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gewebe lassen schon bei gewdhnlicher Betrachtung
Farbenunterschicde im Hinblick auf die den gleichen
Bedingungen unterworfenen Baumwoll- und Ramie-
fasern erkennen. Noch deutlicher gestalten sich die
Unterschiede, sobald man der Behandlung mit
Kupfersalzen eine solche mit Ferrocyankalium
folgen 140t.

Der Stickstoffgehalt der dgyp-
tischen Baumwolle wurde von Schind -
ler 68) bestimmt. In der rohen Baumwolle konn-
ten nach der Kjeldahlschen Methode 0,253%,
Stickstoff nachgewiesen werden. Nach achtstiindi-
gem Kochen mit Natronlauge von 1,01 spez. Gew.
waren es nur0,0659, und naeh achtstiindigem Kochen
mit einer Natronlauge von 1,05 spez. Gew. nur noch
0,028%,. Die letztere Probe enthielt nach voraus-
gegangenem Bleichen mit einer Chlorkalklosung
von 1,075 spez. Gew. noch 0,002—0,0039, Stick-
stoff. Von Knech t konnten folgende Zahlen fir
Stickstoff festgestellt werden : Rohe amerikanische
Baumwolle 0,138%, N, rohe Texasbaumwolle 0,1509,
N, robe Perubaumwolle 0,2809, N.

A.Schweizer %) weist darauf hin, daf3 man
das Trocknen der Baumwolle im Konditionier-
apparat in iiblicher Weise mit feuchter Luft der
Atmosphiire bei 105—110° nur als eine relative
Feuchtigkeitsbestimmung bezeichnen kann. Eine
bei 110° bis zu konstantem Gewicht getrocknete
Baumwolle verliert noch bei 150° Wasser, welches
sie bei weiterem Erhitzen auf nur 110° wieder auf-
nimmt. Konditioniert man eine Baumwollprobe
einmal an feuchtem, zum andern Male an trockenem
Tage, so ergeben sich Differenzen, die bisher noch
nicht geniigende Beriicksichtigung gefunden haben.

In neuerer Zeit ist man in der mechanischen
Weberei dazu iibergegangen, die Luft in den Web-
silen durch geeignete Vorrichtungen zu befeuch-
ten?). Die Vorteile, welche man dadurch erzielt,
bestehen nicht nur darin, die Luft reiner zu er-
halten, sondern man erzielt auch einen ganz erheb-
lichen Einflu} auf die Haltbarkeit der Garne, d. h.
auf ibr Dehnungsvermogen und ihre ZerreiBfestig-
keit. Dabei kommen naturgemif die Kettgarne
besonders in Frage. Daf} neben der guten Qualitit
der letzteren ein entsprechender Feuchtigkeits-
gehalt in der Weberei eine groBie Rolle spielt, hat der
Verf. der angezogenen Abhandlung durch An-
stellung einer grofen Anzahl von ZerreiBversuchen
an verschiedenen Arten von Geweben zu beweisen
gesucht.

Nach den Auslassungen von H. Tamin 7)
erweist es sich bei der Herstellung von hydrophiler
Baumwolle (Verbandwatte) nicht nétig, unter
Druck abzukochen, wenn der zum Kochen ver-

68) A.Schind!ler, Der Stickstoffgehalt der
dgyptischen Baumwolle, J. Dyers and Colourists
24, 106 (1908).

%9) A. Schweizer, Die mikroskopischen
Eigenschaften der Baumwolle, Monateschrift f.
Textilind. 23, 139 (1908). Siehe auch : Verbesserte
Konditioniermaschine von Knowles & Co., Globe
Works in Bradford, Osterr. Woll.- u. Lein.-Ind. 28,
705 (1908).

79) EinfluB der Feuchtigkeit auf die Haltbar-
keit der Garne, Osterr. Woll.- u. Lein.-Ind. 28, 25.

71) H Tamin, Herstellung hydrophiler
Baumwolle, Rev. mat. col. 12, 313 (1908).

wendeten Lauge nur ein Losungsmittel fiir Baum-
wollwachs, wie z. B. Harzseife, zugesetzt wird.

Zur Priifung von Halbwollgeweben
auf ihren Baumwollgehalt wird folgendes
Verfahren vorgeschlagen: 5 g des Materials mit
100 cem Natronlauge von 3° Bé. 1/, Stunde kochen,
filtrieren durch appreturfreien Kattun, waschen
mit heiBem Wasser, dann mit schwach salzsiure-
haltigem, heilem Wasser und wieder mit heillerm
Wasser. Nach dem Trocknen 49 addieren. Ge-
wicht = Baumwolle?2).

Eine Erscheinung, dic sich auch anderwirts
nicht selten zu zeigen pflegt, wurde in der Farberei
des Cotonificio Hiissy in Creva in Italien seit linge-
rer Zeit beobachtet. Es handelte sich um Baum-
wollsatins, die mit Oxydationsschwarz gefirbt und
mit Seidenfinish versehen waren. Die Ware hatte
nach dem Sengen auf der Plattensenge in der Kette
an Stirke bedeutend verloren, wihrend der Schufl
unverindert blieb?3). Nach dem Firben des Oxy-
dationsschwarz war die Ware bereits so morsch ge-
worden, dal man sie kaum noch so viel Wirme und
Druck aussetzen konnte, als zur Erzeugung des
Finish erforderlich ist. Wie die nihere Unter-
suchung ergab, war auch hier, wie in den meisten
dhnlichen Fillen, die anderweitig vorkamen, der
Zusatz von Magnesiumsalzen, namentlich
von Chlormagnesium beim Schlichten der
Kette die Veranlassung dieser bedauerlichen Er-
scheinung. (Schluf folgt.)

Uber die Bestimmung des Fettsiure-
gehaltes von Seifen.

(Mitteilung aus dem Untersuchungsamt der Stadt Berlin,y
Von G. Fenorer und L. Frank,
(Eingeg. d. 21. 12, 1908.)

Fiir die Beurteilung des Wertes von Seifen ist
die Béstimmung ihres Gehaltes an Fettsduren
oder richtiger an ,,Gesamtfett unerliBlich.
Unter Gesamtfett versteht man die Summe der in
der Seife enthaltenen ,fettartigen® Bestandteile,
also der Fettsiuren, des Neutralfettes, des Unver-
seifbaren, der Harzsturen u.a.m. In der Regel
besteht das ,,Gesamtfett’ aus den Fettsiiuren und
den geringen Mengen an ,,Unverscifbarem®, welche
in dem fiir die Fabrikation der Seife verwendeten
Fette enthalten waren. Die Bestimmung des Ge-
samtfettes ist daher in den meisten Fillen identisch
mit einer Bestimmung der Fettsiuren.

Es fehlt nicht an Methoden, welche zu diesem
Zweck ausgearbeitet worden sind. Die urspriinglich
fast ausschlieBlich angewandte ,,Wachskuchen-
me thode® geniigte schlieBlich nicht mehr allen
Anforderungen an Genauigkeit. Es wurden andere
Methoden empfohlen, von denen diejenigen sich

72) Heinisch, Uber die Priifung der Halb-
wollgewebe auf ihren Baumwollgehalt, Briinner
Monatsschrift f. Textilind. 15, 330 (1908).

8) J. Donninelli, Faserschwichung bei
Baumwollstiickware infolge der Anwesenheit von
Magnesiumsalzen im Appret. Monatsschrift f.
Textilind. 23, 282 (1908); nach Rev. mat. col.
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am meisten eingefiihrt haben, welche auf einer Wi-
gung der isolierten und bei etwa 100° getrockneten
Fettsiuren berulien. Diese Methoden wurden in
erster Linie fiir solche Seifen ausgearbeitot, welche
keine leicht fliichtigen oder leicht oxydierbaren
Fettsiiuren enthalten. Seit Cocosfett und
Palmkernfett eine ausgedehntere Verwen-
dung in der Seifenindustrie finden, hat man die Not-
wendigkeit erkannt, bei der Seifenuntersuchung anf
die Fliichtigkeit der Cocos-und Palmkern -
fettsduren Riicksicht zu nehmen. Ebenso ver-
langen die leicht oxydierbaren Leindlfett-
séduren eine individuelle Behandlung. Dal} iiber
den in den einzelnen Fillen einzuschlagenden Weg
der Fettsdurebestimmung noch nicht allgemeine
Klarheit herrscht, erkannten wir, als unser Amt mit
der Untersuchung einer gréBeren Anzahl von Cocos-
seifen betraut wurde. Wir machten es uns daher
zur Aufgab:, die bekannten Methoden der Fettsaure-
bestimmung in ihrer Anwendung auf Cocosfett
nachzupriifen. Im Laufe der Arbeit entschlossen
wir uns, unsere Versuche auch anf andere Fette aus-
zudehnen.

