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Ober eine neue pyknometrisGhe Dichte- 
bestimmungs-Methode dee weichen Fette 

v o n  

Zdzistaw Zawalkiewicz, 
mag. phafm. 

Au.a dem pha rma kognos t i s chen  Insti tute der k. k. Universitii t  in Lemberg.  

(Mit 3 Textfiguren.) 

(Vorge leg t  in der  S i t z u n g  a m  1. F e b r u a r  189a..) 

Die bisherigen Dichtebest immungs-Methoden der weichen 
Fette leiden, insofern sie den wissenschaft l ichen Anforderungen 
entsprechen, an dem Mange1, dass sie sich nicht auf die 
gew~Shnlichen Tempera tu ren  beziehen, sondern nur for die 
W'f.rmegrade, welche ffir die Praxis gang belanglos sind, gelten. 

Die vorl iegende Arbeit behandelt  nun eine Methode, welche 
es zulS.sst, die Dichte weicher  Fette in der gew/)hnlichen Arbeits- 
temperatur  yon 15 ~ C. mit absoluter  Genauigkeit  zu bestimmen. 

Sie beruht  darauf, dass ein Pyknometer  durch entsprechende 
Vorrichtung derart mit einem weichen Fette geftillt wird, dass 
bei seiner Abkfihlung auf die gewbhnliche Tempera tur  jede 
Schwankung  der Dichte sofort ausgeglichen wird, dass somit 
der geringsten Contraction des abgektihlten Fettes die sofortige 

Nachft ihlung folgt. 
Um das zu ermbglichen,  wurde ein Apparat  construirt, 

dessert Zusammense tz tmg  aus der nachs tehenden Fig. 1 ersicht- 

lich ist. 
Der ganze Apparat  steht auf einer starken Holzplatte c und 

theilt sich in einen Heizraum AA und einen KfihIraum BB, die 
yon einander dtlrch ein kreisrundes dichtes Drahtnetz oo 
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geschieden sind. Der Heizraum ist begrenzt durch eine dtinne 
Glasglocke ee, welche auf drei breiten Ftisschen f f  und zwar 
in einem /iusseren Falz steht, w/ihrend im inneren Falz das 
erw~ihnte Drahtnetz eingesetzt ist, Oben liegt auf der Glocke ein 
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Fig. 1. (~/5 d, nat. GrSsse.) 

schwerer und mehrfach durchlScherter Holzst6psel. In dem 
Heizraum befindet sich die pyknometrische Einrichtung. 

Das Pyknometer (Fig, 2) hat einen l~ingeren gekrtimmten 
FtilIungsarca und einen kth'zeren geraden Erg~inzuagsarm. Beide 
sind mittelst tuftdicht anliegender Kautschukschl/iuche mit zwei 
Reservoiren verbunden, yon welchen das grSssere ~ als Ftillungs- 
reservoir, das kleinere ~ als Ergtinzungsreservoir fungirt und 
mit einer, aus der Glocke herausragender~, GlasrShre verbunden 
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ist. Beide Reservoire sowie ein bis I00 ~ C. getheiltes The rmo-  

meter  "g si tzen fest in einem Messingr ing /'1, der durch den 
Leitstab b 2 in dem durchbohr ten  StOpsel d h~ingt. Diese ganze  
Vor r i ch tung  kann gehoben und gesenkt  werden,  und zwar  
geschieht  das durch Ff ihrung des Lei ts tabes  in einer mit Kork 

ausgekle ide ten  Durchl6cherung  des St0psels  d (oder mit Zahn-  

rad und -Trieb). 
Die He izung  des Appara tes  geschieht  durch einen F lammen-  

ring~vev fCtr sechs  ganz kleine Fl~immchen. Derselbe ist durch zwei 

gekr t immte  Schenkelr6hren s und s t mit dem Aussen raum und 
mit der Gasle i tung verbunden.  Unter  dieser Vorr ichtung befindet 
sich der Kfihlraum und in demselben ein lJbergusskf ihler  m~, 
der aus  einem E h m a n n ' s c h e n  Exsicca tor  besteht.  Der Wasse r -  

Fig. 2. 

zufluss geschieht  aus  dem Wasse rbe -  
h/ilter R durch das gekr t immte  Rohr z 

und der Abfluss d u r c h  den Uberguss  

gegen  m in der Richtung der Pfeile. 
Gleichzeit ig wird dabei aus dem 

Glockenraum warme  Luft durchgesogen,  
so dass fiber dem Kfihlwasser  eine m6g- 

lichst kleine Abkt ih lungszone  vorhanden  
ist. Die Dich tebes t immung wird in dem beschr iebenen Apparate  

fo lgendermassen  ausgeftihrt.  Zuers t  wird das ungefS.hr 10 bis 

20 cm ~ haltende Pyknomete r  einmal im t rockenen Zustande,  

das  andere Mal mit W a s s e r  yon der beabsicht igten Bes t immungs-  
t empera tu r  gef/illt, a u s g e w o g e n  und - -  nach U m r e c h n u n g  auf 

