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gieBt wie oben ab usw. Hier scheint sjch bet einiger-
maBen rascher Arbeitsweise keine Molybdinséure
beim Séuremangel auszuscheiden; jedoch halte ich
auch hier ein Dekantieren mit verd. (5%,) Salzséure
fiir gut, damit kein basisches Eisensalz sich aus-
scheiden kann.

Zum Schlusse sei es mir noch gestattet, einige
Zahlen anzufiihren, die meine Angaben unter-
stiitzen.

! MAD I
' | Ver- '
! unreinigungen |

Angewandy O e it 5 1 | %
| HF erhalten .
| I T A
1,7190 Ferro-V. ;0,0690| 0,0008 1,85 (1,9
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18830 , . |0,0310. 00004 0,76 0,72
2,0250 Ferro-Mo 0,2110 0,0080 P 47 4,8
1,9470 , , 00245 00020 054,051

Die Werte der Reihe IT wurden gefunden, in-
dem eine neue Probe genau nach Vorschrift be-
handelt, das rohe Kieselsdureanhydrid mit Kalium-
bisulfat geschmolzen, die Schmelze in salzsiure-
haltigem Wasser gelost und die Kieselsiure abfil-
triert wurde. Es bildete dies eine Kontrolle der
Methode und sei deshalb hier kurz erwihnt.

Aus all dicsem geht hervor, daB man fiir tech-
nische Zwecke bei der Analyse der genannten Pro-
dukte eine weitere Reinigung der Kieselsiure nach
dem!ersten Gliihen nicht vorzunehmen braucht.

[A. 47.]

Uber
die Bestimmung der Verseifungszahl.

Von L. W. WiNkLER.
(Eingeg. 28./2. 1911.)

Bei der Bestimmung der Verseifungszahl der
Fette und Wachse kann statt der mit Athylalkohol
bereiteten Losung vorteilhaft eine mit Propyl-
alkohol bereitete Kaliumhydroxydlosung ver-
wendet werden. Warmer Propylalkohol ist ndmlich
ein gutes Losungsmittel der Fette und Wachse,
ferner liegt dessen Siedepunkt bei eimer hoheren
Temperatur als der des Athylalkohols, so da8 die
Vergeifung schnell und glatt verlduft; so z. B. ist
Butterfett oder Bienenwachs bereits in 10 Minuten
vollsténdig verseift. Ein weiterer Vorteil dieses
Verfahrens wirc, da man keines Riicklaufkiihlers
bedarf. .

Zur Bereitung der Losung benutzen wir ge-
wohnlichen kiuflichen Propylalkohol, welcher vor-
erst gereinigt wird. Man 16st in dem Propylalkohol
pro Liter einige Gramm Kaliumhydroxyd, liBt
einige Tage stelien und destilliert hicrauf den Al-
kohol ab. In dem so gereinigten Propylalkohol wer-
den pro Liter 30 g reinstes kiufliches Kaliumhydr-
oxyd gelést und die Losung dureh einen kleinen
Wattebausch geseiht; diese Losung ist annihernd
0,5-n. Es moge bemerkt werden, da@ sich das Ka-

liumhydroxyd in Propylalkohol zwar ziemlich leicht
168t, wobei das Kaliumcarbonat zuriickbleibt, zweck-
méBig ist es jedoch, vorerst das Kaliumhydroxyd
zu grobem Pulver zu zerreiben; wird der Inhalt der
Flasche ofters umgeschiittelt, so ist das Kalium-
hydroxyd in einigen Stunden geldst. Das Seihen
wird aber am besten erst nach 2—3 Tagen vorge-
nommen. Die mit gereingtem Propylalkohol be-
reitete Kaliumhydroxydlosung ist farblos und firbt
sich auch nach langem Stehen kaum gelblich.
Die Bestimmung der Verseifungszahl selbst
wird in folgender Weise ausgefiihrt: Von dem zu
untersuchenden Fette oder Wachse werden ca. 2 g