Die bekannten Methoden der Fettsiurebestim-
mung lassen sich in folgendes Schema einreihen.

A. Gravimetrische Methoden.

a) Methoden, bei welchen die Fett-
sduren als solche zur Wigung
golangen.

1. Wachskuchenmethode.
2. He hnersche Methode.
3. Ausschiittlungsmethoden.

b) Methoden, bei welchen die Fett-
sduren als Salze zur Wigung
gelangen,

1. als Kalium- oder Natriumsalze.
2. als Kalksalze.

B. Volumetrische Methoden,

bei welchen das Volumen der abgeschiedenen Fett-
séiuren gemessen wird.

1. Versuche mit Cocostett.

Als Grundlage fiir unsere Versuche verwendeten
wir cin Cocosfett, dessen Gehalt an Fettsduren
(+ Unverseifbarem) wir aus der Verseifungszahl
und Siurezahl in bekannter Weise berechneten. Es
betrug

die Sturezahl = 1,7,
die Verseifungszahl = 259, demnach der
Gehalt an Fettsiuren = 94,219,

Bei der Untersuchung von Seifen wird man
zweckmiBig eine den in dieser Arbeit angegebenen
Fettmengen entsprechende Seifenmenge verwenden.

Wachskuchenmethode. Die ,,Wachskuchen-
methode wird im Prinzip folgendermaBen ausge-
fithrt: Eine abgewogene Seifenmenge wird in Wasscr
geldst und durch Ubersittigen mit einer Siure zer-
setzt. Man erwirmt alsdann bis zur klaren Ab-
scheidung der Fettsduren. FErstarren diese beim
Erkalten schwer oder tiberhaupt nicht, so setzt man
eine abgewogene Menge Wachs oder Paraffin zn.
Der nach dem Erkalten erhaltene, von der sauren,

wisserigen Fliissigkeit getrennte, aus Fettsduren
oder Fettsiuren + Wachs (Paraffin) bestehende
Kuchen wird getrocknet und gewogen.

Die Ausfilhrung dieser Methode geschieht in
den verschiedensten Modifikationen, welche sich
auf die Art der verwendeten QGefille (Schalen,
Bechergliser usw.), der zur Zersetzung verwendeten
Saure (Schwefel-, Salz-, Essigsiure) und, was das
Wichtigste ist, auf die Art des Trocknens des Fett-
siiurekuchens beziehen.

Wihrend die einen den Fettsiurekuchen nur
mit FlieBpapicr abtupfen und dann zur Wégung
bringen, lassen die andern ihn zunichst lingere Zeit
im Exsiccator tiber Schwefelsdure, womdglich im
Vakuumexsiccator trocknen. Noch andere trocknen
die Fettsiuren bei hoherer Temperatur, sei es im
Trockenschrank, sei es unter Umrithren in einer
Porzellanschale {iber freier Flamme.

Pitsch und Lotterhos!) haben einen
Apparat konstruiert, in welchem die geschmolzenen
Fettaiiuren durch Zentrifugieren von der wisserigen
Fliissigkeit getrennt und dann zur Wagung gebracht
werden. Der Apparat ist jedoch nicht mehr im
Handel erhiltlich, da er sich nach Angabe der her-
stellenden Firma nicht bewidhrt hat.

Was nun die Anwendung der Wachskuchen-
methode auf Cocosfett betrifft, so erscheint sie von
vornherein nicht einwandfrei, weil das Cocosfett
wasserlosliche und bei héherer Temperatur fliichtige
Fettsduren enthilt, von wclchen ein Teil bei der
Abscheidung verloren gehen muB. Die Loslichkeit
der Cocosfettsiiuren in Wasser ist nur gering und
wird kaum einen nennenswerten Fehler zur Folge
haben. Dagegen ist die Fliichtigkeit ein Faktor,
mit dem, wie wir weiter unten sehen werden, ernst-
lich gerechnet werden muB. Je linger und je starker
man die Fliissigkeit zwecks klarer Abscheidung der
Fettsdureschicht erhitzt, um so gréfier werden die
Verluste sein. Ohne weiteres zu verwerfen sind die-
jenigen Methoden, nach welchen der Fettsiure-
kuchen bei hoherer Temperatur getrocknet wird.

Als geeignetste und bequemste Ausfiihrungs-
form der Wachskuchenmethode erschien uns die
von S tie pel angegebene Modifikation, auf welche
wir unsere Versuche beschrinkten.

C. Stiepel?) benutzt den in Figur 1 abge-
bildeten Apparat. In D findet die Losung der Seife
und Abscheidung der Fettsiuren, nétigenfalls unter
Zusatz von Paraffin statt. Haben sich die Fett-
siuren geklart, so werden sie, indem man heiles
Wasser durch G zuflieBen 148t, nach E hinauf-
gedriickt. Nach dem Erstarren it der Kuchen
sich leicht verlustlos herausnehmen.

Wir verfuhren derart, daB wir je 15 g Cocosfett
in einem Kolben mit {iberschiissiger alkoholischer
Kalilauge verseiften, den Alkohol verjagten, die
Reife mit Wasser aufnahmen und die so erhaltene
Lésung quontitativ in den Stie pelschen Appa-
rat iiberfilhrten. Nach Zusatz von 10 g festem
Paraffin wurde mit verdiinnter Schwefelsiure an-
gesiiuert und, wie oben angegeben, verfahren. Das
Erwiirmen des Apparates geschah nicht tiber freier
Flamme, sondern in einem siedenden Wasserbade.

1) Seifensiederztg. 1907, 388.
2) Seifensiederztg. 1904, 299, 314, 334; 1908,

' 194,
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Hierdurch wurde zu starkes Erhitzen und Stofien
vermieden.

Trotzdem die Abscheidung der Fettsguren
stets nach Moglichkeit unter Einhaltung gleicher
Bedingungen vorgenommen und in allen Fallen
darauf geachtet wurde, daB das Paraffin-Fett-
siuregemisch vor dem Erstarren véilig klar war,
komnten iibereinstimmende Resultate doch nicht
erhalten werden. Die nach Stiepels An-

gabe mit Fliefpapier sorgfiltig abgetupften Fett-
saurekuchen besafBen bei den einzelnen Bestim-
mungen folgende Gewichte : 25,2365 g, 24,5561 g,
24,2697 g, 24,9621 g, 24,2308 g, 24,4473 g, 24,3173 ¢;
diese Zahlen entsprechen nach Abzug des zugesetz-
ten Paraffins einem Gehalt an Fettsiuren von:
99,709,

101,819, 91,019,
96,319, 95,419,

95,109, 94,919,

Es wurden mithin in allen Fillen zuviel Fett-
siuren gefunden, und zwar war der theoretische
Wert um 0,7 bis 7,69, iiberschritten. Die Erklarung
bierfiir liegt in erster Linie darin, daf das Fettséure-
Paraffingemisch beim Erstarren wechselnde Mengen
Wasser einschlieBt, selbst wenn es in fliissigem Zu-
stande vollig klar war. Hierzu kommt, dal die ge-
schmolzenen Fettsiiuren etwas Wasser zu losen ver-
mégen. Experimentell konnten wir den nicht un-
betrichtlichen Wassergehalt der Paraffin-Fettstiurc-
kuchen dadurch nachweisen, dall wir dieselben
nach Marcusson3) mit Toluol destillierten.
Das Destillat schied Wasser ab.

