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giefJt wie oben a b  usw. Hier acheint sich bei einiger- 
mel3en rascher Arbeitaweise keine Molybdiinsaure 
beim Siiuremangel auszuscheiden; jedoch halte ich 
auch hier ein Dekantieren mit verd. (5%) Sal tahre  
fiir gut, damit kein basisches Eisensalz sich aus- 
echeiden kann. 

Zum Schlussc sei es mir noch gestattet, einige 
Zahlen anzufiihren, die meine .Angaben unter- 
stiitmn. 
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Die Werte der Reihe 11 wurden gefunden, in- 
dern eine neue Probe genau nach Vorschrift be- 
handelt, daa rolie Kieselsiaureanhydrid mit Kalium- 
bieulfet geschmolzen, die Schmelze in salzsi+ure- 
heltigem Wasser gelost und die Kieselsaure abfil- 
triert wurde. Es bildete dies eine Kontrolle der 
Methode und sei deshalb hier kurz envahnt. 

Aus all dicsem geht hervor, daD man fur tech- 
nisohe Zwecke bei der Analyse der genhnnten Pro- 
d u b  eine weitere Reinigung der Kieselsiiure nach 
demrersten Gliihen nicht vorzunehmen braucht. 

[A. 47.1 

Uber 
die Bestimmung der Verseifungszahl. 

Von L. W. WINXUER. 
(Eingeg. 23.12. 1911.) 

Bei der Beatimmung der Verseifungszahl der 
Fette und Wachse kann statt der mit Atliylalkohol 
bereiteten Lijsung vorteilhaft eine mit P r o p y 1 - 
a 1 k o h o 1 bereitete Kaliumhydroxydlosung ver- 
wendet werden. Warmer Propylalkohol ist namlich 
ein gutes Lijsungsmittel der Fette und Wachse, 
ferner liegt dessen Siedepunkt bei einer hoheren 
Temperatur als dcr des Athylalkohols, so daB die 
VeHeifung schncll und glatt verlauft; so z. B. ist 
Butterfett oder Bienenwachs bereits in 10 Minuten 
vollstandig verseift. Ein weiterer Vorteil dieses 
Verfahrens ware, daD man keines Riicklaufkiihlers 
bedarf. 

Zur Bercitung der h u n g  benutzen wir ge- 
wohnlichen kauflichen Propylalkohol, wclcher vor- 
erst gereinigt wird. Man lost in dem Propylalkohol 
pro Liter einigc Gramni Kaliumhydroxyd, liiBt 
einige Tage stehen und destilliert hicrauf den Al- 
kohol ab. In dem so gereinigten Propylalkohol wer- 
den pro Liter 30 g reinstee kauflichea Kaliumhydr- 
oxyd geliist und die Liisung durch einen kleinen 
Wattebausch geseiht; dieae Liisung ist anniihernd 
0,5-n. Es moge bemerkt werden, dd3 sich das Ka- 

liumhydroxyd in Propylalkohol zwar ziemlich leicht 
liist, wobei daa Kaliumcerbonet zuriickbleibt, zweok- 
malie; ist es jedoch, vorerst das Kaliumhydroxyd 
zu grobem Pulver zu zerreiben; w i d  der Inhalt der 
Flasche ofters umgeschuttelt, so ist daa Kalium- 
hydroxyd in einigen Stunden geliist. Daa Seihen 
wird abor am besten erst nech 2-3 Tagen vorge- 
nommcn. Die mit gereingtav Propylalkohol be- 
reitete Kaliumhydroxydliisung ist farblos und flirbt 
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 Kaliumhydro~yd- 
l%ung 1iinzuflieDen gelassen. Der Kolben wird mit 
cmem g a n z  k l e i n e n  B e c h e r g l a s e  (Vol. 
25 ccm) so bodeckt, daD der Rand des Becherglaaea 
den Kolben nicht beriihre, und auf dem Dampfbade 
10-20 Minuten lang erwiirmt; die Hcizflamme wird 
so reguliert, daB der Inhalt des Kolbens eben ge- 
linde siedet. Darauf wird in die heiBe Flussigkeit 
etwas (0,Ol g) Phenolphthalein gestrcut, und die 
Menge des Alkalis mit 0,511. Salzeiiure zuriickge- 
messcn. Bei schwerer verseifbaren Substanzen wird 
das Erwarmen auf dern Dampfbade auf 20-30 Mi- 
nuten verliingert. Es ist wichtig, den Kolben auf dem 
Dampfbade erst dann sich selbst zu uberlwen, wenn 
daa Fett oder Wachs schon vollstandig gelijst iet; 
ebendeshalb sol1 der Inhalt des schon warmen Kol- 
bens anfanglich einigemal geschwenkt werden. Die 
Verseifung kenn auch in einem Erlenmeyerkolben 
von 100 ccm mit aufgesetztem Richter vorgenom- 
men werden, jedoch ware der oben angegebene Ar- 
beitamodus vorzuziehen. 

