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U 'nter den bisher im Schrifttum angegebenen Verfahren 1) 
kamen fur die Bestimmung von Fluor-Spuren zur Er- 
orterung von Rauchgasschiiden in Betracht 1. das von 

friiheren Forschern benutzte und von Kraft u. May 2) zur BE- 
stimmung von Fluor-Spuren in Blut und Wasern spezialisierte 
Verfahren, das auf der Bildung von Farblacken aus Zirkon- 
Salzen und organischen Farbstoffen und Zersetzung durch 
Fluor beruht. 2. das ,,Einheitsverfahren" der Fachgruppe fur 
Wasserchemie des V. D. Ch., bei dem sich der Endpunkt der 
Farbtonhderung, da in verd. wibsriger Losung, nur langsam 
einstellt. Die vorgeschriebene Zeit von 4 h genugt nicht immer; 
als Substanzmenge benotigt man in der Regel +log. Bei 
dem Verfahren nach Kyaft u. May genugen je nach dem Fluor- 
&halt 0,2--2g, und der Endpunkt stellt sich, da in stark 
saurer Lasung, schon beim langsamen Titrieren ein. Die Ge- 
nauigkeit ist bei beiden Verfahren anniihernd gleich. Beim 
,,Einheitsverfahren" lassen sich Liisungen etwa mit der Lijsung, 
die 0,3 cm* Vergleichslosung = 3 0 y  F enthalt, einstufen, bei 
dem Verfahren nach Kvaft u. May lassen sich bei nur einiger 
ubung und gutem Tageslicht Fluorid-Mengen bestimmen, die 
etwa 0.5 cm8 Standardlosung verbrauchen. also 107 ent- 
halten; das letztere ist also etwas genauer. es wurde deshalb 
uud aus obigen Grilnden im Folgenden benutzt. 

Die Art, wie Kraft u. May den F-Gehalt der benutzten 
Salzsaure in Abzug bringen, und warum sie zur Testlosung 
6 n HC1 und zur Standardlosung 8 n HC1 verwenden, ist nicht 
klar. Im Vorliegenden wurde folgendermakn verfahren: 

Zwei gleichgroBe Reagensgliiser wurden jedes fiir sich rnit 
undurchsichtigem Papier umwickelt, so daB der Boden fiir die 
Durchsicht von oben frei blieb, und beide nebeneinander gebunden. 
Test- und Standardlasung wurden mit 6 n  HCl angesetzt. Der 
Riickstand der eingedampften Destillatmenge wurde mit 10 cms 
Testlasung aufgenommen und in das au6en rnit ,,A" bezeichnete 
Reagensglas gebracht, in das andere, rnit ,,T" gekennzeichnete 
Glas wurden 10 cm8 Testlasung allein gebracht. Letzteres, T. 
wurde nun durch Zulaufenlassen von Standard-Fluorid-Ulsung aus 
einer Burette auf Farbgleichheit ,,titriert". die verbrauchten cm3 
abgelesen und ebensoviel einer 6 n  Salzsaure (bereitet aus der- 
selben Saure, die zum Ansatz der beiden genannten Usungen ge- 
dient hatte) zu A gegeben. und zuletzt durch Zulaufenlassen von 
weiterer Standardlbsung wieder auf Farbgleichheit gebracht. Die 
gesamten cmJ benbtigter Standardlasung, rnit 20 multipliziert, 
geben die in der eingedampften Analpenlasung vorhanden ge- 
wesene Menge F in y an. 

Die so erhaltenen Werte lagen bei der F-Bestimmung in 
einer bekannten wabrigen Fluorid-Liisung bei Anwendung 
1) Folgende 2 Methoden: Die p o t e n t i o m e t r i s c h 8 nach Fbu, diese Ztschr. 60. 

329 [19371, und die n e p h e 1 o m e t r i s c h e  nach HerrfJd, 2. analyt. Chem. I16 
127 [1933/39], die ftir vorliegende Zwecke vielleicht banders geeignet ist, konnten 
wegen Fehlens der n6tigen Apparaturen hier nicht ansgef*t werdeo. 

1) Hoppe-Seyler's 2. physiol. Chem. B(B. 233 [1937], ref. v m  Himberg u. L a g  in: 
Mediz. u. Chem. 1988, 5.43. 

Vorschlage 

von solchen Mengen, die 10, 20, 30 usw. bis 8 o y F  ent- 
sprachen, im Koordinatensystem auf der Titrationsgeraden. 

Schwankungen treten dagegen auf, sobald keine rkine 
Fluorid-Lasung vorliegt sondern ein Wsriges Destillat, das 
sich ergibt aus pflanzlicher Substam (Coniferennadeln oder 
Laubblatter), deren Asche mit Schwefelsaure destilliert worden 
war. Der Erfolg hangt hier wesentlich von der Art der Ver- 
aschung ab. 1st diese nicht vollstandig, so erbalt man zu hohe 
Werte, erhitzt man iu hoch beim Veraschen, so tritt Verlust 
an Fluor ein. 

