526—528. Juni1908. Géttingen.)
Naphthoresorcin und Salzsiure liefern mit Glu-
curonsiure einen blauen, in Ather 15slichen Farb-
stoff, wihrend die mit den verschiedenen Zucker-
arten und auch den Pentosen bei dieser Reaktion
gebildeten dunklen Stoffe in Ather unloslich sind.
Man schiittelt daher zum Nachweis von Glucuron-
siure die erkaltete Reaktionsfliissigkeit mit Ather
aus. Die schén blaue oder violettrote dtherische Lo-
sung zeigt vor dem Spalt des Apparates eine Bande,
deren Mitte etwas rechts (dem Griin zu) von der
D- oder Natriumlinie liegt, Mit Hilfe dieser Reaktion
kann man 0,19, Glucuronséure sicher auffinden. pr.
Th., Gassmann. Chemische Untersuchungen der
Zihne. (Z. physiol. Chem. 55, 455—465.
21./5. [10./4.] 1908. Ziirich.)
Verf. sucht durch seine Untersuchungen die Frage
zu beantworten, ob und in welchem Mafe die Zu-
sammensetzung der Zihne in Zusammenhang zu
bringenist mit ihrer mehr oder weniger grofen Wider-
standsfihigkeit letzterer. Zur Analyse kamen die
folgenden, sich zerstérenden Einfliissen gegeniiber
in hohem Grade verschiedentlich verhaltenden
Zshne. Bleibende Zihne : Eckzihne von Hunden,
dann von Menschen Eckzihne, Weisheitszihne,
Zishne von Sechzigjihrigen, und ferner von tempo-
riren Zahnen Milchzihne von Menschen. Es wurden
folgende Bestandteile festgestellt: Calcium, Mag-
nesium, Kalinm, Natrium, Phosphorsiure, Kohlen-
sédure, Chlor, Spuren von Eisen, Stickstoff, Kohlen-
stoff, Wasserstoff und Sauerstoff. Entgegen frithe-
ren Befunden wurde kein (oder fast kein) Fluor
gefunden; an seiner Stelle konnte aber Chlor nach-
gewiesen werden (untersucht nach der Hempel-
schen gasvolumetrischen Methode). Die quantita-
tiven Untersuchungen fiibrten zu folgenden Er-
gebnissen. Die auffallendsten Differenzen zwischen
Menschen- und Hundezéhnen machen sich in ihrem
Gehalt an Glithverlust und Kalk geltend. Wihrend

erstere an Kalkgehalt — Weisheitszahne um 4—59,
— die Tierzihne bedeutend iberragen, so zeigen
die kalkirmeren einen um so héheren Glithverlust.
Mit Fallen und Heben des letzteren geht auch die
Menge des Wassers Hand in Hand. Der Gehalt an
Stickstoff (ca. 39%,) ist bei Menschen- und Tier-
zihnen der gleiche, an Kohlenstoff und Wasserstoff
verschieden. Phosphorsiure schliefit sich in ibren
Gehaltsschwankungen an den Kalk an; Magnesium
und Kohlensidure weisen bis auf die Weisheitszihne,
die einen hoheren CO,-Gehalt besitzen (5,299 als
COj berechnet), gleiche Daten auf. Menschenzihne
sind reicher an Kalium und Chlor, Hundeziéhne rei-
cher an Natrium. — Verf. weist noch besonders
darauf hin, daB die Mengenverhiltnisse an Kalk
und Gliihverlust Anhaltspunkte fiir eine leicht ein-
tretende Zahncaries geben konnen. Aus folgender
Tabelle ist hieriiber naheres zu ersehen :

Menschenzihne Tierz#thne

Eck- | Milch- m’t‘: Zuhne | Hunde-

z4hne | zhhne zihne 60jihr. | zihne
H;0-Gehalt| 8,09 | 8,76 6,91| 8,27| 10,97
Glithverlust | 22,20 | 22,84 | 18,33 | 21,42 | 25,99
Ca 29,78 | 29,59 | 31,65 | 30,25 | 27,23

Die sehr leicht der Zahncaries anheimfallenden
Weisheitszihne weisen also den groBten Ca-
Gehalt und den geringsten Glithverlust und
Wassergehalt auf. K. Kautzsch.

Verfahren zur Herstellung reiner Lisungen der wirk-

samen Substanz der Nebenmiere, (Nr. 200 920.

Kl 30h. Vom 21./11. 1906 ab. Dr. Moritz

Max Freund in Berlin.)

Patentanspruch : Verfahren zur Herstellung reiner
Losungen der wirksamen Substanz der Nebenniere,
dadurch gekennzeichnet, daBl wisserige Losungen,
welche diese Substanz enthalten, der Einwirkung
von elektrolytisch entwickeltem Wasserstoff unter-
worfen werden. —

Zur Reduktion dienen Lésungen, die 3—59,
an wirksamer Substanz CgHy3NO; enthalten. So
wird z. B. ein Extrakt von 10 kg frischer Driise
auf 600 ccm eingeengt, filtriert und darauf elektro-
Iytisch unter Verwendung einer Platinkathode,
Kohlenanode und einer Tonzelle als Diaphragma
reduziert. Die Losung wird schwach sauer ge-
halten, die Dauver der Einwirkung ist 1—2 Stdn.
Ebenso wird die Losung des Hydrochlorats der iso-
lierten Substanz (20 g in 600 ccm) einer einstiin-
digen elektrolytischen, kathodischen Wasserstoff-
entwicklung unterworfen. Ww.
Verfahren zur Herstellung eines bei Mensehen wirk-

samen Streptokokkenserums. (Nr. 200 252.

Kl 30k Vom 18./4. 1907 ab. [Schering].
Patentanspruch : Verfahren zur Herstellung eines bei
Menschen wirksamen Streptokokkenserums, da-
durch gekennzeichnet, dafl Affen mit vom Menschen
geziichteten menschenvirulenten Streptokokken ge-
impft werden, und das ihnen entzogene Blut auf
bekannte Weise auf Serum verarbeitet wird, —

Die bisher mit Hilfe von Pferden, Kilbern usw.
erhaltenen Streptokokkensera waren zwar bei
Tieren wirksam, aber nicht oder nur mangelhaft
bei Menschen. Kn.





