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liefert, die den theoretischen sehr nahe kommen, wihrend die Jodoform-
methode nur unter Einhaltung bestimmter Versuchsbedingungen praktisch
brauchbare Resultate gibt. Die Ausfilhrung der Milchsiarebestimmung
selbst geschieht auf folgende Weise:

In einem Kolben befindet sich die nicht mehr als 0,4 g Milchsiure
enthaltende Losung und 300 cem 1-prozentige Schwefelsiure; der Kolben
ist verbunden mit einem 50 ccm fassenden, graduierten Tropftrichter,
wihrend durch eine zweite Bohrung ein Kihler mit einer Reihe Sicher-
heitskugeln geht, dessen Ende in eine Vorlage von etwa 300 cem Inhalt
miindet, die mit 50 ccm Wasser beschickt. ist, Man erhitzt den Kolben-
inhalt zum Kochen, erhdlt darin, bis alle Luft aus dem Apparat ver-
trieben, und ldsst nun aus dem Trichter tropfenweise /o -Normal-Kalium-
permanganatlosung zufliessen, bis diese nicht mehr entfirbt wird. Man
liest den Permanganatverbrauch ab, gibt noch einige Kubikzentimeter
mehr zu und destilliert noch etwa 100 ¢cm ab. Die Vorlage wird auf
300 cem aufgefillt und in je 100 cem mittels !/, -Normal-Kaliumbisulfit-
losung der Aldehyd bestimmt, indem man Sorge trigt, dass ein erheb-
licher Uberschuss an Bisulfit vorhanden ist. Man schittelt kriftig
durch, lisst 15 Minuten bei Zimmertemperatur stehen und titriert als-
dann den TUberschuss an Bisulfit mit !/,,-Normal-Jodlosung zuriick.
Die Oxydation erfolgt nach der Gleichung:

CH,.CH.OH.COOH -+ 0 = CH; COH 4 H, 0 - CO,.

IV. Spezielle analytische Methoden.

1. Auf Lebensmittel, Gesundheitspflege, Handel, Industrie
und Landwirtschaft beziigliche.

Vou

L. Griimhut.

Bestimmung des Nitrations und des Nitritions, Das Verfahren
von M. Busch?') zur Bestimmung des Nitrations mittels Nitrons ist
unter Anderen auch von C. Paal und E, Weidenkaff?) und von
E. Fischer und U. Suzuki®) an organischen Nitraten, sowie von
W. Traube und A, Biltz*) an nitrithaltigen Nitratlosungen nach-

1) Vergl. diese Zeitschrift 45, 62; 47, 81, 368, 875, 545 u. 714.
2) Ber, d. deutsch. chem. Gesellsch. zu Berlin 38, 1688,
3) Ber. d. deutsch. chem. Gesellsch. zu Berlin 88, 4190.
4 Ber. d. deutsch. chem, Gesellsch. zu Berlin 89, 168,
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gepriift worden und hat sich gut bewahrt. St. W. Collins?) kam
gleichfalls zu befriedigenden Ergebunissen. Er studierte insbesondere
den Einfluss der Gegenwart fremder Anionen, von dener manche
storend wirken konnten, wenn sie nicht zuvor zerstrt oder entfernt
werden. Das geschiecht bei Bromiden durch Zusatz von iiberschiissigem
Chlor in salzsaurer Losung, Chromation wund Nitrition wird durch
Hydrazinsulfat reduziert, Jodion wird mit Hilfe von Jodation ent-
fernt. Hierbei erhdlt man nach dem Verfahren von Gutbier?) zu
hohe Resultate, weil der Niederschlag jodhaltig wird; durch Zusatz von
2 bis 8 Tropfen verdiinnter Schwefelsdure an Stelle der Essigsdure fillt
dieser Ubelstand fort. Wegen des hohen Preises des Reagenses hat der
Verfasser ein Verfahren zur Wiedergewinnung des Nitrons aus dem
Nitronnitrat-Niederschlag ausgearbeitet.