-in einen Kolben von ca. 100 ccm genau eingewogen;

hierauf werden 25 ccm von der Kaliumhydroxyd-
16sung hinzuflieBen gelassen. Der Kolben wird mit
cmem ganz kleinen Becherglase (Vol.
25 ccm) so bedeckt, daf der Rand des Becherglases
den Kolben nicht beriihre, und avf dein Dampfbade
10—20 Minuten lang erwiirmt; die Heizflamme wird
so reguliert, daB der Inhalt des Kolbens eben ge-
linde siedet. Darauf wird in die heiBe Fliiesigkeit
etwas (0,01 g) Phenolphthalein gestreut, und die
Menge des Alkalis mit 0,5-n. Salzséiure zuriickge-
messen. Bei schwerer verseifbaren Substanzen wird
das Erwérmen auf dem Dampfbade auf 20—30 Mi-
nuten verlidngert. Es ist wichtig, den Kolben auf dem
Dampfbade erst dann sich selbst zu iiberlassen, wenn
das Fett oder Wachs schon vollstindig geldst ist;
ebendéshalb soll der Inhalt des schon warmen Kol-
bens anfanglich einigemal geschwenkt werden: Die
Verseifung kann auch in einem Erlenmeyerkolben
von 100 ccm mit aufgesetztem Trichter vorgenom-
men werden, jedoch wire der oben angegebene Ar-
beitsmodus vorzuziehen.

Zum Abmessen der Lauge wurde die in nebon-
stehender Zcichnung veranschaulichte,
mit Hahn versehene Pipette zweck- {7
maBig befunden, deren Hahn mit einer |
aus Ceresin' und Yaseline bereiteten Salbe
(1:3) gedichtet ist. Man arbeitet genau,
wenn man nach dem Ausfliefenlassen der
Lauge aus der Pipette noch 2—3 Minuten
wartet und die inzwischen iiber der un-
teren Marke sich ansammelnde Lauge ||
auch in den Kolben gibt. AuBer Gebrauch
wird auf den verjiingten Teile des Hahnes
eine kleine eingeschliffene und mit Hahn-
fett gedichtete Glashaube gesteckt und
die Pipette oben mit einem Korkstopsel
verschlossen. (Bezugsquelle der Pipette: (o
Dr. R. Riss, Glastechnisches Institut,
Budapest). Die Versuche zcigten
zwar. daB der Titer der alkoholischen
Lauge, wenn man widerstandsfahiges
Glasnimm¢, auch nach 30 Minuten langem
Erwéirmen auf dem Dampfbade, sich
meBbar nicht #indert; immerhin ist es
aber angezeigt, auch einen ,,blinden*
Versuch auszufiihren.

Necbst der Verseifungszahl wurde auch die
Sdurezahl der Fette und Wachse, und zwar
in folgender Weise bestimmt: Von dem zu unter-
suchenden F e t t e wurden 5,6 g in eine Flasche mit
Glasstopsel von ea. 50 cem Inhalt eingewogen, dar-
auf wurden 20 cem neutraler konz. Weingeist und
nach Augenmaf 0,01 g Phenophthalein hinzuge-
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fiigt, dann zur Fliissigkeéit unter Schiitteln bis zur
Endreaktion 1/,4-n. Natronlauge hinzugetriufelt.
Es ergibt sich von selbst, daB, wenn vom Fett die
oben angegebene Menge genommen wird, die Be-
rechnung wegfillt, da die Menge der 1/,,-n. Natron-
Jauge in Kubikzentimeter direkt die Sdure-
z a h | ausdriickt. Bei Fetten, welche bei gewohn-
licher Temperatur nicht fliissig sind, ebenso bei
Wollwachs und Walirat, wurde das Flischchen bis
zum Schmelzen der Substanz in warmes Wasser
gestellt. Bei der Bestimmung der Siurezahl des
Bienenwachses und des Japantalges
wurde eine Menge von etwa 1 g in 20 cem warmem
neutralen Propylalkohol gelost, der Losung
0,01 g Phenolphthalein hinzugefiigt und mit !/;4-n.
Lauge titriert. Wenn beim Titrieren die Flissigkeit
so weit ebkiihlt, daB sich Wachs auszuscheiden be-
ginnt, muB man die Losung etwas erwdrmen. Man
kenn auch vorteilhaft 0,56 g vom Wachs oder Ja-
pantalg abwigen, es in 10 ccm warmen Propylalko-
hol 16sen und das Titrieren mit 1/;,-n. Lauge vor-
nehmen, wobei man nur mit 10 zu multiplizieren
hat, um die Saurezahlen zu erhalten. So wurde z, B.
auf je 0,56 g Wachs 1,87, 1,87 und 1,91 cem 1/,5-n.
Lauge verbraucht, dic Sdurezahl ist also im Mittel
18,8.