Zum Abmeeaen dor La&e d e  die in nebon- 
stehender Zcichnung veran&haulichte, 
mit Hahn versehene Pipette zweck- 
miillig befunden, deren Hahn mit einer 
aus &resin. und W l i n e  bereiteten Salbe 
(1 : 3) gedichtet ist. Man arbcitet genau, 
wenn man nach dcm AusflieBenlassen der 
Lauge aus dcr Pipette noch 2-3 Minuten 
wartet und die inzwischen uber derun-  
teren Marke sich ansammelnde h u g e  
auch in den Kolben gibt. A&r Gcbrauch 
wird auf den verjiingten Teile des Hahnes 
eine kleine eingeschliffene und mit Hahn- 
fett gedichtete GlaRhaube gesteckt und 
die Pipette oben mit einem Korkstopoel 
verschlossen. (Bezugsquelle der Pipette: 
Ih. R. R i s s , Glmtechnisches Institut, 
€3 11 d a p c s t). Die Versuche zcipten 
zwar. daD der Titer der alkoholischen 
Lauge, wenn man widerstandsfahiges 
Glasnimmt, auch nach 30Minutenlangem 
Erwiirmen auf dem Dampfbade, sich 
menbar nicht iindert; immerhin ist es 
sber angezeigt, auch einen ,,blinden" 
Vcrsuch auszufiihren. 

Scbst der Verseifungszahl wurde auch die 
3 a u r e z a 11 1 der Fette und Wachse, und zwar 
.n folgender Weise beatimmt: Yon dcm zu unter- 
iuchcnden F e t t e wurden 5,G g in eine Elesche rnit 
Glasstijpsel von ca. 50 ccm Inhalt eingewogen, dar- 
b u f  wurden 20 ccm neutraler konz. Wcingeist und 
aach AugenmaD 0,Ol g Yhenophthalein hinzugc- 



fiigt, dann ZUT Fliiaeigkdit unter Schiitteln bia zur 
Endreektion l/lo-n. Natronleuge hinzugetraufelt . 
Es ergibt sich von selbst, daB, wenn vom Fett die 
oben angegebene Menge genommen wird, die Be- 
rechnung wegfiillt, da die Menge der l/lo-n.' Natron- 
lauge in Kubikzentimeter d i r e k t d i e  S il u r e - 
z a h I nusdriickt. Bei Fetten, welchc bei gewohn- 
licher Temperatur nicht fliissig sind, ebenso bei 
Wollwachs und Walrat, wurde das Fl5schchen bis 
Zuni Schnielzen der Substanz in warmes Wasser 
gestellt. Eki der Best.irnmung der Saurezahl dcs 
U i e n e n w a c h s e s  imd des J a p a n t a l g e s  
wurde eine Menge von etwa I g in 20 ccni tcarmem 
n e 11 t r a 1 e n Propylalkoliol gelost, der ISsung 
0 ,Ol  g Plienolplitlialein liinxugefiipt und mit 1ilo-n. 
Lauge titriert. Wenn beim Titrieren die Fliissigkeit 
so weit abkiihlt, daB sic11 Waclis auszuscheiden be- 
ginnt, muB man die Losung etwas erwarnien. Man 
kann aucli vorteilhaft 0,56 g vom Wachs oder Ja- 
pantalg abwagen, es in 10 ccni warnien Propylalko- 
hol losen und daa Titrieren ruit l!io-n. Lauge vor- 
nehmen, wobei man nur niit 10 zu niultiplizieren 
hat, urn die Saurezafilen zu erbaltcn. So wurde z, R. 
auf je 0,56 g Waclis 1,87, 1,137 und 1.91 ccni lilo-n. 
lauge verbraucht, die 61iurezahI ist alsu irn .Mittel 
18,s. 