Versuche, die Fettsiure-Paraffinkuchen durch
Trocknen im Vakuumexsiceator iiber Schwefelsiiure
vom Wasser zu befreien, hatten kein befriedigendes
Ergebnis.

Die Wachskuchenmethode ist
demnach fiilrdie Untersuchung von
Cocosseifen nicht geeignet.

3) Hold e, Unters. d. Mineralsle S. 9.

Hehnersehe Methode. Dic H e hun e r sche Me-
thode wurde in jhrer Anwendung auf Cocosfett nicht
gepriift, da sie von vornherein aussichtslos erschien.
Nicht nur bei dem lange andauernden Auswaschen
der Fettsiuren mit heilern Wasser, sondern vor
allem bei dem nachfolgenden Trocknen der Fett-
sduren miissen infolge ihrer Flichtigkeit unvermeid-
bare Verluste entstehen.

Aussehiittlungsmethoden. Die  Ausschiitt-
lungsmethoden beruhen darauf, dall man die Seifen-
16sung mit ciner Sdure zersetzt, die abgeschiedenen
Fettsiuren mit Ather oder Petrolather ausschiittelt,
die dtherische Lésung eindampft, den Riickstand
trocknet und wigtt). )

Auch dieses Verfahren wird in verschiedenen
Modifikationen angewendet. Mehrere Autoren
dampfen nicht die gesamte Atherlosung ein, son-
dern bringen dieselbe auf ein zu messendes Vo-
lumen, von dem ein aliquoter Teil verwendet wird.
Am bekanntesten von letzteren Methoden sind dic-
jenigen von Huggenberg (Le) und von
Spaeth (Lc.), Huggenberg verwendet dic
nach ihm benannte ,;Seifenbiirette, Spaeth
einen Kolben von besonderer Form und Einteilung.

Die Verwendung von Petrolither zum Aus-
schiitteln der Fettsiuren ist nicht zweckmiBig, da
Oxysiuren von Petroldther nicht geldst werden,
wodurch Fehler entstehen kénnen.

Den wichtigsten Punkt bildet das Trocknen der
Fettsiuren. Die Fliichtigkeit der Cocosfettsauren
in der Wiarme wurde im vorhergehenden schon
mehrfach erwahnt.

DafB ein Trocknen der Cocosfettsiuren bei 100°
nicht angéngig ist, wurde bereits von Hefel-
mann und Steiners5) nachgewiesen.

Diese Autoren beobachteten hei einer Cocos-
seife folgende Abnahme :

Fettsfiuren
Fettsiuren, 1 Stunde auf dem Trocken- a

schrank getrocknet . . . 65,29 65,33
Fettsiuren, noch 3/, Stunden im

Trockenschr. (bei 98-—100°) ge-

trocknet . . e . 59,77 60,27
Desgleichen -noch 1 Stunde . 54,69 53,22
Desgleichen ,, . . . 50,21 50,80
Desgleichen ,, o . 43,48 43,48

Saupe (L c.) wendet eine niedrigere Tempe-
ratur an, indem er die Fettsiuren a u f dem auf 100°
geheizten Trockenschranke (bei ca. 55°) trocknet.

Hefelmannund Stciner(l c.)schliefen
aus eigenen Versuchen, dafl durch Trockmen der
Cocosfettsduren nach der Saupeschen Vor-
schrift richtige Resultate erhalten werden.

Wir haben dicse Angabe nachgepriift und be-
richten im folgenden iiber die Ergebnisse unserer
Untersuchungen.

Zur Abscheidung der Fettsiiuren verwendeten
wir in vereinzelten Féllen die Huggenberyg-

4) Bolley, Dinglers Polyt. Journ. 125, 385;
Hope, Chem. News 43, 218; Pinchon, Z. anal.
Chem. 23, 100; Schulze, Z. anal. Chem. 26, 27;
Huggenberg, Z o6ff. Chem. 1898, 1V, 163;
Saupe, Pharm. Zentralh. 31, 314; 1890, Pinette,
Chem.-Ztg. 14, 1442, 1890; Spacth, diese Z. 8,
5 (1896); Waltke, Chem.-Ztg. 20, 240 (1896).

5) Z. off. Chem. 1898, TV, 393.
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sche Seifenbiirette, im allgemeinen wurde nach fol-
gender Vorschrift gearbeitet.

»0 g Cocosfett werden ‘in einem Kolben mit
10 cem alkohol. Kalilauge (20 g Kaliumhydroxyd in
70 Vol.-%igem Alkohol zu 100 ccm geldst) verseift.
Nach Verjagung des Alkohols wird die Seife mit ins-
gesamt 50 ccm Wasser in einen Schiitteltrichter
iibergefilhrt und in diesem mit 40 ccm 109iger
Schwefelsiure zersetzt. Man schiittelt zweimal mit
je 50 cem Ather aus und wiischt die #therische
Fettsiurelosung dreimal mit je 10 cem Wasser.”

Die so erhaltene Fettsdurelosung wurde alsdann
in einem gewogenen Gefd 3 zunéchst auf dem Wasser-
bade auf ein kleines Volumen eingeengt, dann auf
einem S 0 x h 1 e t schen Weintrockenschranke vollig
eingedunstet und getrocknet.

Fine Anzahl von Vorversuchen ergab, dafl
Schalen und Bechergldser nicht recht zum Ein-
dampfen der Fettsiurelosung geeignet sind, da sich
ein Ubersteigen der Lésung {iber den Rand nicht
immer vermeiden 148t. Wir verwendeten daher in
der Folge sog. ,Philippsbecher”, das sind
GefiBe in der Form von Erlenmeyerkolben, jedoch
mit weiter Offnung. Wir wiblten die Gréfen zu
150 und 300 cem Inhalt; in erstere wutdén selbst-
verstindlich die 100 ccm Fettsdureldsung nicht auf
einmal gegeben. Um ein Stofen beim Verdampfen
des Athers zu vermeiden, gaben wir in die Becher
einige Stiicke Bimsstein, welche mitgewogen wurden.

Bei dieser Arbeitsweise wurden folgende Er-
gebnisse erzielt :

a) Im Philippsbecher von 300 cem Inhalt:

5 I II I
5y, |223) 5, | =88 | 5. | 233
5§ 2% | 828 TE | geF | T5 | g8
2| 52 58%) Z3 | 58~ | ZZ | g8~
2 8% |a2dg| S22 | &8s | 22 | &8dg
=1 BS |#5%) Ep | #5% | 2P |£3%
st O |EEg| oF | gE§ | OF | EEg
3 14,9734 [ 99,47 | 5,0084 | 100,17 | 5,0028 | 100,06
1 14,7732 | 95,46 | 4,9080 | 98,16 |4,8674 97,35
13 4,6850 | 93,70 | 4,8164 | 96,33 |4,7524| 95,05
2 14,6284 | 92,57 |4,7596 | 95,19 |4,6870 i 93,74
3 |4,3024 86,05 | 4,6442 | 92,88 |4,5184 90,37
b) in Philippsbechern von 150 cem Inhalt:
I I
Trooken Gomioht |FMEBUION Gowions | Totigburen
Fettsmrlreinr éi%:{;g:w' Fetts!il'l.l-'fn , deig:txtlg:w.
1 Std. | 4,6536 | 93,07 | 46986 | 9397
1, | 46110 | 9222 | 4,6129 92,26
13 ,, | 45840 | 91,68 | 4,5843 91,67
2, | 4,5410 | 90,82 | 4,5391 90,78
6 ,, | 44660 | 89,3¢ | 4,4660 89,32

Die Fettsiuren verlieren mithin auch beim
Trocknen a u f dem Trockenschrank andauernd an
Gewicht; Konstanz tritt nicht ein. Noch deut-
licher kommt dies zum Ausdruck, wenn man kleinere
Fettsduremengen verwendet. Bei Benutzung der
Huggenbergschen Seifenbiirette wurde der
Riickstand eines Volumens der #therischen Fett-
siurelosung zur Wagung gebracht, welches einer an-
gewandten Fettmenge von 0,8389 g entsprach.