Man kann natiirlich auch bei der Bestimmung
der Verseifungszahl das Rechnen umgehen, wenn
man zum Versuche 2,8 g (genau 2,805 g) Substanz
nimmt, wobei die Anzahl der zur Verseifung ver-
brauchten Kubikzentimeter der 1/,-n. Lauge mit
10 multipliziert die Verseifungszahl ergibt. Bei
Fetten oder Wachsen mit sehr groBer Verscifungs-
zahl (liber 200) konnte es aber vorkommen, daB
die Lauge nicht in geniigendem Uberschuli vor-
handen ist, so daB die Verseifung eine unvollstan-
dige wire; man miite also in diesem Falle etwas
mehr oder etwas konzentriertere Lauge benutzen
als oben angegeben., Das Arbeiten mit 2,8 g Sub-
stanz empfiehlt sich besonders bei der Bestimmung
der Verseifungszahl des Bienen-
wachses, da in diesem Talle 25cem 1/,-n.
Lauge vollauf geniigen, und das Wachs mit genii-
gender Genauigkeit auch auf einer Handwage
abgewogen werden kann. Versuchsweise wurden
dreimal je 2,80 g geiben Bienenwachses auf einer
feineren Handwage abgewogen und mit 25 ccm Lauge
durch je 10 Minuten langes Erwiirmen auf dem
Dampfbade verseift; beim Zuriicktitrieren mit Salz-
siure wurde die Flissigkeit warm gehalten. Es
wurden zur Verseifung &,86, 8,76, 8,79 cem 1/,-n,
Lauge verbraucht, so da die Verseifungszahl im
Mittel 88,0 betragt.

Die untersuchten Fette und Wachse waren
folgende:

Mandelél. Die Olprobe verdanke ich Herrn
Apotheker Dr. A. von Deér, der es in seinem
Laboratorium aus Bittermandeln selhst gepreBt
hatte; Saurezahl: 1,2,

Zeit der Ge- Zur Yer- Ver-
Erwar- wogene seifung seifungs-  Mittel
mung Menge  %,-n. Lauge zahl
g cem
107 2,031 13,90 192,0
207 2,012 13,77 192,0 } 192,1
30’ 2,007 13,15 192,2

Oliventl. Vom Drogisten bezogenes ,,Oleum
olivarum Gallic. opt. vierge**; Siurezahl: 2,4

Ze't der Ge- Zur Ver. Ver-
Erwir. wogene seifung seifungs-  Mittel
mung Menge 5 ,,-n. Lauge zahl
‘ g cem
10’ 2,017 13,76 191,3
20’ 2,021 13,81 191,6 } 191,1
30’ 2,035 13,81 -190,3

Sesamél. ,.Oleum sesams extra Jaffa''; Sdure-
zahl: 6,1

10/ 2,018 13,67 190,0
20" 2,022 13,80 191,4 } 191,0
30’ 2,040 13,94 191,7
Mohndl. ,Oleum papaiveris alb.''; Saure-
zahl: 2,6
10 2,033 13,99 193,0
20" 2,029 13,93 192,6 } 1928
30’ 2,025 13,92 192,8
Rapsol. ,,Oleum raparum raff."'; Saure
zahl: 41
10 1,996 12,43 174,7 l
20’ 2,017 12,56 1747 174.6
30 2,023 12,57 174,3 ]
Ricinusél, .,Oleum ricini albiss. sem. decort.

