982

Margosches, Hinner u. Friedmann: Uber die Anwendbarkeit usw.

© Zeitschrift fiir
angewandte Chemie

reaktion nachzuweisen war, war auch in der Parallel-
reihe entsprechend starke Hemmungswirkung auf die
Botrytissporen einwandfrei feststellbar.

Es ermoglicht somit diese einfache Methode auf bio-
logischem Wege und feiner, als oftmals die chemische Re-
aktion es angibt, festzustellen, ob und wie stark eine
Regenwirkung auf die Spritzbriihe stattgefunden hat. Da
der ganze Versuch wihrend seines Verlaufes, sowohl
biologisch als auch chemisch-mikroskopisch verfolgt wer-
den kann, liegt auch darin ein besonderer Vorteil.

[A. 205.]

Analytisch-technische Untersuchungen.

Uber diec Anwendbarkeit der Schnell-
methode zur Bestimmung der Jodzahl
fetter Ole fiir feste Fette.

Von B. M. MarGoscHES, W. HINNER ¥ und L. FRIEDMANN.
Aus dem Laboratorium fiir chemische Technologie I der
Deutschen Technischen Hochschule Briinn.

(Eingeg, 21./7. 1924)

Die vor kurzem in dieser Zeitschrift verdffentlichte
Schnellmethode zur Bestimmung der Jodzahl fetter Ole
mit Jod und Alkohol unter Mitwirkung von Wasser als
hydrolisierenden Agens?') hat den Vorteil, ohne Mit-
verwendung von Chloroform oder Tetrachlorkohlenstoff
und des kostspieligen Kaliumjodids ausgefiihrt werden
zu kénnen. Uber ihre Brauchbarkeit zur Bestimmung
der Jodzahl fetter Ole und technischer Fettprodukte
flissiger Natur konnten wir uns durch eine weitere Reihe
von Versuchen iiberzeugen. Die Unterschiede zwischen
den Hiiblschen Jodzahlen und denen der vorgeschla-
genen Schnellmethode sind, wie aus der folgenden Ver-
suchsreibe I zu entnehmen ist, sehr geringe und stehen
in voller Ubereinstimmung mit den in der obenge-
nannten Arbeit gemachten Angaben.

Einenn Nachteil der beschriebenen Schnell-
methode bildet ihr beschrankter Anwendbarkeitsbereich,
da feste Fette im allgemeinen bei gewohnlicher Tem-
peratur eine zu geringe Alkoholloslichkeit aufweisen, um
einer Jodzahlbestimmung in der dort angefiithrten Art zu-
ginglich zu sein. Der Behebung dieses Nachteiles
wandten wir nun unser Hauptaugenmerk zu.

Wir versuchten zunichst, durch Mitanwendung eines
mit Wasser in groflerem Mafie mischbaren Fettlosungs-
mittels, und zwar des Athylithers, zum Ziele zu ge-
langen. Die unter Verwendung von Athyldther vorge-
nommenen Versuche ergaben Werte, die mit den
H i blschen Jodzahlen verglichen, hoher als diese waren
und sich um ungefihr zwei Einheiten von den letzteren
unterschieden. Das wiederholte unerléfliche, kriaftige
Schiitteln zwecks Erzielung einer feinen Emulsion, wie
auch bei der Vornahme der Riicktitration des Jodiiber-
schusses bedingt jedoch unter Umstéinden geringe Jod-
verluste; ferner tritt auch die Stirkereaktion nicht scharf
auf. In vielen Fillen zeigten Parallelversuche keine
gute Ubereinstimmung, so daff wir von dieser Arbeits-
weise Abstand nahmen.

Es hbestand demnach die gestellte Aufgabe darin,
die Jod-Alkoholschnellmethode zur Bestimmung der Jod-
zahl fe ster Fette o hn e Hinzufiigen eines anderen, mit
Wasser mischbaren Fettlosungsmittels, als des Alkohols,
krauchbar zu machen ?2).