Es wurden gewogen (im 150 ccm-Philipps
becher) ¢

Fettsiuren
Trockendauer g %
eStd, . . . ... L. = 0,7686 = 91,62
1, . = 0,7266 = 86,61
1/, ., = 0,7080 = 84,39
2, = 0,6831 = 81,43
2 = 0,6566 = 718,27

Bei einem weiteren Versuche wurde das Trock-
nen sehr lange fortgesetzt, und der Versuch erst
abgebrochen, als das Gewicht der Fettsduren bereits
weit weniger als die Halfte des theoretischen Wertes
betrug. Es gelangte unter Benutzung der Hug -
genber g schen Biirette der Riickstand eines Vo-
lumens &therischer Fettsiurenlésung zur Wigung,
welches einer angewandten Fettmenge von 0,9450 g
entsprach. Wir geben hier nur einige Wégungen an :

Fettstiuren

Trockendauer g %
1/, Std. C .. ... =0,8520 =905

1 ,, .. ... ... ... =08350=288,36

4 , . . . . ... ... . =0T700 =81,48
24 . . . . . ... ... =05750 =604
4 . . L. L Lo L. = 0,4590 = 48,57
56 ,, .. .. . .. = (0,3960 = 41,90
68 ,, . = 0,3430 = 36,08

Hiermit ist der voligiiltige Be-
weis erbracht, dafl eine Bestimmung
der Cocosfettsduren durch Trocknen
derselben auoh bei verhaltnismafig
niederer Temperatur nicht mdglich
ist.

Wiigung der Fettsiiuren als Kaliumsalze. Da
die Fliichtigkeit der Cocosfettsduren eine Wigung
der freien Fettsiuren verbietet, so folgten wir einem
Vorschlag von Hefelmann und Steiner
(L c. S. 393), die Fettsiuren an Alkali zu binden
und als Alkalisalze zur Wigung zu bringen.

Hefelmann und Steiner benutzten
dieses Verfahren, um die nach anderen Methoden
erhaltenen Werte zu kontrollieren. Sie verfuhren
derart, daB sie die dtherische Fettsiurelgsung nach
Zusatz von Alkohol ‘mit !/,-n. alkohol. Kalilauge
neutralisierten, die so erhaltene Seifenlésung in einer
mit 20 g ausgeglilhtem Sand sowie einem Riibr-
stab beschickten Porzellanschale verdampften und
bei etwa 100° trockneten. Aus der gefundenen
Menge fettsauren Alkalis 148t sich die Fettsdure-
menge berechnen, da die Menge des zur Neutrali-
sation verbrauchten Kalinmhydroxyds bekannt ist.

In einer Reihe von Versuchen stellten wir zu-
nichst folgende Einzelheiten fest :

1. Als Gefafle fiir das Eindampfen sind gleicl.-
falls Schalen oder Bechergliser wenig geeignet.
Wir verwendeten auch in diesem FallePhilipps-
becher, und zwar solche von 300 ccm Inhalt.

2. Es ist unzweckmiBig, als Aufsaugungsmittel
Sand zu verwenden, da dieser beim Eindampfen der
Losung ein starkes StoBen 1und Spritzen veranlaBt.
Wir benutzten Bimsstein. Man mu8 sich davon iiber-
zeugen, daB der Bimsstein neutral reagiert und keine
Carbonate enthilt. Anderenfalls ist er entsprechend
zu reinigen.

3. Es ist nicht angebracht, zu kleine Fett-
oder Seifenmengen in Arbeit zu nehmen, da sich
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anderenfalls die unvermeidlichen Analysenfehler
zu stark multiplizieren. Eine geeignete -Ausgangs-
menge sind 5 g Fett oder 7T—8 g Seife.

Unsere Arbeitsweise war die folgende :

»0 g Tett werden in einem Kolben mit 10 cem
alkoholischer Kalilauge (s. oben) verseift. Nach
Verjagung des Alkohols wird die Seife mit insgesamt
50 com Wasser in einen Schiitteltrichter fiber-
gefithrt und in diesem mit 40 com 10%iger Schwe-
felsiure zersetzt. Man schiittelt zweimal mit je
50 ccm Ather aus und wiischt die dtherische Fett-
saurelosung dreimal mit je 10 com Wasser. Die ge-
waschene dtherische Lésung wird in-einen 300 ccm
fassenden, mit 20 g Bimsstein (von 2 mm Korngrife)
und einem Glasstab beschickten, getrockneten und
nach dem Trocknen gewogenen °Philippsbecher
iibergefithrt. Man verjagt auf dem Wasserbade
etwa die Hilfte des Athers, gibt alsdann 50 cem
neutralen Alkohol (999,), sowie einen Tropfen

19%ige Phenolphthaleinldsung hinzu und titriert
mit carbonatfreier 1/,-n. alkohol. Kalilauge bis zur
Rétung. Die so crhaltene Seifenléosung wird auf
dem Wasserbade cingedampft, der Verdampfungs-
riickstand im Wassertrockenschrank bei ca. 99°
oder im Glycerintrockenschrank bei 103—105° bis
zur Konstanz getrocknet. wobei von Zeit zu Zeit
der Becherinhalt mittels des Glasstabes aufgelockert
wird.

Aus der so pgefundeunen Menge fettsauren
Kaliums berechnet man dic Fettsiuren nach der
Formel :

x =38 -—0,03814.v, in welcher bedeutet :
s = die gewogene Mengo fettsauren Alkalis,
v = die zur Neutralisation verbrauchten
Kubikzentimeter 1/-n. Kalilauge.

Nach diesem Verfahren wurden folgende Re-
sultate erhalten :

a) Im Wassertrockenschrank (ca. 98°) getrocknet.

1. 1L 1 1.
Gewicht entsprechend Gewicht entsprechend Gewicht entsprechend
Trockendauer || jes fottsauren Fettsiuren des fettsauren Fettsjuren des fettsauren Fettsiuren
Kaliums in Proz. des Kaliums in Proz. des Kaliums in Proz. des
g angew. Fettes g angew. Fettes g angew, Fettes
i
3 Std. 5,7990 98,60 | 6,1680 105,98 6,0861 104,35
6 . b,6674 95,77 : 5,7518 97,66 b,7456 97,53
9 , 5,6230 95,08 ! 5,6698 95,82 5,6580 95,79
2, 5,6096 94,81 : 6,6380 93,38 5,6330 95,28
15 , 5,5986 94,569 5,6192 95,01 5,6132 94,88
18 , 5,5816 94,25 5,6010 94,64 5,6962 94,65
21, b,5760 94,14 ! 5,b876 94,39
24 5,5719 94,06 ‘ 5,864 94,35
b) Im Glycerintrookenschrank (ca. 103°) getrocknet.
L 1L III. IV. V.
Gewicht el 3| Gewicht o e % B Gewicht o g% 3| Gewicht =58 3| Gewicht | ~= g%
Trocken- || des fett- | S 2L des fett- | , SRTL| des feth- | , SATL ] des foth- | S ATL || des fett- |, SHTH
dauer sauren ‘5-35 Sé.’ sauren | g 5 g:?i sauren | g8 a g‘;‘é sauren *Eg:g g& sauren *E-g-f’e gé
Kalinms | ¥ 285 o | Kalimus | * 22 £ o Kaliums | ® 22££ .|l Kaliums ! vo2n | Ealiums | 224 o
g w58 @ -EE! g5 g | Gmgg] g T £ §
8 Std. | 5,8122 93,36 58717 | 100,06 || 5,6181 | 94,99 6,1426 . 105,37 \ 5,6492 95,61
12, i 5,6975 96,59 5,7092 96,82 ! 5,5958 94,53 5,0946 ; 94,51 ' 5,6194 . 95,01
16 5,6431 95,48 5,6407 95,43 || 5,5898 94,42 5,863 i 94,35 5,6024 ' 94,67
20 5,5919 94,46 5,598b 94,69 | 5,b838 94,29 56735 | 94,09 5,5939 94,50
24 5,6790 94,20 5,6835 94,29 | 5,5806 94,23 || 5,6690 94,00 © 5,5939 I 94,49
28 , |l b,b766 94,15 5,5786 | 94,19 ‘\ 5,0790 94,20 5,5678 93,98 — —

Diese Methode liefert somit richtige Ergebnisse,
Unbequem ist die lange Trockendauer. Wir ver-
suchten sie durch Erhéhung der Temperatur des
Trockenschrankes auf 120° abzukiirzen; hierbei
wurde jedoch keine Konstanz erhalten, da die Seife
sich bei dieser Temperatur bereits zu zersetzen be-
ginnt.