Man kann naturlicli aucli bei der Bestinimung 
der Verseifungszahl das Kechnen umgehrn, wenn 
inan zum Versuclie 2,s g (gcnau 2,805 g) Substanz 
ninimt, wobei die Anzahl der zur Verseifung ver- 
Iwauchten Kubikzentiineter der 1/2-n. Lauge tnit 
10 multipliziert die Verseifungszahl ergibt. Bei 
Fetten oder Wachsen mit uelir groler Verseifungs- 
zahl (uber 200) konnte es aber vorkomnien. dall 
die h u g e  nicht in geniigendeni Uberschull vor- 
Iianden ist, so daD die Verseifung eine unvollstan- 
dige wiire; man miilte also in dieseni Pallc etwas 
niehr oder etwas konzentrirrteic Lauige benutzen 
a l u  oben angegeben. Dau Srbeiten niit 2,s g Sub- 
stanz empfiehlt sich besonders bei der Bestinimung 
der V e r s e i f u n g s z a h l  d e s  B i e n e n -  
\Y a c  h s e s .  da in diescni IMle 25 ccni 1/2-n. 
Lauge vollauf geniigen, und das \Vaclis mit genu- 
gender Genauigkeit auch auf einer H n n d \v a g e 
abgewogen werden kann. Versuchsweise tvurden 
dreimal je  2,80 p gclben Bienenwacli~rs aut einer 
feineren Handwage abgewogen und niit 25 ccni Lauge 
durch je 10 Minuten langes Erwiirmen aiif dein 
Uainpfbade verseift; beim Zuriicktitriwcn niit Sdz-  
saim wurde die Fliissigkeit warni gehaltm. Es 
wurden zur I'erseifunp 8,136, 8,76, 8,79 rrni l!.-n. 
Lauge verbraucht, so dall die Verseifimgszalil im 
Mittel 138,O betragt. 

Die untersuchten Fette und W'achse waren 
folgende: 

Msndelol. Die Olprobe verdanke ich Herrn 
Apotheker Dr. A. v o n D e 6 r , ckr es in seinem 
Laboratorium am Bitterniandeln selhst gepreCit 
Iratte; S a u r e z a h 1 : 1,2. 

h i t  der Ge- Zur Yer- Ver. 
ErwW wogene seifuog seifungs. Mittel 
mung Menge V,.-u. Lauge znhl 

B ccin 
10' 2,031 13,90 192,O 

30' 2,007 13,75 192,2 
20' 2,012 13,77 192,O 

OliveniN. Vom Drogisten bezogenea ,,Ohm 
olivarum GaUic. opt. viergel'; S ii u r e z a h 1 : 2.4. 
2e.t der  Ce- Zur Ver. V e x  
ErwBr- wogene seifunu seifungs. Mittel 
D U I I ~  Menfie 6 ,,a Lauge zahl 

6 crrn 
10' 2,017 13.76 191,3 
20' 2,021 13,81 191,6 191.1 
30' 2,035 13.81 .190,3 1 

1 

1 

Sesamol. ,.Oleurn sesami ertra JaBa"; S a u r e - 
z a h 1 : 6.1. 

10' 2,01R 13,67 190,O 
20' 2,022 13,80 191,4 191.0 
30' 2,040 13,94 191,7 

Mohool. ,,Oleu.na papm.eris alb."; S L u re - 
z a 11 I : 2.6. 

10' 2,033 13,90 193.0 
20' 2,029 13,93 102,6 192,s 
30' 2,023 13,92 192,s 

Hapsol. ,,Oleuni r a p r u m  rajf."; S u r e  
z a  I1 1 : 4.1. 

10' 1,996 1'2.43 174,i 
20' 8,017 12.56 174.7 174.6 
30' 2,023 12,57 174.3 

Rieinusol. .,Oleuiii ricini ulbiss. sem. decmt. 
/rig. press."; S 1i u r e z a li  1 : 0,s. 