J. Litzendorff?®) studierte die Verwendang des Nitrons zur
Bestimmung des Salpetersdurerestes imBoden und inPflanzen.
Zur Bodenanalyse benutzte er nach der Methode von Buhlert und
Fickendey®*) hergestellte Bodenausziige. In Boden, die mindestens
2—3 mg Nitratstickstoff per 100 g Boden enthalten, ldsst sich das
Nitrat mit Nitron sehr genau bestimmen. In pitratirmeren Béden ist
dies dagegen nicht ohne weiteres moglich, weil sowohl beim stirkeren
Eindampfen, wie beim wiederholten Ausziehen des Bodens in der Kilte
die Losung sich mit einem die Kristallisation des Nitronnitrates hemmen-
den Korper anreichert. Dieselbe Hemmung beobachtet man bei der
Analyse von durch Hitze sterilisierten Bodenausziigen. Der betreffende
Hemmungskorper ldsst sich beseitigen, wenn man der Flissigkeit beim
Eindampfen wiederholt Wasserstoffperoxyd zusetzt. Nach ge-
niigendem Eindampfen in der Schale wird der ganze Inhalt. in einen
Kolben gespilt und unter mehrmaligem erneuten Zusatz von Wasser-
stoffperoxyd viele Stunden in siedendem Wasser bis zur Entfirbung erhitzt.

Aus Versuchen, die Litzendorff an einer, allerdings sehr nitrat-
reichen, Senfgrinsubstanz anstellte, zieht er den Schluss, dass die Unter-
suchung des wissrigen Auszuges der Pflanzensubstanz nach Schulze-
Tiemann etwas zu hohe, die Untersuchung mittels Nitrons dagegen
richtige Werte fir den Nitratgehalt liefert.

1) The Analyst 32, 849.

2) Vergl. diese Zeitschrift 45, 64,

8) Zeitschr. f. angewandte Chemie 20, 2209,
4) Vergl. diese Zeitschrift 46, 190.
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Die Nitronmethode benutzte M. Busch!) zur Bestimmung
des Stickstoffgehaltes der sogenannten Nitrozellulose,
die bekanntlich ein Salpetersiureester ist. Tm allgemeinen ist der
Salpetersiurerest in dieser Verbindung schwer zu fassen, weil beim
Verseifen mittels Natronlauge die organische Komponente des KEsters
weitgehend reduzierend wirkt. Busch hat nun, in Gemeinschaft mit
S. Schneider, gefunden, dass diese Reduktion nur bis zum Nitritrest
fortschreiten kann, wenn die Verseifung bei Gegenwart von Wasserstoff-
peroxyd vorgenommen wird, und dass andererseits der Nitritrest bei
saurer Reaktion durch Wasserstoffperoxyd wieder zn Nitratrest zuriick-
oxydiert werden kann. Hieraus ergibt sich folgender Analysengang:

Etwa 0,2 g Nitrozellulose werden in einem nicht zu weiten
Erlenmeyerkolben von 150 cem Inhalt mit 5 com 30-prozentiger
Natronlauge und 10 cem 3-prozentigem Wasserstoffperoxyd zuniichst einige
Minuten auf dem Wasserbade erwirmt, bis die erste Schaumbildung
voriiber ist, und dann auf freier Flamme gekocht, wobei meist innerhalb
weniger Minuten Losung erfolgt. Man fiigt alsdann noch 10 ccm Peroxyd-
losung hinzn und ldsst in die auf 50° erwidrmte Fliussigkeit mittels
Pipette 40 ccm 5-prozentige Schwefelsiure am Boden des Gefiisses ein-
laufen. Nachdem die Fliissigkeit nunmehr bis etwa 80° erwirmt ist,
wird sie mit 12 ecm Nitronazetatlosung versetzt; dann fahrt man die
Analyse nach der frither?) mitgeteilten Vorschrift zu Ende.