Das Veraschen erfolgt in einer Platin-Shale, in der man die 
Subjtanz nach Zugabe von etwas Wasser mit nur soviel reinstem 
Kalkhydratversetzt (etwao.1 g), daB in dem meist grtinenpflanzen- 
material mit Phenolphthalein gerade die alkalische Reaktion er- 
kennbar ist, gut verriihrt und zur Trockne verdampft. Ein Mehr 
an Kalk ist entgegen der Voraussetzung schiidlich, da dann die 
Veraschung langer dauert und nur bei hBherer Temperatur maglich 
ist, wodurch wesentliche F-Verluste eintreten. Man stellt die 
Schale 5 4  cm iiber einen so klein gestellten Pilzbrenner, daD 
sie auf keinen Fall zur, auch nur schwachen, Rotglut kommt. die 
Substanz zuerst nur verschwelt und danach langsam verglimmt. 
Um die Entziindung der Gase zu vermeiden. stellt man die Shale 
auf das entsprechend grol3e Loch einer Asbestplatte. Die nun 
nocn vorhandenen Kohleteilchen werden durch vorsichtige Zu- 
gabe von jedes Ma1 einigen Tropfen von unverdiinntem Perhy- 
drol Merck und darauffolgendes langsam steigendes Erhitzen iiber 
dem zuerst klein gestellten Pilzbrenner zersetzt - auch hier unter 
peinlichem Vermeiden der beginnenden Rotglnt. Auf diese Weise 
ist die Oxydation der Kohleteilchen bis zur hellen Asche bei so 
niedriger Temperatur mGglich, daB F-Verluste weitgehend ver- 
mieden werden, was bei Benutzung von z. B. Ammonnitrat nicht 
maglich wire. Die Asche wird nun mit insgesamt etwa 30cms 
Wasser in einen 150 cms-CLisen- Kolben gespult und dieser sowie 
auch die zuzusetzende S6hwefelsiiure mit Eis gekiihlt. Es sind 

-genau ZOO cma iiberzudestillieren in eine durch verd. Natrodauge 
.eben alkalisch zu haltende Vorlage, von der dann solche aliquoten 
Teile eingedampft werden, daD bei der folgenden colorimetrischen 
Bestimmung zwischen etwa 1.5 und 4 cms StandardlBsung ver- 
braucht werden. 

Als Blindwert ergab sich bei den hier benutzten Chemi- 
kalien 307 in zoocrn8 Destillat. 

Ergebnis von 5 so durchgefuhrten Bestimmungen: 
2,oo 2,30 2,25 2,05 2,iocmS Standardlosung fur 25 cm3 

Destillat verbraucht. 
Berechnung : 

z. B. : 2,oo cms = 40 7/25 cm3 = 320 y/200 - 35 ,, Blindwert - 
285 y 

Der SO errechnete Mitt&ert aus den 5 Bestimmungen ist 
307 y oder 0,000307 g gefunden statt 0,000300 g angewandt. 

Eingeg. a. Mdrz 1944. [A. 2V.l 

zur rationellen Durchf uhrung der chemischen Bestimmung von Vitamin C 
V o n  D r .  H E R M A N N  M .  R A U E N  u n d  D r .  M A R I A  D E V E S C O V I .  
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I. 
Das als Uberwachungs- und Kontrollorgan in die laufende 

Produktion eingeschaltete chemische Laboratorium einer 
Konservenfabrik hat eine g r o k  Amah1 von periodischen 
Analysengangen durchzufuhren, an Hand deren Ergebnisse 
dann die ,,Giiteziffer" der Produktionen und somit deren 
GleichaDigkeit und Qualitat bestimmt bzw. die Herstellungs- 
giinge entsprechend ausgerichtet werden konnen. Dies bedingt 
nicht nur einen groBeren Stab an fachlich vorgebildeten Arbeits- 
kraften, sondern auch, soweit irgend moglich, eine Verein- 
fachung bzw. rationelle Ciestaltung samtlicher gebrauchten 
Untersuchungsverfahren, seien sie chemischer, physikalischer 
oder organoleptisclier Natur. Wir haben immer wieder fest- 
stellen konnen, daD fas t  alle Analysenverfahren bei gleicher 
Genauigkeit in vie1 kurzerer Zeit durchgefiihrt werden konnen, 
z. B. dadurch. daI3 man besondere Apparate und Gerate kon- 
struiert, stets das gleiche Gerat an seinem dafiir vorbestimmten 
Platz bereit halt, und schlieDlich dadurch, daS einzelne Arbeits- 
laufe eines Analysenganges auf verschiedene Personen verteilt 

werden; falls diese nur stets wiederkehrende Handgriffe aus- 
zufiihren haben, werden sie so eingearbeitet sein, daD die 
mechanischen Ablaufe immer .gleichm%Biger und infolgedessen 
individuelle Fehler seltener werden. 

11. 
Die Bestimmung des Vitamins C (Ascorbinsaure + 

Dehydroascorbinsaure) bei der Qualittitskontrolle von Kon- 
serven haben wir nach diesen allgemeinen Richtlinien modi- 
fiziert. Zuniichst iibten wir das Verfahren vorwiegend an 
Frischtomaten, Tomatensaft und Tomatenkonzentraten l) und 
dehnten es dann versuchsweise auch auf andere Naturprodukte 
bzw. Konserven aus, so insbes. auf Orangen, Orangenpulpen 
nnd Mehl aus getrockneten Orangenschalen *). Uns erschien 
das alte Verfahren von TdUmansa), d. h. Titration eines Ex- 
H. M .  R a w ,  Schweis. Med.Wschr. 18, 937 [194Z], vgl. auch die demnachst in 
der Chem. Technik emhcinendc ausfnhrliche Arbeit. 

*) H. M. Raws, M .  Dmwcovi u. N. M a m i ,  2. Unters. LebenSmittel86, 2$7 [ !9W.  
*) Vgl. hienu die Zusammenstellnng der gebrauchliclwten chemisch-physikahschcn 
Vitaminbestimmungsmethoden in F. Gstificcc Chcmisch-physikalischc Vitamin- 
hcstirnmungsmcthoden, Stuttgart 1OSR. 
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