- Bei 120° getmeknet : Gefundene Fettsiiure-
Trockendauer menge in % des Fettes
1. 1.
1/ 8td. . . . L 0L L. 97,19 —
1 53 e e e e e 94,43 92,86
117 ,, o 0L 93,73 92,41
21/, ” 92,27 91,67
3 T 92,15 91,51
34/ o .o oo 91,79 91,36
4 s e e e e e e 91,31 90,95

Wir hofften, eine Beschleunigung des Trocknens da-
durch zu erreichen, dafl wir fiir intensive Luft-
zirkulation innerhalb des die Seife enthaltenden
Philippsbechers sorgten. Zu.diesem Zwecke fiihrten
wir durch eine Offnung des Trockenschrankes
mittels eines Stopfens ein Glasrohr ein, welches
innerhalb des Trockenschrankes bis nahezu aunf
den Boden des Philippsbechers reichte, wihrend
es auflerhalb desselben mit einer Wasserstrahl-
pumpe in Verbindung stand. Mittels der letzteren

-wurde wihrend des Trocknens ein schwacher Luft-

strom durch den Philippsbecher gesaugt. Der Lr-
folg entsprach nicht den Erwartungen, denn erst
nach 20stiindigem Trocknen der Seife war der
theoretische Wert erreicht.

Bessere Erfahrungen machten wir mit dem
modifizierten Soxhletschen Glycerintrocken-
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schrank, dessen groferer Trockenraum im Gegen-
satz zu dem des alten So xhletschen Trocken-
schrankes auch gréflerc Gefifle aufzunehmen ver-
magt). Gewichtskonstanz war nach 5 Stdn. erreicht.

Im Soxhletschen Glycerintrockenschrank
bei 103° getrocknet:

Gefundene Fettsfure-

Trockendauer menge in % des F« ttes
1. 1I.

L) s M e e 96,96 96,42

2 e e e e e e e 94,91 95,30

O 94,30 94,70

S 93,54 93,91

5 o, ... .. 93,51 93,89

Versuche ergaben ferner, daf3 die Wagung der
Fettsduren als Natriumsalze gegeniiber der Wigung
als Kaliumsalze keinen Vorteil bietet.

Wigung der Fettsiiuren als Kalksalze, K.
Braunn?) empfiehlt speziell fir Cocosfett,
Palmdl und Palmkernfett eine Methode
der Fettsiurebestimmung, nach welcher die fett-
sauren Alkalien durch Umsetzung mit Chlorcalcium
in die Kalksalze tbergefiillirt und als solche zur
Wigung gebracht werden. Verf. verfahrtinder Weise,
dal} er 0,5 bis 1 g Fett mit methylalkoholischer
Kalilauge verseift, den Alkohol verjagt, die Seife
in etwa 50 ccm Wasser 18st, unter Zusatz von Phe-
nolphthalein mit Salzsiure neutralisiert und mit
Calciumchloridlosung bei einer Temperatur von
ca. 50° fillt. Die ausgeschiedene Kalkseife wird auf
gewogenem Filter gesammelt, mit kaltem Wasser
gewaschen und bei 100° bis zur Konstanz getrock-
net. Nach dem Wégen wird verascht. Aus dem Ge-
wichte des fettsauren Kalkes, sowie der aus Calcium-
oxyd bestehenden Asche, oder ihrem Neutralisatio-
tionswerte berechnet man den Fettsdurcgehalt.

Wir hatten gegen diese Methode vorl vornherein
unsere Bedenken, da es bekannt ist, dall die Cal-
ciumsalze der niederen Fettsduren in Wasser nicht
unlslich sind. Die von uns erhaltenen Resulate
bestitigten dies. Wir fanden bei vier Bestimmun-
gen fir unser Cocosfett folgenden Fettsdure-
gehalt :

88,389%, 87,97%: 88,63%, 87,97%.

Dies sind ganz betréchtliche Differenzen gegen-
iiber dem theoretischen Werte von 94,29,

Um einwandfrei nachzuweisen, daf3 dieser Fehler
in der Tat auf die teilweise Wasserldslichkeit der
Cocos-Kalkseife zurtickzufiihren ist, behandelten wir
10 g Cocosfett in der von Braun angegebenen Weise.
Die 500 ccm betragende neutralisierte Seifenlésung
wurde mit Calciumchloridldsung geféllt, und der
Niederschlag auf einen Filter mit Wasser bis zum
Verschwinden der Chlorreaktion ausgewaschen.
Filtrat + Waschwisser (ca. 2 1) wurden mit etwas
Kalilauge versetzt, auf ca. 100 cem eingedampft,
mit Salzsiiure angesiuert und mit Ather ausgeschiit-
telt. Die mit Wasser gewaschene #therische Aus-
schiittlung wurde mit dem gleichen Volumen Al-
kohol gemischt und mit 1/,-n. Kalilauge titriert.
Der Verbrauch betrug 5,6 cem = 314,56 mg KOH.

) Die verwendeten Philippsbecher von 300
cem Inhalt miissen in demselben allerdings liegend
getrocknet werden.

7) Seifenfabrikant 1906, Nr. 6; VI. Congresso
intern. di Chimica applicata, Roma 1906.

Ch. 1909,

Die so erhaltene Seifenlosung wurde eingedampft,
der Riickstand getrocknet und gewogen. Das Ge-
wicht der getrockneten Kaliseife betrug 0,9750 g,
woraus sich unter Zugrundelegung des durch die
Titration bekannten KOH-Gehaltes eine Fettsiure-
menge von 0,7613 g berechnet. Es war mithin
durch die Loslichkeit der fettsauren Kalksalze ein
Verlust von 7,619, Fettsiuren eingetreten.

Die Br a u n sche Methode ist daher fiir Cocos-
seifen nicht geeignet.

Yolumetrische Methoden. Unter dem Begriffe:
,» Volumetrische Methoden®, verstehen wir solche,
bei denen das Volumen der abgeschiedenen Fett-
siuren zur Messung gelangt. Ubergehen wollen wir
diejenigen, in der Literatur gleichfalls als ,,volu-
metrische* oder ,,maBanalytische® bezeichneten

Fig. 2.

Fig. 8.

Methoden, welche auf einer Titration der Seifen-
16sung mit Kalk- oder Bariumsalzen beruhens);
sie konnen, selbst die Kenntnis des mittleren
Molekulargewichtes der betreffenden Fettsiuren
vorausgesetzt, einen Anspruch auf Exaktheit
nicht machen.

Die ,,Vereinigten Fabriken fiir Laboratoriums-
bedarf‘®) beschreiben ein der Butyrometrie nach-
gebildetes Zentrifugierverfahren, von welchem sie
jedoch sclbst sagen, daB es als eine Universal-
methode nicht bezeichnet werden koénne, da es nur
die Betriebskontrolle von genau bekannten Seifen
ermOglicht. Dieses - Verfahren hat mithin fiir uns
kein Interesse. Dagegen erschienen uns diejenigen
Methoden der Nachpriifung wert, welche unter Zu-

8) Benedikt-Ulzer, 5. Aufl,, S. 348—349,

9) Seifensiederztg. 1907, 487.
33
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grundelegung des von Buchner19) angegebenen
primitiven Verfahrens ausgearbeitet sind. Buch -
ner zersetzt die Losung der abgewogenen Seife in
einem Kolben, dessen langer Hals graduiert ist.
Die klar geschmolzenen Fettsiuren werden durch
Zugabe von heiBlem Wasser in den Hals des Kolbens
gedringt, wo ihr Volumen abgelesen wird. Zur Um-
rechnung des Volumens auf das Gewicht dient ein
Faktor, der dem mittleren spez. Gew. der gewShn-
lichen Fettsduren entsprechen soll. °

Als Vervollkommnung des Buchne rschen
Kolbens kann ein von den ,,Vereinigten Fabriken
fiir Laboratoriumsbedarf** (Fig. 2)!!) und ein von
Liiringt2) (Fig. 3) beschriebener Apparat gelten.

