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wandte Is), trotzdeni z. B. der Bschengehalt beider der Menge nach derselbe 
war (50/,). 

Die erhaltene, ungefahr 0.1-proz. Losung des hochaktiven Materials war 
wasserklar, hielt sich aber sehr schleclit14) und lie13 schon nach wenigen 
Tagen unter starkem Nachlassen der Aktivittit einen Niederschlag fallen. 

Zu erwahnen bleibt noch, daB das Ferment sehr langsam wanderte, 
so daB eine elektroosmotische Reinigung bei neutraler Reaktion viele Tage 
dauerte. Toluol oder ein anderes Konservierungsmittel bei den Reinigungen 
zuzuseben, ist mindestens bei der ersten, solange gro13ere Stromstarken er- 
reicht werden, uberflussig, da der Stromdurchgang selbst genugend des- 
inf iziert. 

Bei einem Teil der oben beschriebenen Versuche hatte ich mich der 
Unterstutzung durch Hrn. G .  Maas zu erfreuen. 

hl u n s t e r i. Westf., den 15. MBrz 1924. 

160. Arthur Franz uud Hermann Lutrae: 
Eine neue Kohlenstoff-Bestfmmung auf nassem Wege. 

‘Aus d. Organ. Abteil. d. Zentrallaboratoriums Preiniiitz (Westhavelland 
der Kbln-Rottweil-Aktiengesellschaft.] 

(Eingegaiigen aiii 28. Mlrz 1924.) 
Es sind einige Stoffe bekannt geworden, bei denen die Verbrennung 

nach L i e  h i g versagte; fur diese kann die C-Bestimmung auf nassem Wcge 
nach M e s s i n  g e r 1) mittels Dichromats und Schwefelsaure ausgefuhrt wer- 
den, wenngleich hierbei auf die Bestimmung des Wasserstoffs verzichtet 
werden muI3. Diese Einschrankung hat jedoch nur fur die rein wissenschaft- 
liche Analyse Bedeutung. Denn in der praktischen Analyse begnugt man 
sich meistens mit der Bestimrnung eines Teiles des zu unterswhenden 
Stoff es, besonders dann, wenn es sich um Ermittlung des Reinheitsgrades 
oder der Konzentration einer Losung handelt. Fur derartige Untersuchungen 
organischer Stoffe wurde eine Bestimmung des Rohlenstoffs vollstiindig aus- 
reichen, und diese konnte nach dem M e s s i n g e r schen Verfahren oder nach 
einer seiner spateren Abwandlungen 1) gemacht werden, wenn nicht dieses 
Verfahren wegen teilweiser Bildung von Kohlenoxyd eine sehr umstandliche 
Apparatur nnd weiterhin eine sehr sorgfaltige Oberwachung des cheniischen 
Vorganges verlangte. ’ 

Ein sehr einfaches und billiges Verfahren zur B e s  t i m m u n g  v o n  
R o h l e n s t o f f  a u f  n a s s e m  W e g e ,  das auch an Forschungsstatten recht 
niitzlich werden kann, laBt sich fur w a s s e r l o s l i c h e  o r g a n i s c h e  
S t o  f I e auf die Beobachtung grunden, daB solche Stoffe beim Erwarmen 
ihrer verd. waBrigen Losungen mit P e r s u l f a t  - es wurde immer init 
dem K a l i u m s a l z  gearbeitet - quantibtiv zu K o h l e n d i o x y d  oxydiert 
werden. 

Zur Ausfuhrung der Analyse dieiit ein eiiifacher A p p a r a t , der nach tler foigen- 
den Beschreibung leicht zusammciigestellt werdal kann. Ein kurz- und weithalsiges 
Rundkblbchen von 100-1.50 ccm Inhalt wird mit eiiiem doppclt clurchbohrten Cummi- 

13) 1. c. 14) PH war ca. 6.5. 
1; 11 u I I  11 c 11 - We y 1 ,  Methoden d. organ. . Chem., 2. ,4u11., 1921, Bd. 1 ,  S. 40. 
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stopfen verschlossen; durch die eine Bohruhg geht ein Luf tzufiihrungsrohr, d:is etwa 
1 cni iiber dem Kolbenboden endet; in die andere ist das untere Ende eiws kleinen, 
liurzen Kiihlers (10 cm Mantellage) so eingesetzt, daB lteiii schsdlicher Raum ent- 
slrht. Das obere Ende des Seelenrohres des Kiihlgrs ist rechtwinklig umgebogen 
niid wird mittels eines Gummistopfens mit einem Chlorcaleiumrohr (20-25 cm langes 
Stiick Verbrennungsrohr) verbunden, dessen Fiillung kein Kohlendioxyd aufnehmeu 
darf. An das Trockenrolir schlieBt sich der Absorptionsapparat (Kali- oder Iriatroii- 
kalkapparat) und ein weiteres Chlorcalciuinrohr als Schutzrohr. Der Gummistoplen 
auf dcm Kblbchen kann durch Glasschliff ersetzt werden. 