frig. press.’; Siurezahl: 0,8

10 2,123 13,71 180,9
20’ 2,138 13,82 181,3 } 181,2
30 2,140 13,85 181,5

Leinél, aus der Olfabrik in Gy dr; Sdure-

zahl: 3,1

10/ 2,046 14,07 192,9

20 2,047 1404 1924 } 192,7

300 2,048 1408 1928

Kakaobutter. ,,Butyr. Cacao in mass.*;

Sdurezahl: 3,4,

10’ 2,013 14,00 195,1

207 2,016 13,95 194,1 } 194,5

30’ 1,999 13,84 194,2

Butterlett, aus ,, DelikateBbutter* ausgeschmol
zen und filtriert; Sdurezahl: 1,2

107 2,118 16,90 223,8 .
20" 2,097 16,70 2234 } 223,6
30’ 2,083 16,61 223,7

Schweinefett, avs zerkleinertem Schmer auf dem
Dampfbade ausgeschmolzen und filtriert; Siure -
zahl: 00.

10 2,011 14,03 195,7
20 2,051 14,36 196,4 } 196,5
307 2,076 14,62 197,5

Talg, auf dem Dampfbade im Laboratorium
ausgeschmolzener und filtrierter Rindstalg;
Saurezahl: 0,1,

107 2,077 14,66 198,0
207 2,058 14,54 198,2 } 198,2
30’ 2,025 14,33 1985

Walrat. .,Cetacewm americ.**; Sdurezahl: 0,1,
10’ 2,113 9,31 123,6
20/ 2,055 9,01 123,0 } 123,2
30 2,042 8,96 123,1
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Wolltett, ,,Adeps lanae anhydr.; Sdure-
"zahl: 0,3.

Zeit der Ge- Zur Ver- Ver-
Erwir. wogene seifung seifungs- Mittel
mung Menge 5),,-n, Lauge zabl
g cem
107 2,055 6,54 89,3
207 2,081 6.82 91,9
307 2,069 6,91 93,7
45 2,053 6,83 93,3 } 93.5
60’ 2,084 6,94 93.4

Das wasserfreie Wollfett wurde also erst nach
halbstiindigem FErwirmen auf dem Dampf-
bade vollstindig verscift.

Waehs. Es wurden drei Proben von Bienen-
wachs untersucht.

a) WeiBes Bienenwachs; bei der Be-

stimmung der Siurezahl wurde auf 1,028 g 3,94 ccm
1/yo-n. Lauge verbraucht; Saurezahl: 21,5.

10” 2,098 6,92 92,56
200 2,060 6,84 93,1 92,8
30’ 2,013 6,65 92,7

b) Gelbes Bienenwachs; auf 1,006 ¢
3,71 cem 1/;4-n. Lauge; Siurezahl: 19,00

10/ 2,013 6,66 92,8
20 2,074 6,78 91,7 © 92,2
30’ 2,048 6,73 022 |

e} Gelbes Bienenwachs; auf 1,018 ¢g
3,60 cem 1/g-n. Lauge; Saurezahl:19,8.