Der Apparat der Vereinigten Fabriken wird in
der Weise gehandhabt, dafl man die Seifenlosung
in dep Kolben mit Saéure zersetzt und die klar ge-
schmolzenen Fettsduren durch ZuflieBenlassen von
heillem Wasser (durch den glockenférmigen Trichter
unter entsprechender Handhabung der Quetsch-
hihne) in das graduierte Rohr driickt. Der Mantel
dient zur Aufnahme von heiBern Wasser, um die
Fettssuren auf gleichmifliger Temperatur erhalten
zu konnen. Nachdem ihr Volumen abgelesen ist,
ermittelt man das spez. Gew. der Fettsduren, in-
dem man sie in dem graduierten Rohr mittels eines
kicinen Ardometers spindelt.

Dieser Apparat ist zwar recht sinnreich erdacht,
doch zeichnet sich scine Konstruktion nicht gerade
durch Einfachheit aus; er scheint sich auch nichtein-
gebiirgert zuhaben, denn wirkonntenim Handel wohl
den Apparat selbst, trotz vieler Bemithungen aber
nicht das dazu gehorige Aréiometer erhalten.

Bei weitem einfacher und handlicher ist der
Liringsche Apparat. Er besteht aus dem
Zersetzungskolben mit graduiertem Hals und seit-
lichem Stutzen nebst Trichterrohr. Die Handhabung
ist ohne weiteres verstandlich. Da dieser Apparat
keinen Heizmantel besitzt, muB das MeBrohr durch
Einstellen in heilles Wasser erwdrmt werden, Er
ist in crster Linie fiir die Betriebskontrolle bestimmt.
Zu diesem Zwecke ist ihm eine Tabelle beigegeben,
welche die hauptsichlich fiir die Seifenfabrikation
in Betracht kommenden Fette oder Fettgemische
beriicksichtigt, und mittels deren das bei 99° ab-
gelesene Volumen auf Gewicht umgerechnet wird.
Das spez. Gew. von Fettsduren unbekannter Zu-
sammensetzung wird bei 100° in einem Pykno-
meter bestimmt, zu dessen bequemer Fillung der
Schnabel des Kolbenhalses dient. Diese Bestim-
mung des spez. Gew. stellt natiirlich eine wesent-
liche Komplikation dar, sie kann zudem bei der
Kleinheit der zu verwendenden Pyknometer (5 bis
10 ccm) bei einer Versuchstemperatur von 100°

10) Dinglers Polyt. Journ. 159, 183; Bene-
dikt-Ulzer, 5. Aufl, S. 347.

11} Seifensiederztg. 1907. 489.

12) Seifenfabrikant 1907, 53.

nicht alizu genau sein.  Es lag uns jedoch zunéchst
daran, festzustellen, ob diesc Methode im Prinzip ein-
wandfreie Resultate liefert. Wenn dies der Fall wire,
wiirde sich beieiner geringen Abéinderungdes Appara-
tes die Verwendung des Pyknometers voraussichtlich
durch Benutzung eines Ardometers uingehen lassen.

Wir erhielten nach dem Liiringschen
Verfahren folgende Resultate :
R Duas abgelesene Das abgelesene
Ze Bel o Volxgxmeu Volﬁmen
T 9"?_10(’ euntspricht unter enispricht unter
® T “}‘ge'l Zugrundel: gung Zugrundelegung
52 ]e;i't'fb des spez. Gew. 0,840 || desspez. Gew. 0,8854
g: rdure- mach Liring) fnach Bifjf}f)(hk' .
Volumer Fettsiuren Feitsquren Fetrsiduren Fettsduren
g ccm g Gew.-Proz. g Gew.-Proz.
10 11,2 9,41 94,1 9,36 93,6
5 5,7 4,79 95,8 4,76 95,2
10 11,3 9,49 94.9 9,44 94,4
10 11,3 9,49 94,9 9,44 94,4
10| 11,25 9,45 94,5 9,40 94,0
10 || 11,20 9,41 94,1 9,36 93,6
10} 11,30 9,49 94,9 9,44 94 .4

Wie diese Tabelle zeigt, sind die mit 10 g Fett
erhaltenen Resultate recht befriedigende. Man
kann auf Grund derselben die Liirin gsche Mec-
thode ohne weiteres als fiir die Betriebskontrolle
von reinen Cocosseifen brauchbar erkliren.

Fiir exakte Bestimmungen mdchten wir sie je-
doch nicht gelten lassen, da die richtigen Resultate
auf Grund von Kompensationsfehlern zustande
kommen. Die Fettsiuren enthalten eincrseits bei
100° Wasger gelost. andererseits 16st sich ein, wenn
auch kleiner Teil der Fettsduren in der wisserigen -
Fliissigkeit. Aus 100 g in ganz analoger Weise wie
bei dem Liiringschen Verfahren abgeschiede-
ner, bei 100° klarer Fettsiuren wurden durch De-
stillation mit Toluol 1,1 cem Wasser erhalten. Das
spez. Gew. der (wasserhaltigen) Fettsduren fanden
wir zu 0,8423--0,8431.

1L. Versuche mit Leindi.

Von den zur Scifenfabrikation Verwendung
findenden Fetten enthilt auBer dem Cocosfett und
dem ihm nahe verwandten Palmkernfett keines nen-
nenswerte Mengen bei 100° fliichtiger Fettsduren.
Wohl aber mull bei Fetten, welche reichlich un-
gesittigte Fettsiuren enthalten, mit der Moglichkeit
ciner Oxydation der letzteren und daraus sich er-
gebender Gewichtszunahme wéhrend des Trock-
nens gerechnet werden. Derartige Fette sind das

Leindsl mit sehr hohem Gehalt an stark ungesitiig-

ten Sauren und die an Olsdure reichen Fette, Wir
wollen uns hier zunichst mit dem Leindl befassen.
Das verwendete Lein &l besall die Versei-
fungszahl 194,4, Siurezahl 2,8, woraus sich ein
Fettstduregehalt von 95,689, berechnet.
Wachskuehenmethede, Zur Anwendung ge-
langten je 15 g O und 10 g Paraffin:

b

Gewicht i Fettsduren | Gewicht | Fettsiuren

des in Proz. des desy in Proz. des
Kuehens Feties Kuchens Fettes
Kuchen nur mit ElieBpapier abgetrocknet . 24,4790 96,53 24,5780 97,19
24 Stunden im Exsiccalor iiber Schwefelsiure getrocknet 24,4750 96,50 24,5700 97,13
4 Stunden im Glycerintrockenschrank (105°) getrocknet 24,4150 96,10 24,4450 96,30
Noch 2 Stunden bei 105° getrocknet . . . 24,4190 96,13 24,4480 96,32
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Wie man aus den Zahlen der Tabelle sieht, gibt die
Wachskuchenmethode fiir Leinol befriedigende Re-
sultate, wenn der Kuchen durch Erhitzen im Trocken-
schranke von den letzten Resten eingeschlossenen
oder gelosten Wassers befreit wird. Trotzdem
kénnen wir die Wachskuchenmethode nicht un-
bedingt als allgemein anwendbar empfehlen, da ein
richtiges Ergebnis hdufig von Zufilligkeiten ab-
hingt., Trotz sorgfiltigen Arbeitens kann es vorkom-
men, daf die Resultate um einige Prozente zu nied-
rig ausfaller. Zweckmifiig benutzt man die
Wachskuchenmethode nur fiir Betriebskontrollen.