4 ~ C . -  aus  diesen Zahlen das Volum des Pyknomete r s  bei 

einer gegebenen  Tempera tu r  berechnet.  Nun ffillt man das 
Ffi l lungsreservoir  mit Fett  und verbindet  die beiden Behtilter 

durch K a u t s c h u k s c h l a u c h  und Drah tumschn t i rung  mit dem 
P y k n o m e t e r  so, dass  der 15mgere Arm m[t dem Ffi l lungsreservoir  

verbunden wird. Jetzt  werden die F lammen  angezf indet  und die 
pyknomet r i sche  Einr ichtung sowei t  in den He i z r aum eingesenkt,  

dass  der Boden des Pyknomete r s  in dem Niveau der F l ammen  
steht. 

Die T e m p e r a t u r  des Heiz raumes  wird so regulirt, dass  
sie nicht hOher als um 20 ~ C. den Schmelzpunk t  des unter- 
such ten  Fettes fibersteigt. 
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Infolge dessen schmilzt das Fett und senkt sich langsam 

in das Pyknometer  herunter, dasselbe yon unten bis zur Spitze 

ftillend, wobei die an den Wtinden h~ngenden I.uftblasen 

anstandslos hinaufsteigen. 1 Sind die beiden Reservoire bis zum 

gleichen Niveau geftillt, so beginnt man mit der Abktihlung. Zu 

diesem Zwecke wird aus dem Wasserbeh/il ter R ein Wasse r  

yon der beabsichtigten Untersuchungstempera tur  so schnell dutch 

die Ktihlvorrichtung durchgeleitet, dass das Abflusswasser  fast 

genau dieselbe Temperatur  besitzt, wie das Z u f l u s s w a s s e r -  

was wtthrend der ganzen Abktihlung andauern muss. Nun 

wird das Pyknometer  in das Ktihlungswasser  3 ~*t*~a tier ein- 

gesenkt  und alle 10 Minuten um dieselbe Tiefe solange vor- 

geschoben,  bis das ganze Pyknometer  sammt Spitzen der beiden 

Reservoire unter dem Wasse r  taucht. 

Die Abktihlung dauert je nach der Gr6sse der Pyknometer  

i1/2--3 Stunden und man erkennt die richtige Arbeit an dem 

vollst/indigen Mangel aller Fet tabhebungen yon der Wand  des 

Gef/isses. 

Zum Schluss der Ktihlung werden die Flammen ausgel6scht,  

die pyknometr ische Einrichtung herausgehoben,  die Kautschuk-  

schlS.uche schnell abgeschnit ten und entfernt, das Pyknometer  

schonend und schnell getrocknet  und gewogen.  

Die Dichte des untersuchten Fettes wird nach der Formel 
p~--P 

d ~ berechnet, wo d die Dichte des untersuchten Fettes, 
p l - - P  

P das Gewicht des Pyknometers,  p~ das Gewicht des Pykno-  

meters mit Wasser ,  P2 dasjenige mit Fett bezeichnen. 

Nach dieser Methode wurden vier Fette und zwar  das 

Lanolin, Vaselin, Schweinefett  und Butter nach ihrer roll- 

st/indigen Reinigung und T rocknung  bestimmt. 

Die folgende Tafel  zeigt die erhaltenen Zahlen. 

I Sollten dennoch Luftblasen. h/i.ngen bleiben, was abet nur selten 
vorkommt, so k6nnen sie mittelst geringer Fltissigkeitsschwankungen, dutch 
Druck mit dem Blasebalg an dem Erg/inzungsreservoir hervorgerufen, gehoben 
werden. 
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Sehmelz- 
punkt 

Gefundenes Mittleres 

specifisches Gewicht 

Lanolin 
von L i e b r e i c h  

Gelbes Vaselin 
von Hell  & Co. 

S chweinefett 

Kuhbutter 

i4--44.5 c 

37--38 ~ 

41 42 ~ 

34--35 ~ 

16 ~ 

1 6  ~ 

16 ~ 

16 ~ 

1. 

2. 

1. 

l. 
0 

l. 

2. 

0"95169 
0"95178 

0"95187 

0"88225 
0"88273 

0 88322 

0"94044 
0'94083 

0"94122 

0"93174 
0'93175 

0"93176 

D e r  B e w e i s  f i ir  die  G e n a u i g k e i t  d e r  M e t h o d e .  