20' 2,138 13,82 l61,3 
10' 2,125 13,71 180,9 

30' 2,140 13,135 181,s 

Leiool. aus der Olfabrik in G y o r ; S a u r e - 
z a h 1 : 3,l. 

20' 2,047 14.04 192,4 192,7 
10' 2,046 14.07 192,9 1 

1 

1 

1 

1 

30' 2,043 14.08 1993 

Wnkaobutter. ,, Butyr.  Cacao in mass.''; 
S a u r e z a h l :  3,4. 

194,l 194,5 
10' 2,013 14,OO 195,1 
20' 2,016 13,95 
30' 1,999 13,84 194.2 

Butterfetf a m  ,. DelikateBbutter" ausgeschmo) 
zcn und filtriert; S a i i  r c z R 11 1 : 1,2. 

223,4 223,6 
10' 2,118 16,90 223,8 

30' 2,083 16,(il 2-23,7 
20' 2,097 lli,70 

Sehtveinefett, aus zerklzinerteni Sclinier auf dem 
Dampfbade ausgeschmolzen und filtrieft; S 5 u r e - 
z a h 1 : 0,O. 

196,4 196,s 
10' 2,011 14,03 195,7 
20' 2,051 14,36 
30' 2,076 14.62 197,5 

Talg, auf dein Danipfbade im Laboratorium 
ausgeschmolzener und filtrierter R i n d s t. ~t I g ; 
S L u r e x a h l :  0,l. 

198,2 198,2 
10' 2,077 14,66 198,0 
20' 2,058 14,54 
30' 2,025 14,33 198,5 

Walrat. .,Celacetim amerie."; S a u r e z a h 1 : 0,l. 
10' 2,113 9,31 
20' 2,055 9,01 
30' 2,042 8,96 123,l 
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Wollfett. , , A d e p  lame anhydr."; S ii u r e - 
z a h  1 : 0,3. 
Zeit der Ge- Zur Per. Ver- 
Erwllr. wogene seifung seifungs- Mittel 
mung Menge 5 lo-n. Lauge zabl 

R o m  
10' 2,055 6,54 89,3 
LW 2,081 6.82 91,9 
30' 2,06!3 G,9l 93,7 
45' 2,053 6,83 
60' 2,084 6.94 93.4 

Das wasserfrcie Wollfctt wwde also erst nach 
li a 1 b s t ii n d i g e ni Erwiirmen auf dem Dampf- 
bade vollstandig versrift. 

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

a) W e i S e s  B i e n e n w a c h s ;  beider Be- 
stimmung der Saurezahl wurde auf 1,028 g 3,94 ccm 
l/lo-n. Lauge vcrbraucht; S a u r e z a h 1 : 21,5. 

10' 2,098 6.92 
20' 2,060 8.84 } 92,8 
30' 2,013 6,65 92,7 

:A71 crm l/lo-n. huge;  S a u r e z a h 1 : 19,O. 
10' 2,013 6,66 92,8 
20' 2,074 6,78 91,7 92,2 
30' 2,048 6,73 9 2 2  

93,3 93.5 1 

b) G c l b c s  H i e n e n w a c h s ;  aif 1,096g 

c )  G e l b e s  B i r n e n w a c h s ;  aid 1,018g 
3,60 ccm lho-n. Lauge; S a u r e z a h 1 :19,8. 

10' 2,008 6,70 93,6 
20' 2,047 6,83 93,6 93,8 
30' 2,039 6,84 94,l \ 

Japantalg. ,,(>era faponicn altx." Auf 1,038 g 
3,52 ccm l/lo-n. Lauge; S ii 11 r e z a 11 1 : 19,O. 