1) B. M. Margosches, W. Hinner und L. Fried-
mann, Z. ang. Ch. 37, 334 [1924].

2) {Yber die Anwendung anderer Alkohole (Propyl-, Iso-
propyl-, Butylalkohol usw.) werden wir gelegentlich berichten.

Versuchsreihe 1.
Vergleichende Jodzahlbestimmungen mit Hiib1-Losung und
Jod-Alkohol.
Fliissige Feltprodukte.
Losungsmittel: 10 ccm 99,8%iger Alkohol.
Jodlésungen: 20 cem Hiiblsche bzw. 20 cem t/;n.-alko-
holische Jodlésung.

Sédure-
Ein- |Jodverbrauch| j.z J.-Z. bildung
Vers.- | Versuchs- T mit

wage | entspr. cem | pach in %/, des
Nr. material 1 Hiibl Jod- Jodv

g | 'fion. Nag8,05 HUDL T Ajgohor | 0CVer-

brauches
1 0,1457 9,72 84,7 14
2 | Olivensl |0,1400 9,38 85,0 50
3 0,1410 9,41 84,7 50
4| gurarsl |0-1475 9,60 82,6 17
5 t“ 1'1"" 0,1502 9,78 82,6 50
6 (techn.) 141534 9,94 82,3 50
7 0,1370 10,93 101,6 9
8 | Mandelsl |0,1371 10.96 101.5 50
9 0,1315 10,52 101,6 50
10 0,1390, 11,30  {108,2 9
11 | ErdnuBél |0,1649 13,41 103,2 51
12 0,1881 11,24 103,3 51
13 0,1434 11,34 f 100,4 10
14 | Ribsl 10,1427 11,25 100,1 50
15 0,1413| 11,20 ‘ 100,6 51
16 0,1344 11,06 104,5 12
17 | Crotondl |0,1327 10,90 104,3 49
18 0,1335 10,98 104,4 50
19 ‘ S 0,1274 13,45 134,0 12
20 blﬁ‘l‘::;‘i;] 0,1153 12,16 188,9 50
21 ‘ 0,188, 12,52 133.8 49
22 | .o [0,1069 13,41 163,0 14
23 f‘?‘“f’ - 10,1014 13,00 162,8 50
24 1rnis 10,1098 14,10 163,0 51
25 | Extraktsl |0,1505 5,68 47,9 17
26 - (fiir Textil-| 0,1464 5,52 478 50
27 | zwecke) [0,1586 5,97 478 50
28 | Lo ool |0:2062 2,29 / 14,1 | 10
29 fet‘t’ (0S0- 16,2106 2,35 L1141 50
go | felisduren |59 ng 237 | | 141 51

Bei der Jodzahlbestimmung fetter Ole nach der
Schnellmethode wird die in der Wirme (Wasserbad) er-
haltene alkoholische Fettlosung allm#hlich bis zur ge-
wohnlichen Temperatur erkalten gelassen; versucht man
auch bei festen Fetten so vorzugehen, erfolgt Fettaus-
scheidung und demgemifl fehlt die Grundbedingung fiir
den richtigen Verlauf der Schnellmethode, nidmlich das
Vorhandensein einer Fett-Wasseremulsion.

Einige Vorversuche zeigten jedoch, daf, wenn man
die erhaltene warme Losung des festen Fettes (0,2
bis 0,4 g Einwage) in absolutem Alkohol nicht vollig
erkalten 14Bt, sondern n ur bis ungefdhr 25 °, so da§ die
Loésung unbedingt noch klar bleibt, und nun 20 cem
einer 1/; n.-alkoholischen Jodlésung — bei Fetten mit
sehr niedriger Jodzahl nur 10 cem dieser Losung, damit
beim Verdiinnen mit Wasser keine Jodausscheidung
stattfindet — und nach erfolgtem Umschwenken 200 cem
Wasser hinzufiigt, eine Emulsion wie bei den erkal-
teten Losungen der fetten Ole auftritt. Durch diese Ande-
rung der Arbeitsweise ist die Moglichkeit gegeben, die
Schnellmethode auch fiir feste Fette anzuwenden. Die
weitere Durchfiihrung der Jodzahlbestimmung stimmt mit
der fiir die ,fetten Ole“ angegebenen {iberein.