Die zur Oberfiilirung des Rolilendioxyds in den Absorptionsapparat dienende 
Luft wird vor dem Eintritt i n  den Apparat in bekannter Weise von: Kohlendioxyd 
befreit. Sol1 die Lu€t aus einem Gasbehalter in den Apparat gedriickt werden, so 
ltaiiii man gleich bei Beginn der Aiialyse einen der Leislungsfihigkeit tles Absorptions- 
apparates angemcssenen Luftstrom anstellen. Mu13 man aber den Luftstrom durcn 
Ansaugen hervorrufen, so schaltet man zweckm2Big zwischen Luftpumpe und Apparat 
eine groBe leere Flasche als Druckausgleicher und liBt die Luft erst ilach Beendi- 
giiiig des Heizens durch den Apparat gehen; wihrend des Heizeiis ist der Apparat 
:in1 hinteren Ende, aber vor dem Luftreiniger, luftdicht zu verschlielen. 

Die abgewogene Analysensubstanz wird in das Rundkolbchen gebracht, 
clas dann etwa zur Halfte mit Wasser gefullt wird; nachdem das grob ge- 
wogene P e r s u l  f a t hineingegeben worden ist, haningt man das Kolbchen 
aii den Gummistopfen, legt den Kaliapparat vor, regelt den Luftstrom und 
erhitzt nun das Kolbchen wit einer so kleinen, vor Zug geschutzten Flamme, 
daD der Inhalt des Kolbchens in etwa 10Illin. auf 70-806 erwarmt wird. 
WBhrend des Steigens der Temperatur lost sich das Persulfat allmahlich 
auf, und bald beginnt Gasentwicklung in der Flussigkeit. Nach den bis- 
herigen Erfahrungen ist die Oxyctation in 10-15Min. beendet, so daD die 
eiiizelnc Bestimmung, da noch einige Zeit Luft durchgeleitet werden mu& 
ohne Wagungen etwa 20-25 Min. beansprucht. 

Die hlenge des Persulfats sol1 etwa das Dreifachc der theorctisch nolwendigeii 
hlcnge betragen, ein grolerer OberschuR, ist zulassig. Da das Persulfat in der heiBen 
wi13rigen L6sung allmshlich nach der ~Gleichung K, S, 0, f H,O = 2 ICHSO, f 0 
zerf8111, is1 es niclit zu empkhlen, zu stark zu erhitzen, da hierduch nur das 
Osgdationsmittel zcrstiii-t wird. Dcr nach dieser Gleichiiiig frei werdende Sauor- 
stoff ist dieselbe Menge, die fkr die Oxydatioti zur Verfkgung steht; es ist also 
[fir jedes beniitigte Sauerstoffatom 1 Mol. Peisullat anzuwenden. Aus der Gleichung 
geht aucli hervor, da5 mit zunelimender Reduktiou des Persulfats die Ldsung saurer 
wird; ist nun die Ldsung von Anlang an ziemlich stark sauer - was jedoch nur 
Bedeutung hat, wenn wegen sehr gcringer Koneenlration der orgnnischen Substanz 
cine schr g r o h  Einwage genommen werrden mu13 -, so kaun die Saurekonzentralion 
so hocli werden, daR aus dem Persulfat Ozon eiitwickelt wird, das die Kautschuli- 
verbindungen dcs Apparates zerstort. Hieraus folgt die Lehre, stark saure I.(isungen 
abzuslumpfen. Basische Eigenschaften des organischen Sto€fes stdren nichl; dagegen 
is1 es ratsam, anwesende anorganische Basen stets zu neutralisieren, aach wmn dies 
iiur notwendig ist, falls ipre Menge die Neutralisationswirlrung des cnlstehenden 
Disnlfats iibersteigt. 

Das bei der Analyse benutzte W a s s e r  mu13 frei von Carbonaten und 
organischen Stoffen sein, was durch Blindversuche festzustellen ist. Ge- 
eignetes Wasser erhiilt man durch die beknnnte Behandlung mit Peiman- 
ganat; es liegt aber nahe, das zu verwendecde Wasser durch Destillation 
uber Persulfat zu reinigen. Jedenfalls ist zu empfehlen, das jea-eils he- 
nutzte Wasser zu samnieln und, da stets uberschussiges Persdfat bleibt, 
durcli eine Destillation zu reinipn, die keine hesondere Aufwendung von 
Chemikalien erfordert. 