20' 2,173 16,84 217,3 216,8 
10' 2,064 15,91 216,2 

30' 2,176 16,83 216,9 1 
Der Prcisunterschicd zwischen technischem 

Propylalkohol und nicht denaturiertem gewohn- 
lichen Alkohol ist ein geringer. cbrigens werden bei 
tler Verseifung mit Propylalkohol nur 25 ccm ver- 
braucht, beim Arbeiten mit Athylalkohol werden 
dagegen gewohnlich noch 25 ccm zum Vcrdiinnen 
oder Kachfiillen vcrwendet. Imincrhin lohnt es sich, 
aber, den Propylalkohol zuriickzugewinnen. Nan 
sammelt also die propylalkoholhaltigcn Plussig- 
keiten, verdunnt mit etwa gleichviel Wasser und 
destilliert zur Hllfte ab. Das am Propylalkohol 
und Wasser besteliende 1)estillat wird mit Koch- 
salz oder Bittersalz unter Schiitteln gesiittigt. Zum 
abgeachiedenen, noch zicnilich vie1 Wasser enthal- 
tenden Propylalkohol wird rohes Kaliumcarbonat 
Itinzugefiigt, welches nach einigen Tagen zerflieBt. 
Man gieI3t jetzt den Alkohol ab und versetzt ihn 
nochmals rnit etwas trockenem Kaliumcarbonat. 
Nach einigen Tagen ist dcr Alkohol vcrwendbar. 
I)er so wiedergewonnene Alkohol ist zwar nicht 
wvamerfrei, geringe Mengen Wasser storen pber 
nicht. Anderemeits enthalt der wiedergewonnene 
-4lkohol nicht mehr die leichter fliichtigen Anteile 
tles technischen Propylalkohols, da diese sich, teils 

bei der Bestimmung der Verseifungszahl verfliich- 
tigt heben, tails beim Aueaalzen in der wLserigen 
Liieung verblieben sind. [A. 40.1 

B u d a p e s t ,  im Februar 1911. 
- -- 

Ein regulierbares Stativ. 
\'on A .  RosmsnRct, Wamsdorf. 

(Eingeg. 6 3  1911.1 

Die allgemein in den Laboratorien verwendetan 
Stative haben den Kachteil, daD sie bei den mannig- 
faltigen chemischen Arbeiten ein bequemes Auf- 
und Abwartsbewegen ihrer mit der Stativstange 
feat verbundenen Ringe nicht zulaasen. Dieser 
ubelstand inaclit sich beaonders dann fiihlbar, 
wenn z. B. bei eincr Destillation ein schnelles Sen- 
ken des hocherhitzten Heizbadea notwendig wird, 
um cin t'bersteigen des Kolbenidialtes zu ver- 
hiiten. 

Mit eineni Stativ nebensteliender Kobtruk-  
tion 1st dicser erwiihnte Nachteil vollkommen wirk- 
Pam beseitigt. Uer Ring a ist mit einer im Innern 
der Stativstange bc- 
findlichen (auf der 
Skizze nicht sicht- 
baren) Spindel fest 
verbunden, die durch 
ein Rad b unter der 
Stativplatte beliebig 
gedrehtwerden kann. 
Dureh dicses Drehcn 
wird ein bequemes 
Senken und Heben 
des Ringes a be- 
wirkt, so dd.3 eineni 
auf ihm stehenden 
Bade oder dgl. selbst 
bei hohen Tempera- 
turen und ohne ir- 
gendwelche Hilfs- 
mittcl schnell jedc ge- 
wiinscht c Stcllung ge- 
gebcn wrrden kann. 

Die Plattee tragt 
den Brenner und 
kann entweder durch 
Verschraubung mit 
der Fiihrung d gleich- 
zeitig mit dem Stativ- 
ring a auf- und ab- 
wiirts bewegt werden 
d e r  aber durch eine 
zweite Schraube niit der Stativstange verbunden an 
h e r  beatimmten Stelle bleiben. Durch Heben 
d e r  Senken einea zu erhitzenden GefilDes einer- 
ieits und durch Regdieren des Brenners anderer- 
3eits ist auf &we Weise eine doppelte Moglichkeit 
cur Einstellung einer bestimmten Temperatur ge- 
geben. Der Halter e dient zur Aufnahme der 
Klammern. 

Daa Stativ, deasen Stabilitat noch hervorgc- 
ioben werden mag, wird in der Armaturenfabrik 
md MetallgioBerei von Julius Winkler in Warns- 
lorf i. BBhmen hergestellt. [A. 46.1 