Uber die Analyse von Mischsdiuren, bei der es sich um die
Bestimmung von Schwefelsiure, Salpetersdure und salpetriger SHure
(beziehungsweise Nitrosylschwefelsdure) handelt, machen G. Lunge und
E. Berl? Mitteilungen. Sie haben gefunden, dass die frither aus-
gearbeitete, sogenannte » Abrauchmethode«*), fir genauere Bestimmungen
zu verwerfen ist, weil bei dem Abrauchen Schwefelsiureverluste ent-
stehen, und infolgedessen der Schwefelsiuregehalt zu niedrig, der Sal-
petersiuregehalt um einen dguivalenten Betrag zu hoch gefunden werden
muss. Die Untersuchung der Mischsiuren wird in richtiger Weise so
ausgefiihrt, dass man a) die Gesamtaziditit, b) den Permanganattiter,
¢) den Gesamtstickstoff mittels Nitrometers ermittelt. Die Salpetersiure

1) Zeitschrift f. angewandte Chemie 19, 1328.

2} Vergl. diese Zeitschrift 45, 68.

3) Zeitschrift f. angew. Chemie 18, 1681.

4) Taschenbuch fiir Sodafabrikation, 8. Aufl, 8.249; Post-Neumann,
chemisch-technische Analyse, 8. Aufl. 1, 878,
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ergibt sich dann aus c¢—b, die Schwefelsdure aus a—c. In besonderen
Fillen kann man die Schwefelsiure direkt anf gewichtsanalytischem
Wege bestimmen; ebenso die Salpetersiure nach der Nitronmethode.
Doch wird letztere den Gehalt an Salpetersidure leicht um etwas zu
niedrig erscheinen lassen.

L. H.Ingham?) beschrieb ein elektrolytisches Verfahren
zur Bestimmung des Salpetersdurerestes im Salpeter, beruhend auf der
zuerst von C. Luckow?) gemachten Erfahrung, dass Nitration bei
Gegenwart von Kuprisulfat kathodisch zu Ammoniak reduziert wird.
Ingham versetzt die Losung von 0,5 ¢ Kaliumnitrat in einer Platin-
schale mit 15 bis 20 com 4-prozentiger Kupfervitriollosung, fiigt 25 bis
50 cem Normalschwefelsdure hinzu, verdiinnt auf 125 cem und elektroly-
siert die kalte Fliissigkeit bei einer Tourenzahl der Anode von 230
pro Minute mit 4 bis 6 Ampére 30 Minuten lang, wihrend die Spabnung
am Schluss der Reduktion 9, beziehungsweise 16 Volt betrigt. Die
Temperatur des Elektrolyten steigt ohne besondere Erwidrmung auf 65°,
Das gebildete Ammoniak wird durch Zuriicktitrieren der iberschiissigen
Schwefelsdure bestimmt. Zu bericksichtigen ist, dass fir jedes Aqui-
valent elektrolytisch ausgeschiedenen Kupfers 1 Aquivalent Schwefel-
siure frei geworden ist; man muss also den Kupfergehalt der zu-
gesetzten Kuprisulfatlosung genan kennen, kann denselben aber auch
noch durch Ermittelung der Gewichtszunahme der Kathode bei jedem
einzelnen Versuch kontrollieren. — Fir die Beurteilung der Grund-
lagen dieser Methode hat vielleicht auch eine Arbeit von H, E. Patten
und A. Robinson?) iber die elektrolytische Reduktion der
Salpetersiure Interesse,

E. Pozzi-Escot?) verwendet bei der Ulsch’schen Methode an
Stelle des Eisenpulvers Aluminiumschnitzel, die — namentlich
bei Gegenwart von Quecksilber als Katalysator — die Reduk-
tion des Nitrations schon in der Kilte bewirken. Man bringt die
nitrathaltige Substanz in einen Kolben, fiigt 5 bis 6 g fein geschnittenes
Aluminium, 2 cem gesiittigte Sublimatlgsung und 150 bis 200 cem

1) Journal of the American chemical Society 26, 251.