Bcriclite d. D. Cheni. Gesellschaft. Jahrg. LVII. 51 
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Eine Storung der Analyse ist bisher nur in Gegenwart von H a l o g e n e n  
beobachtet worden. In solchen Fiilillen muD zwischen Kuhler und Tmckner 
eine Vorrichtung eingeschaltet werden, in welcher die vom Gasstrom mit- 
gefuhrten Halogene zuriickgehalten werden; man kann h s  Gas beispieIs- 
weise mit einer B r e  c h w e i  n s t e i n  - Losung waschen oder uber schwach 
erhitztes S i l  b e r leiten. 

Nebenbei sei erwahnt, daD das Verfahren in einigen Fallen auch auf 
Stoffe angewendet werden konnte, die, wie z.B. Z e l l s t o f f ,  in Wasser 
unloslich sind. Solche Analysen dauern aber recht lange und mussen, :W 
die Zersetzung des Persulfats miiglichst hintanzuhalten, sehr vorsichtig ge- 
leitet werden. 

SchlieBIich miigen nocli einige ausgcwihlte B e 1 e g a n a 1 y s e n wiedergegebai 
sein, die die BuDerordentlich starlte Oxydationswirkung des Persulfats erkennem 
lassen und zugleich eine Vorstellung von dem An,wendungsbercich und dein Ge- 
nauigkeitsgrad des neuen Verfahrens gebeii sollen. 

N a t r i u m a c e t a t .  0.1020, 0.0826g Sbst.: 0.1091, 0.0881g CO,. 

A d i p i n s i u r e .  0.0420, 0.0424g Sbst.: 0.0761, 0.0765g CO,. 

i\i a t r  i u m -  b e n  z o 1 s u I f  o n a t. 0.0472 g Sbsl.: 0.0689 g CO,. 

Glycerin.-LBsung. 0.7316, 0.4843, 0.54368 Sbst.: 0.0776, 0.0520, 0.0569g CO,. 

S t 5i r k e - Liisung. 0.5120, 1.1632 g Sbst.: 0.0368, 0.0836 g CO,. 
Gef. C 1.96, 1.96, entspr. 4.3S0/, Stlrke. 

1.66-proz. G e 1 a t i  11 e - LBsung. 1.8633, 1.7720 g Sbst. : 0.0570, 0.0539 g CO,. 
Gef. C 0.83, 0.83 bzw. 1.660/, Gelatine, da Gelatine im Mittel 50.00/0 Cz) tmlhilt. 

Wir danken der Leitung des Werkes P r e m n i t z  fur die Genehmigung 
der Veroffentlichung dieser Mitteilung una Frl. H. B o 11 h a g  e n fur erfolg- 
reiche Unterstutzung bei der Ausfiihrung eines Teiles der dnalysen. 

C,H,O,Na (82). Ber. C 29.27. Gef. C 29.18, 29.10. 

CEHloOq (146.1). Ber. C 49.30. Gef. C 49.43, 49.22J 

C, H, 0, S Na (180.1). Ber. C 39.99. Gel. C 39.82. 

Gef. C 2.89, 2.93, 2.83, im Mittel 2.89, entspr. 7.53% Glycerin. 

151. Heinrich Walbaum und Anton Rosenthal: 
tfber dss Eiohenmoos61. 

[Aus d, Laborat. VOD S c h i  m m el & C o., Millitz b. Leipzig.] 
(Eingegangen ain 26. Mlrz 1924.) 

Von der chemischen Zusammensetzung der riechenden Bestandteile des 
E i c h e n m o o s - E x t r a k t e s  war bisher wenig bekanntl). In der Literatur 
findet sich nur eine Mitteilung von E. Deauxz) ,  nach welcher M. G a t t e -  
f o ss 6 gefunden habe, da8 die Riechstoffe des Eichenmooses hauptsachlich 

2) A b d e r h a 1 d e n  , Biochem. Handlexikon 1911, Bd. 4, S. 181. 
1) Unsere Untersuchung der in Evernia prunastri vorkommenden Riechstoffe war 

bereits in1 Dezember 1922 in vorliegender Form zum AbschiuD gelangt. Die Vw- 
Bffentlichung sollte erst nach weiterer Durcharbeitung der Aufgabe stattfinden. Da 
aber inzwischen auch von anderer Seite, vergl. z. €3. A. St. P f a u :  Uber die Kon- 
stitution des Sparassols, B. 17, 468 [1924], eine Untersuchung des Eichenmoos-Extraktes? 
erschienen ist, so sehen wir uns veranlalt, unsere bisherigen Ergebnisse schon jetzt 
mitzuteilen. 

2) E. D e a u x ,  Chef de Culture a 1’Ecole d’Agriculture d’Ecylly, La inousse de 
chi?ne, Parfumerie moderne 4, 6 [1911]. 