U m  d i e  G e n a u i g k e i t  der  b e s c h r i e b e n e n  p y k n o m e t r i s c h e n  

B e s t i m m u n g  w i s s e n s c h a f t l i c h  da r zu thun ,  habe  ich die Dich te  

e ines  und  d e s s e l b e n  Fe t t e s  und  z w a r  des  Lano l in s  (Lanolimtm 
L i e b r e i c h )  s o w o h l  im b e s c h r i e b e n e n  P y k n o m e t e r  ffir die 

T e m p e r a t u r  yon 0 ~  ~ als a u c h  im g e w S h n l i c h e n  P y k n o m e t e r  

in den  T e m p e r a t u r e n  yon 4 0 - - 5 2  ~ ( the rmos ta t i sch )  und  im 

D e n s i m e t e r  in den T e m p e r a t u r e n  yon 5 2 - - 1 0 0  ~ bes t immt .  

Das  Lano l in  w u r d e  des sha lb  gew~ihlt, weft se ine  Dichte  

t i be rhaup t  noch  n ich t  g e n a u  b e s t i m m t  wurde .  

Das  v e r w e n d e t e  Lano l in  w u r d e  a u c h  c h e m i s c h  u n t e r s u c h t  

und  ergab  fo lgende  Z a h l e n :  

S~iurezahl  . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  0" "3 

V e r s e i f u n g s z a h l  . . . . . . . . . . . . . . . .  98" 3 3 - - 1 0 0 "  34 

R e i c h e r t - M  e i s s l ' s c h e  Zah l  . . . .  7 " 0  

H f i b l ' s c h e  J o d z a h l  . . . . . . . . . . . . .  18"93 

A c e t y l z a h l  . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  119. 

Die Dich te  d ieses  Fe t t e s  in den u n t e r s u c h t e n  T e m p e r a t u r e n  

ist aus  fo lgende r  T a b e l l e  ers icht l ich .  
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Bestimmt in 
Temp. 
in  ~  

I 

4 

16 

28 

4{) 

52 

1.  

1. 
,) 

1. 

O 

I. 

3. 

1. 

9 

3. 

Gefundenes Mitt leres 

spec. Gew. des Lanol ins  

0 ' 9 6 6 8 5  0 ' 9 6 6 8 5  

0 ' 9 5 1 6 9  
0 ' 9 5 1 7 8  

0"95187 

0 '93561  
0"93565 

0 93571 

0"91852 

0 '91721  0"91711 

0"91560 

0"90740 

0 ' 9 0 7 4 4  0"90772 

0"90835 

0"90764 

0"90072 

0"89399 

0"88663 

0 ' 8 7 9 2 3  

Differenz 
in 12 ~ C. 

0 ' 0 1 5 0 7  

0 ' 0 1 6 1 3  

0"01854 

0"00939 

0 ' 0 0 9 4 7  

0"00692 

0"00673 

0"00736 

0"00740 

Man ersieht  daraus  und zwar  aus der letzten Rubrik, dass  
die Expans ionsdi f ferenzen der Subs tanz  fflr 12 Grade sowohl  
nach den Bes t immungen  im neuen als auch im gew6hnl ichen  
Pyknome te r  und Expans ime te r  gleichmtissig, und zwar  ftir den 

festen Zus tand  st~irker, ftir den fltissigen schwticher  fortschreiten,  
und dass infolge dessen die Dichtedifferenzen des Fettes bei 

verschiedenen Tempera tu ren  sich mittelst  einer continuir l ichen 
Curve analyt isch darstellen lassen. 

Trtigt man  ntimlich auf  der Absc i s senachse  d die Ande- 

rungen  der Dichte in beliebigen L~ingeeinheiten und auf der 
Ordinaten t die Anderungen  der T e m p e r a t u r  um je 12 ~ C. auf, 

Chemie-Heft Nr. 2. 10 
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so ergibt sich die beil iegende Curve, welche  gerade  dort eine 

sch/irfere Biegung zeigt, wo nach der Bes t immung  des Schmetz-  

punk tes  durch e ins inkenden Quecksi lbertropfen,  der Schmelz-  

punkt  der untersuchten  Subs tanz  - -  circa 44 ~ C. - -  liegt. 
Nicht weniger  wicht ig  als der obige Beweis  ist auch  die 

aus  der Rubrik ftir gefundene specifische Gewichte  ersichtliche 
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Fig. 3. 
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Thatsache ,  dass  die einzelnen for dieselbe Tempera tur ,  abet  in 

verschiedenen Gefgtssen gemach ten  Bes t immungen  um eine 

minimale Zahl  differiren: 

Differenzen bei derBeobacht .  

Lanol in  . . . . . . . .  

Lanolin . . . . . . . .  

Vaselin . . . . . . . .  

Schweinefet t  

K u h b u t t e r . . i l  .[1 

in Temp.  

1 6  ~ 

28 

16 

16 

16 

in Procenten 

0"0019 

0"0010 

0"0109 

0 ' 0 0 8 2  

0"0002 