107 2,008 6,70 93,6 l )
20" 2,047 6,83 93,6 93,8
30" 2,039 6,84 94,1 ’

Japantalg. ,,Cera faponica alba.” Auf 1,038 g
3,52 cem 1/1o-n. Lauge; Sdurezahl: 19,0,

10’ 2,064 1591 216,2
20 2,173 16,84 217,3 } 216,8
30 2,176 16,83 216,9

Der DPreisuntersehied zwischen technischem
Propylalkohol und nicht denaturiertem gewohn-
lichen Alkohol ist ein geringer. Ubrigens werden bei
der Verscifung mit Propylalkohol nur 25 cem ver-
braucht, beim Arbeiten mit Athylalkohol werden
dagegen gewdhnlich noch 25 eem zum Verdiinnen
oder Nachfiillen verwendet. Immerhin lohnt es sich,
aber, den Propylalkohol zuriickzugewinnen. Man
sammelt also dic propylalkoholhaltigen Fliissig-
keiten, verdiinnt mit etwa gleichviel Wasser und
destilliert zur Hilfte ab. Das aus Propylalkohol
und Wasser bestehende Destillat wird mit Koch-
salz oder Bittersalz unter Schiitteln gesittigt. Zum
abgeschiedenen, noch ziemlich viel Wasser enthal-
tenden Propylalkohol wird rohes Kaliumcarbonat
hinzugefiigt, welches nach einigen Tagen zerflieBt.
Man gieBt jetzt den Alkohol ab und versetzt ihn
nochmals mit etwas trockenem Kaliumecarbonat.
Nach einigen Tagen ist der Alkohol verwendbar.
Der so wiedergewonnene Alkohol ist zwar nicht
wasserfrei, geringe Mengen Wasser stbren aber
nicht. Andererseits enthalt der wiedergewonnene
Alkohol nicht michr die leichter fliichtigen Anteile
des technischen Propylalkohols, da diese sich, teils

bei der Bestimmung der Verseifungszahl verfliich-

tigt haben, teils beim Aussalzen in der wésserigen

Lésung verblieben sind. [A. 40.]
Budapest, im Februar 1911.

Ein regulierbares Stativ.
Von A. Rosessure, Warnsdorf.
(Eingeg. 6.13. 1911.)

Die allgemein in den Laboratorien verwendeten
Stative haben den Nachteil, daB sie bei den mannig-
faltigen chemischen Arbeiten ein bequemes Auf-
und Abwirtsbewegen ihrer mit der Stativstange
fest verbundenen Ringe nicht zulassen. Dieser
Ubelstand macht sich besonders dann fiihlbar,
wenn z. B. bei ciner Destillation ein schunelles Sen-
ken des hocherhitzten Heizbades notwendig wird,
um ein Ubersteigen des Kolbeninhaltes zu ver-
hiiten.

Mit einem Stativ nebenstehender Konstruk-
tion ist dieser erwithnte Nachteil vollkommen wirk-
ram beseitigt. Der Ring a ist mit einer im Innern
der Stativstange be-

findlichen (auf der R
Skizze nicht sicht- i |
baren) Spindel fest 1

verbunden, diedurch
ein Rad b unter der
Stativplatte beliebig
gedrehtwerden kann.
Durch dicses Drehen +q e
wird ein bequemes
Senken und Heben
des Ringes a be- B
wirkt, so daf} einem
auf ihm stehenden
Bade oder dgl. selbst
bei hohen Tempera-
turen und ohne ir- L1

gendwelche  Hilfs- a i
mittel sehnell jede ge- 5
wiinsehteStellung ge- |
geben werden kann. | |

Die Plattec trigt i i

den Brenner und :

kann entweder durch

Verschraubung mit

der Fihrungd gleich-

zeitigmitdem Stativ- |
ring a auf- und ab-
wirts bewegt werden
oder aber durch eine
zweite Schraube mit der Stativstange verbunden an
einer bestimmten Stelle bleiben. Durch Heben
oder Senken eines zu erhitzenden GefiBes einer-
seits und durch Regulieren des Brenners anderer-
seits ist auf diese Weise eine doppelte Méglichkeit
zur Einstellung einer bestimmten Temperatur ge-
geben. Der Halter ¢ dient zur Aufnahme der
Klammern.

Das Stativ, dessen Stabilitit noch hervorge-
hoben werden mag, wird in der Armaturenfabrik
und MetallgieBerei von Julius Winkler in Warns-
dorf i. Bohmen hergestellt. [A. 46.]