In der folgenden Versuchsreihe 11 sind vergleichende
Jodzahlhestimmungen einer grofleren Anzahl fester Fette
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und technischer Fettprodukte fester Natur verzeichnet,
die die Anwendbarkeit der Schnellmethode erweisen 3).

Versuchsreihe II.
Vergleichende Jodzahlbestimmungen mit Hiibl-Lisung und
Jod-Alkohol.
Feste Fettprodukte.

Losungsmittel: 10 cem 99,8%iger Alkohol.
Jodlosungen: 20 ccm Hiiblsche bzw. 20 ccm 1/ n.-alko-
holische Jodlésung.

Siure-
in- | Jodverbrauch _ J-Z. R

Vers.- | Versuchs- Ein J-Z. mit bildung

N terial age | EDISPr. ccm | pach Jod in 0/, des

r. materia . od- Jodver-

| "100. Nay8,0, 1 HEL 1o ohol | paacehos

[

1 Talg \0,2215 5,62 32,2 19
2 [Premier ;0,2085 5,29 32,2 50
3 | Jus] [0,2297 5,76 31,8 50
4 0,2257 1,% | 9,9 10
5 | PreBtalg 10,1909 1,47 9,8 50
6 0,1981 1,51 9,7 50
7 | Fettsiiure. | 01624 7,28 | 56,9 23
g | ?a“rl 1655 6,88 56,2 50
9 [destﬂlat) 0,1823 811 56,4 51
10 Prep. | 0:2373 4,30 23,0 17
11 10,2030 3,76 23,5 50
12 | stearin 09045 3,80 23,6 50
13 |Knochenfett|0,2109 7,77 46,8 13
14 [(Benzim. ex-g 94y 8,31 49,3 51
15 | yaffiniet) |0 2564 10,08 49,9 52
16 0,2723 3,43 16,4 9
17 Ceres {0,2071 2,73 16,7 50
18 0,2090 2,71 16,4 50
19 Palms] |0-1608 6,56 52,8 13
20 (Lam?) 0,1683 6,96 52,5 50
21 | 898} 10,1626 6,69 52,2 50
22 lp. o ]0,3474 3,83 14,0 11
23 o1 10,2263 2,50 14,0 50
24 0,3250 3,65 14,3 51
25 rar 10,2873 1,30 | 70| 9
26 Ifg‘;gﬁ‘?l ) 0:27371 1,50 70 53
27 | in) 0,2125 1,20 i 7,2 53

Neben der Bestimmung des Schmelz- bzw. Erstar-
rungspunktes und der sich immer mehr einbiirgernden
Grin-Halden-Hydrierzahl spielt wohl die Ermitt-
lung der Jodzahl eine grofie Rolle im Fetthiartungsbe-
triebe, und es sind daher von Interesse die in der n#ch-
sten Versuchsreihe III verzeichneten Daten, aus denen
hervorgelit, dafi die Schnellmethode auch bei der Unter-
suchung gehidrteter Fette gute Dienste leistet.

Uber die Anwendbarkeit der Schnellmethode fiir
Harze, Mineralélprodukte und Wachse,
unter besonderer Beriicksichtigung des Wollfettes, wer-
den wir demnichst berichten.

3) Wir konnten uns in manchen Féllen iiberzeugen, daf,
wenn man zu der auf ungefihr 259 erkalten gelassenen, alko-
holischen Fettlosung zun#chst 200 ccm Wasser und nachher
20 ccm 1/5n.-alkoholischer Jodlésung hinzugibt, die erhaltenen
Jodzahlen den nach der urspriinglichen Vorschrift ermittelten
glichen. Dieses Verhalten wollen wir eingehend durch viele
Versuchsreihen iiberpriifen, da es fiir die Methodik der Jod-
zahlbestimmung weitere besondere Vereinfachungen
mit gich bringen kénnte. Mdglicherweise gelinge es dann auch,
fiir ,,feste Fette“ 96 % Alkohol als Fettlosungsmittel zu be-
nutzen.