Hehnersehe Methode. Die aus 5 g Lein6l her-
gestellte Seife wurde in Wasser gelost und mit Séure
zersetzt; die Fettsiuren wurden in bekannter Weise
nach He hner bestimmt.

Ergebnisse:

Gefund. Fettsfiuregehalt
in Proz. des Fettes

a b c
Nach zweistiind. Trocknen 95,66 95,59 95,20
Nach dreistiind. Trocknen — 95,68 95,33

Ausdiesen Zahlen geht hervor, da die Hehner-
sche Methode fiir Leindl brauchbar ist. Selbst bei
dreistiindigem Trocknen tritt keine nennenswerte
Gewichtszunahme der Fettsduren infolge von Oxy-
dation ein. Voraussetzung ist hierbei, da3 das Trock-
nen in kleinen zylindrischen Wagegléschen geschieht,
in welchen die Fettsiuren der Luft nur eine geringe
Angriffsfliche bieten.

Ausschiitilungsmethode. Die Arbeitsweise war
die gleiche wie beim Cocosfett. Als Gefille zur
Aufnahme und zum Trocknen der Fettsiuren ver-
wendeten wir nur Philippsbecher von 300 cem
Inhalt.

Fettsduren bei 105° getrocknet:

Gefundener

Feitsiuregehalt
Trockendauer in Proz. des Fettes

a b
L 98,44 97,12
1 ., 96,40 95,42
1Y, ., 96,60 95,20
2 , 97,02 95,57
R 97,20 95,94
4 b e e e e e e e e 97,65 96,32

Es 188t sich mithin bei 105° keine Gewichtskonstanz
erzielen, vielmehr findet nach dem volligen Ent-
weichen des Athers eine regelmifige Gewichtszu-
nahme statt. Die Oxydation der Fettsduren ist
demnach im Philippsbecher bei weitem betricht-
licher als im Wégeglischen (siehe oben unter
»Hehnersche Methode”), was sich aus der
groferen Angriffsfliche, welche der Luft dar-
geboten wird, erklart. Die Verwendung von
Wiigeglaschen oder shnlichen kleinen Gefdaflen zum
Eindampfen der Ather-Fettsiurelosung verbietet
gich aus praktischen Griinden.

Spaeth!3) und andere haben empfohlen, die
Leinélfettséuren im Leuchtgas- oder Wasserstoff-
strom zu trocknen, um cine Oxydation hintanzu-
halten. Wir haben Versuche angestellt, bei denen
wir die Fettsiuren im XKohlensiurestrom trock-
neten. Kohlensdure bietet den Vorzug, dall sie

13) Siche HefelmannundSteiner(l c.)

nicht zn Explosionen Veranlassung geben kann
und daher eine einfachere Apparatur beansprucht.

Durch eine geeignete Offnung des Trocken-
schrankes wird mittels eines Stopfens ein Glas-
rohr eingefiihrt, welches mit einem Kohlensiure-
entwickler in Verbindung steht. Das Rohr reicht
in den die Fettsiuren enthaltenden Philippsbecher
hinein und endet etwa 1 em oberhalb des Bodens
des letzteren. Zweckmilliz verwendet man ein
innerhalb des Trockenschrankes gegabeltes Rohr,
um mehrere Bestimmungen gleichzeitig ausfiihren
zu konnen. Die Kohlensiure wird mit Schwefel-
siure gewaschen, der Wasser- (oder Glycerin-)
Trockenschrank hat eine Temperatur von 99—105°.

Die so erhaltenen Resultate geniigen, wie die
nachstehenden Zahlen zeigen, den praktischen An-
forderungen.

Fettsduren bei 105° im Kohlen-
sdurestrom getrocknet:

Gefundener

Fetts#iuregehalt
Trockendauer in Proz. des Fettes

a b
g Stdo. o o ... 98,53 95,93
1, oo 98,57 —
2 e e e e e e e e 95,21 95,87
S P * 1 %1 | 95,79
S * s 31 | 95,79

Hefelmann und Steiner (I. c.) halten
den Umweg, die Fettsiuren in einem indifferenten
Gasstrom zu trocknen, fiir entbehrlich, wenn man
nach S au pes Vorsohrift auf dem Wassertrocken-
schrank bei 55° trocknet. Nach unseren Beob-
achtungen trifft dies jedoch nicht zu, wie aus fol-
genden Zahlen hervorgeht:

Fettsduren auf dem Trocken-
schrank bei ca. 55° getrocknet:

Gefundener

Fetts#iuregehalt
Trockendauer in Proz. des Fettes

a b

1/,8td. . . 98,01 —

1 sy - 96,40 —

1/, ., 95,80 —
2 96,40 95,44

3 by e e e e e e e e 96,96 —
4 I i oY 95,77
8 ’s e e e e e e e e — 96,90
10 ,, ... 000, — 97,38

Wigung der Fettsiuren als Kaliomsalze, (Ar-
beitsweise, wie beim Cocosfett beschrieben.) Die
Kaliumsalze wurden bei 105° im Glycerintrocken-
schrank getrocknet.

Gefundener

Feltsduregehalt
Trockendauer in Proz. des Feltes

a b
1 Std. . C ... 0881 98,22
2 L, e . = —
4 — 97,56
6 ,, ... ... 97,05 97,56
8 97,19 —
10 ,, 97,19
12, 0 97,21 98,01

Diese Methode gibt demnach fiir Leindl keine zu-
treffenden Resultate.

33
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Wiigung der Feiisiiuren als Kalksalze.

a b
Angewandte Olmenge. . . . . . 10000 1,0000
Gefund. fetts. Kalk 1,0552 1,0648
Nach dem Veraschen Calciumoxyd 0,1002 0,1044
Entsprechend Fettsiiuregehalt . . 98,6819, 99,409,
Es werden mithin zu hohe Werte gefunden.
Volumetrische Methode. Bei Verwendung von

10 g Ol wurden im Liirin gschen Apparat ab-
gelesen :

a b [} d
11,4 cem 11,0 cem 11,2 cem 10,9 ccm
Hieraus berechnet sich unter Zugrundelegung des
spez. Gew. 0,8612 (siche Benedikt-Ulzer
und die Liiringsche Tabelle) ein Prozentgehalt
an Fettsiiuren von

98,18% 94,74% 96,45% 93,87%
Auch diese Methode gibt mithin fiir Leindl keine

zuverlissigen Resultate.

HI, Versuche mit Olivendl und Talg.

Als Vertreter olsiurereicher Fette wihlten wir
Olivendl, als Vertreter derjenigen Fette, welche
neben ziemlich viel Olsdure auch reichhch hoch-
molekulare, gesiittigte Fettsiuren enthalten, Rin -
dertalg,

Olivendl:

Verseifungszahl . . . . . . . . . .. 190,2

Sgurezahl . . . . . . . .. .. .. 3,2

Berechneter Fettsduregehalt . . . . . 95,78%
Talg:

Verseifungszahl . . . . . . . . . .. 194,4

Sgurezahl ., . . . . . . . . . . .. 0,9

Berechneter Fettsduregehalt . . . . . 95,63%

Wachskuchenmethode, Verwendet wurden je
15 g Fett. Dem Olivendl wurden je 10 g Paraffin
zugesetzt. Die Resultate sind in folgender Tabelle
zusammengestellt.