2) Diese Zeitschrift 19, 11.

3) Electrochem. and metallurgical industry 5, 449; durch Zeitschrift f.
angew, Chemie 21, 748.

4) Ann. chim. analyt. 14, 445; durch Zeitschr. f. Untersuch. d. Nahrungs-
und Genussmittel 20, 719,
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Wasser hinzu, Nach Eintritt der Reaktion wird Lauge zugegeben und
das Ammoniak in bekannter Weise abdestilliert.

Ein besonderes Verfabren der Analyse des Chilisalpeters
grindet R, Bensemann?) auf die Tatsache, dass aus der Losung des-
selben beim Eindampfen mit Oxalséiure Chlorwasserstoffsiure, Chlorsaure
und Salpetersgure vollstindig fliichtig ausgetrieben werden konnen, so dass
man nach dem Glihen des Eindampfungsriickstandes an deren Stelle
eine #dquivalente Menge Karbonate auffindet. Im einzelnen gibt er
folgende Arbeitsvorschrift:

I. Man 10st 40 g Salpeter in 500 cem Wasser. In je 50 com dieser
Losung wird in iiblicher Weise Chlorion und Sulfation gewichts-
analytisch bestimmt.

1I. 100 ccm Losung I werden in einer Porzellanschale mit 16 g
absolut reiner, kristallisierter Oxalsdure zur Trockne verdampft. Die
getrocknete Masse wird mit Wasser befeuchtet und von neuem einge-
trocknet; dies wiederholt man fiinfmal, Dann bringt man alles in eine
Platinschale und gliht, anfangs gelinde, spéter bei Rotglut, tiber einem
einfachen Bunsenbrenner. Die geglihte Masse wird in Wasser gelost,
man sittigt mit reinem Kohlendioxyd, um auch Kalzium- und Magnesium-
karbonat in Losung zu bringen, bringt auf 250 ccw und filtriert, In
125 cem der Losung ermittelt man das jetzt vorhandene Chlorion, das-
selbe entstammt dem beim Glihen zerstorten Uberchlorsiurerest; es
entspricht also der Menge dieses Bestandteiles. 100 cem der Liosung
werden mit doppeltnormaler Siure titriert; die gefundene Alkalinitit
entgpricht der Summe vom Salzsdure-, Chlorsdure- und Salpeter-
sdurerest.

III. 40 g Salpeter werden im Eisentiegel zunéichst getrocknet und
dann gegliht. Die Schmelze lost man in Wasser, siiuert mit Salpeter-
siure an, bringt auf 500 ccm und filtriert. In 50 cem dieser Losung
bestimmt man gewichtsanalytisch das Chlorion; seine Menge entspricht
der Summe des im Salpeter enthaltenen Salzsiure-, Chlorsiure- und
Uberchlorsiurerestes.

Der hier skizzierte Analysengang ist vom Verfasser durch einige
Kontrollbestimmungen, sowie durch Angaben fber die Ermittelung von
Natriom, Kalium, Kalzium und Magnesium, ausgestattet worden. Bei
der Analyse von Kalisalpeter sind einige Modifikationen bei der

1) Zeitschrift f. angew. Chemie 18, 816, 939, 1225, 1972.
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Behandlung mit Oxalsgure erforderlich!), wegen deren ich aunf das
Original verweise.

Neben dieser »Karbonatmethode« beschrieb R. Bensemann¥)
noch eine »Chloridmethode«. Dieselbe wird in folgender Weise
ausgefithrt :

a) Chlorid. Man verdinnt 50 ceme der Losung I mit Wasser,
sduert mit Salpetersiure an, fillt mit Silbernitratlosung und wigt das
Silberchlorid.

b) Chlorid, Chlorat und Nitrat. Man verdinnt 50 cem
Losung I auf 500 cem, dampft 50 cein dieser Losung mit Salzsiure in
einer Porzellanschale zur Trockne, figt Salzsiure hinzu, dampft wieder
zur Trockne und wiederholt dieses fianfmal. Dann befeuchtet man mit
Wasser, trocknet wieder ein und wiederholt auch dieses finfmal, Man
lést in Wasser, siuert mit Salpetersdure an und fallt das Chlorion mit
Silbernitratlosung,

¢) Chlorid, Chlorat und Perchlorat. Man behandelt 50 ccim
Liosung IIT ebenso wie bei a.

d) Chlorid, Chlorat, Perchlorat und Nitrat. Man be-
handelt Losung ITI ebenso wie bei b.