4) In absolutem Alkohol in der Wirme geldst, obwoll
bereits in 95 % bei gewdhnlicher Temperatur leicht 18slich.

Versuchsreihe II1.

Vergleichende Jodzahlbestimmungen mit Hiib1-Lisung und
Jod-Alkohol.

Gehirtete Fette.
Losungsmittel: 10 ecm 99,8%iger Alkohol.
Jodlésungen: 20 ccm Hiiblsche bzw. 20 cem 1/; n.-alko-
holische Jodlésung.

|

v v Ein- | Jodverbrauch | j 7, J~'.Z bsifgézé
;rs.- erstuc.hs;- wage | €0ISpr. €Cm | nach ;n(xit in 0/, des
r. materia ) w od- Jodver-

" Hiibl odver
g ‘ /10 0 Na,8,0, Alkohol | brauches
1 | Geh. Tran |0,2355 1096 | 59,1 15
2 | (ralgity |0,2336 10,79 ! 58,6 50
3 Geh lo,2155| 8,17 48,1 10
4| e 02050 7,82 48,4 50
5 0,2041 7,77 483 | 50
6 Geh. |0,2069 5,28 32,4 19
7 | Nigersl |0,2240 5,81 32,9 51
8 |Geh. Leinsl| 0,2534 12,19 60,6 9
9 (Linit) |0,2202 10,57 60,9 51
10 | Geh. Rici- |0,2030 049 | 3,1 9
11 usél  0,2027 0,47 3,0 50
12 | (Castorit) |0,2034| 0,50 3,1 51

Zusammenfassung.

In vorliegender Mitteilung wird zunzchst die Brauch-
barkeit der vor kurzem in dieser Zeitschrift (37, 334 if.)
verdtientlichten Schnellmethode zur Bestimmung
der Jodzahl fetter Ole mit Jod und Alkohol
an einer weiteren Reihe fliissiger Fettprodukte be-
stitigt.

Den Kernpunkt der vorliegenden Arbeit bildet die
Behebung des groflen Nachteiles der obengenannten
Methode, fiir feste Fette nicht anwendbar zu sein.
Durch eine geringe, grundsétzlich wichtige Anderung der
Arbeitsweise der zur Bestimmung der Jodzahl fliissiger
Fette beschriebenen Schnellmethode gelang es, diese
auch der Bestimmung der Jodzahl fester Fette zu-
ginglich zu machen.

Die nunmehr ausgearbeitete, sowohl fiir fliis-
sigealsauch filr feste Fetteanwendbare,
einfache und wohlfeile Schnellmethode
(bhydrolytische Jodzahlbestimmung*) diirfte prak-
tische Bedeutung erlangen 5). [A. 170.]

Der normaleWassergehalt von Steinkohlen
und Koks.

Von N. SCHOORL.

Aus dem Pharmazeutischen Laboratorium der Rijks-Universitéat
Utrecht.
(Eingeg. 21./7. 1924.)

Der Wassergehalt spielt bei der Beurteilung von
Brennstoffen eine bedeutende Rolle. Das Wasser muf}
als ein wertloser Bestandteil angesehen werden, weil es
keine Heizwirkung ausiibt; es ist sogar ein schidlicher
Bestandteil, da zur Verdampfung des Wassers auf dem
Feuerherde einige Warme notwendig ist und daher ver-
loren geht.

Die Bestimmung des Wassergehaltes geschieht bei
Steinkohlen und Koks meistens durch Messung des Ge-
wichtsverlustes, der bei der Trocknung des gepulverten

5} Dem Reaktionsverlaufe nach fithrt die Schnellmethode
zur Ermittlung der ,Jodhydroxydzahl®; vgl. unsere Mit-
teilung in der Chemischen Rundschau a. d. Gebiete d. Felte
31, 41 [1924].