Olivendl,

a b c d e
Fett- Fett- Fett- Fett- Fett-
Gewicht | sfiure- | Gewicht | sfiure- | Gewicht | sdure- | Gewicht | s3ure- || Gewicht | siure-
des _gehalt des gehalt es gehalt des gehalt des _gehalt
Kuchena jin Proz.| Kuchens [in Proz.| Kuchens |in Proz| Kuchens [in Proz.|| Kuchens |in Proz.
des des des des des
g Fettes g Fettes g Fettes g Fettes g Fettes
Kuchen nur mit
Fliefipapier ab-
getrocknet ... 24,4090 | 96,06 || 24,4895 | 96,66 — — —_ — — —
24 Stunden im Exsie-
cator iiber H,S0,
getrocknet . 24,4050 | 96,03 || 24,4825 | 96,65 (| 24,6240 | 97,49 || 24,5980 | 97,32 || 24,6860 | 97,24
4 Stunden im Gly-
cerintrockenschr,
bei 105 © getrockn. | 24,3405 | 95,60 || 24,2850 | 95,23 — —_ — — — —_
Tal
Kuchen nur mit
FlieBpapier ab-
getrocknet . . . . (14,5100 | 96,74 | 14,6160 | 97,43 — — — — — —
24 Stunden in Exsic-
cator iiber H,30,
getrocknet . . . 14,5050 | 96,70 | 14,6100 | 97,40 14,5928 | 97,26 14,5606 | 97,11 || 14,0580 | 97,05
4 Stunden im Gly-
cerintrockenschr.
bei 105° getrockn. || 14,2650 | 95,10 14,3050 | 95,33 —_ — — — — —

Fiir die Beurteilung der Wachskuchenmethode in
threr Anwendung auf Olivendl, Talg usw.
gilt das beim Lein 61 Gesagte.

Hehnersche Methode. Unter Verwendung von
je 5 g ¥ett wurden gefunden fiir

Olivendl 95149, Fettsduren
Talg 95,329, Fettssuren.

Gewogen wurde nach 2 und nach 3 Stdn., es
war alsdann Gewichtskonstanz erreicht. Die er-
haltenen Werte geniigen den praktischen Anfor-
derungen.

Aussehiittlungsmethode. Es wurde unter Ver-
wendung von je 5 g Fett wie beim Cocosfett ver-
fahren. Als Gefdfle zur Aufnahme und zum Trock-
nen der Fettsiuren dienten auch hier Philipps-
becher von 300 cem Inhalt. Das Trocknen wurde
im Glycerintrockenschrank bei 105° vorgenommen:

Gefundener Fettsiiuregehalt
in Proz. des Fettes

Tockendauer Olivensl Talg

a b a b
18.d. . . ... .. 96,20 97,56 96,26 96,27
2 96,16 96,00 9534 05,43
3, ... 96,18 96,00 95,34 95,43

Die Methode ].{efert mithin gute Resultate.

Wiigung der Fettsiuren als Salze. Da die Wi-
gung der freien Fettsturen befriedigende Ergeb-
nisse lieferte, sahen wir von einer Bestimmung der-
selben als Kaliumsalze ab. Dagegen erschien es
uns aus theoretischen Griinden interessant, festzu-
stellen, ob die Wigung als Kalksalze bei diesen
Fetten zum Ziele fiihrt.

Wie die folgenden Zahlen zeigen, wurden beim
Olivend] annihernd richtige Werte gefunden;
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dagegen waren beim T a 1 g die Resultate bei weitem
zu hoch:
Olivenol Talg

Angewandte a b a b

Fettmenge . 1,0000¢g 1,0000g 1,0000¢g 1,0000g
Gef. fettsaurer

Kalk . 1,0334g 1,0408 g 1,1084 g 1,1037g
Calciumoxyd . 0,1028 g 0,1068 g 0,1150¢g 0,1178 ¢
Gef. Fettsiiure-

gehalt . . .

96,189 96,649, 102,83%, 102,17%

Volumetrische Metheden. T alg kann wegen
des hohen Erstarrungspunktes seiner Fettsiuren
nicht im Liringschen Apparat untersucht
werden.

O1liven &1 lieferte Werte, die sich nicht allzu
weit von der Wahrheit entfernten, immerhin ergaben
gich Abweichungen bis zu 1,5%,.

Es wurden bei Verwendung von 10 g (31 ab-
gelesen :

a b

¢
11,2 cem 11,25 cem 11,4 cem

Hieraus berechnet sich unter Zugrundelegung
des spez. Gew. 0,8430 ein Prozentgehalt an Fett-
siuren von

a b ¢

94,39 94,79, 96,19,

Als Betriebskontrolle mag diese Methode mit-
hin bei Olivendl- u. a. Seifen ihren Zweck vielleicht
erfiiilen.

Zusammenfassung.

1. Die Bestimmung des Fettsiduregehaltes von
Cocos-und Palmkernfettseifen kann
in exakter Weise nur durch Wigung der Fett-
siuren als Alkalisalze geschehen.

Fiir Betriebskontrollen ist der L iirin g sche
Apparat verwendbar. Alle iibrigen bekannten Me-
thoden. liefern falsche Ergebnisse.

2. Leindlfettsiduren konnen nach dem
Hehnerschen Verfahren bestimmt wer-
den. Gleichfalls gute Ergcbnisse liefert das Aus -
schiittlungsverfahren, wenn man die
Fettsduren im Kohlensdurestrom trocknet. Die
Wachskuchenmethode ist brauchbar,
wird jedoch zweckmafig nur fiir Betriebskontrollen
usw. verwendet.

Die Alkalisalze der Fettsiuren erleiden gleich
den freien Fettsduren beim Trocknen unter Luft-
zutritt eine Gewichtszunahme.

Die Bestimmung in Form der Kalksalze liefert
ebenso wie die Liiringsche Methode unzu-
treffende Resultate.

3. Olivendl-, Talgfettsdurenund
verwandte Fettsiuregemische lassen sich sowohl
nach dem Hehnerschen Verfahren als auch
nach der Ausschiittlungsmethode bestimmen. Die
Fettsiuren koénnen bei Luftzatritt getrocknet
werden.

Die Wachskuchenmethode ist brauch-
bar, wird jedoch zweckmifig nur zur Betriebskon-
trolle usw. verwendet,

Die Bestimmung als Kalksalze liefert fiir
T a1g unzutreffende, fiir O1iven 1 annihernde
Werte.

Das volumetrische
(Liirin gscher

Verfahren
Apparat) ist fir Fette mit

hohem Erstarrungspunkt (T alg) nicht verwend-
bar, fiir Olivendl liefert es anndhernde Werte
und ist daher fiir Betriebskontrollen usw. ver-
wendbar.

Laboratoriums=Druckfilter.
Von S. Bornerr-Koln.
(Eingeg. d. 14./1. 1909.)

Der Mangel an einem fiir priparatives Arbeiten
geeigneten Laboratoriumsdruckfilter macht sich
besonders bemerkbar bei schwer zu filtrierenden
Losungen, sowie bei der Filtration heifer gesattigter
Laugen und von alkohol- oder dtherhaltigen Losun-
gen, deren Filtration mittels Nutschen nicht ohne
teilweise Verdampfung des Losungsmittels ausfiihr-
bar ist.

Fiir solche Zwecke eignen sich die der Firma
S. Bornett & Co., G. m. b. H., Kéln a. Rh., gesetz-
lich geschiitzten Laboratoriumsdruckfilter, die bei

sehr bequemer Handhabung den Vorteil bieten, dal
sic die Verwendung eines im Laboratorium
noch viel zu wenig benutzten Fil-
termaterials, nimlich der siure-
und alkalienbestdndigen, pordsen
Filtersteinplatten ermoglichen. Diese
finden im Grofbetricbe bereits allgemeine Ver-
wendung, da sie jahrelang benutzt werden kdnnen,
ohne einer Reinigung zu bediirfen.

Ein solches Laboratoriumsfilter ist in der oben-
stehenden Figur gezeigt. Es besteht aus einem
AuBengehiuse aus Bronze mit einem Steinzeugein-
satz, auf dessen Boden eine pordse Filtersteinplatte
lagert. Dieser Steinzeugeinsatz wird mit dem Filter-
gute gefiillt, das Filter geschlossen und kompri-
mierte Luft einer kleinen Handpumpe eingefiihrt.
Der Steinzeugeinsatz ist ganz von komprimierter
Luft umgeben, sodaBer keinem einseitigen
Drucke ausgesetzt ist. Am Ablaufréhrchen
ist ein Kautschukring aufgezogen, auf dem der Stein-
zeugeinsatz aufsitzt. Auf diese Weise wird die Ab-
dichtung um den Auslauf selbstt4 tig bewirkt,
so dafl der Steinzeugeinsatz ohne weiteres heraus-
genommen und wieder eingesetzt werden kann. Der