Die Bestimmung des Nitritions und Nitrations neben
einander?®) fihren J. Meisenheimer und F. Heim?) aus, indem
sie beide nacheinander in Stickoxyd iberfihren, und zwar nach
den Reaktionen:

1. 2NO, +2J° 4-4H = 2NO 4 J, 4 2H,0%)
2, NO, -} 3Fe"4-4H = NO - 3Fe" - 2H,0.

In einem mit Kohlendioxyd erfillten Gasentwicklungskolbchen lisst
man zu der schwach alkalischen Lésung der zu untersuchenden Substanz
zuniichst 5-prozentige Kaliumjodidlosung, dann verdiinnte Salzsiure zu-
fliessen, erwdrmt gelinde, erhitzt schliesslich zum beginnenden Sieden
und fangt das gebildete Stickoxyd — unter Nachspilung mit Kohlen-
dioxyd — im FEudiometer iiber 12-prozentiger Natronlauge auf. Dann
lasst man konzentrierte, stark salzsaure Eisenchloriirlosung zufliessen

1) Zeitschrift f. angew, Chemie 19, 471.

2) Zeitschrift f. angew. Chemie 19, 472.

3) Vergl. auch M. Busch, diese Zeitschrift 48, 714.

4) Ber. d. deutsch. chem. Gesellsch. zu Berlin 88, 3834,

5) Nitrition hatte bereits W. Kalman (vergl. diese Zeitschrift 29, 194)
gasvolumetrisch mittels dieser Reaktion neben Nitration bestimmt.



460 Bericht: Spezielle analytische Methoden,

und fingt das nunmehr entwickelte Stickoxyd in einem zweiten Kudio-
meter gesondert auf,

F. Raschig?) benutzte die gleiche Reaktion zur Bestimmung
der salpetrigen Sdure mit der— ibrigens bereits von A. R. Leeds?)
angewendeten — Modifikation, dass er nicht das gebildete Stickoxyd
misst, sondern das ausgeschiedene Jod mittels Thiosulfats titriert,
J. Meisenheimer und F. Heim?) bemerken hierzu, dass eine solche
Arbeitsweise fiir die Ermittelung von Nitriten und Nitraten neben
einander nicht in Betracht komme. Im ibrigen hat Raschig die
bekannte Permanganatmethode zur Bestimmung des Nitrits
derartig umgestaltet, dass er entsprechend der Kinnicut-Nef’schen*)
Modifikation des Lunge-Feldhaus’schen®) Verfahrens iiberschiissige
Permanganatlosung zu der neutralen Nitritlosung hinzufiigt, dann mit
Schwefelsiure ansiduert, nunmehr aber den Permanganatiiberschuss nicht
mit Oxalsfiure zuriickmisst, sondern denselben nach Volhard$®) durch
Zusatz von Kaliumjodid und Titration mit Thiosulfat zuriickbestimmt,

G. Maderna und G. Cofetti?) trennen Nitrite von Nitraten
auf Grund der Tatsache, dass nur die ersteren, mnicht aber die letzteren
mit Kaliumferrocyanid in essigsaurer Losung Stickoxyd entwickeln.
Besser noch als in essigsaurer Losung, arbeitet man in zitronensaurer.

Mit Beziehung auf die Bestimmung des Salpeters im
Fleisch wies K. Farnsteiner?® darauf hin, dass alle Methoden,
welche gleich der Ulsch’schen, auf der Reduktion des Nitrations zu
Ammoniak beruhen, zu hohe Resultate geben miissen, weil bei der
zugehorigen Destillation bei der Einwirkung von Natronlauge auf die
Extraktivstoffe des Fleisches gleichfalls Ammoniak entsteht, und weil
auch Magnesia nicht unwirksam ist. Experimentelle Belege hierfir hat
W. Stiber?) erbracht, und er hat weiter gezeigt, dass — entsprechend

1) Ber. d. deutsch. chem. Gesellsch. zn Berlin 38, 3911.

2) Diese Zeitschrift 18, 538.

3) Ber. d. deutsch. chem. Gesellsch. zu Berlin 88, 4136.

4) Vergl. diese Zeitschrift 25, 223.

5 (. Lunge, Ber. d. deutsch. chem. Gesellsch. zu Berlin 10, 1075;
Zeitschrift f. angew. Chemie 1891, S. 629.

6) Vergl. diese Zeitschrift 46, 18.

") Annuario societa chimica Milano 12, 79; durch Zeitschrift f. angew.
Chemie 21, 498,

8) Zeitschrift f. Unters. d. Nahrungs- u. Genussmittel 10, 329,

9) Zeitschrift f. Unters. d. Nahrungs- u. Genussmittel 10, 830.
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den Erfahrungen von Liechti und Ritter!) — das Verfahren von
Schloesing durchaus geeignet ist, den Nitratgehalt von Fleisch-
ausziigen richtig finden zu lassen. Der Verfasser beschreibt die von
ihm gewdhlte Arbeitsweise und den benutzten Apparat niher. Als
Zersetzungsgefiss dient ein mit Tropftrichter und Gasableitangsrohr
versehenes Kolbchen von 150 ceme Inbalt, zum Auffangen des Gases ein
mit ausgekochter, 20-prozentiger Natronlauge beschicktes Schiff’sches
Azotometer. Mit dem Ablesen des Gasvolumens soll man nach Be-
endigung des Versuches nicht langer als 1!/, Stunden zdgern, da sonst
durch hinzu diffundierende, oxydierend wirkende Luft eine merkliche
Abnahme des Stickoxydes stattfindet.

C. Paal und G. Mehrtens?) fanden nach dem Schloesing-
schen Verfahren in der vorstehend von Stiber beschriebenen Aus-
fuhrungsform fir den Salpetergehalt von Fleischausziigen Werte, die
um eine Schwebung su hoch waren. Ob die Ablesung des Gasvolumens
im Azotometer nach 1%/, Stunden oder nach 3 Stunden erfolgte, war
bei ihren Versuchen praktisch bedeatungslos. Bei Versuchen zur
quantitativen Salpeterbestimmung in Fleischauskochungen nach der
Nitronmethode wurden zunichst unreine Fillungen erhalten, doch
liess sich das beheben, wenn die Fleischauskochungen vor der Fillung
mit Bleiazetatlosung (nicht Bleiessig) gekldrt wurden. Das Extrahieren
des Fleisches geschieht zweckmifsig in der Weise, dass man zuerst
die Fleischmasse 1 bis 2 Stunden unter hiufigem Umschiitteln mit lau-
warmem Wasser digeriert, dann erst aufkocht und nun mit kleinen
Mengen Wasser unter stetigem Krhitzen bis zum Verschwinden der
Diphenylaminreaktion auslaugt. 50 g Fleisch kann auf diese Weise mit
500 ceon Wasser der Salpetergehalt vollstindig entzogen werden. Hat
eine in der Fleischabkochung mit Silbernitrat und Salpetersiure ange-
stellte Vorprobe die Anwesenheit grosserer Mengen Kochsalz ergeben,
so engt man den fir die Nitratbestimmung zu verwendenden Teil des
Extraktes —— gewthnlich 100 cem, bei sebr geringen Nitratmengen
mehr — auf dem Wasserbade auf etwa 20 cem ein und versetzt mach
dem Erkalten mit neuatraler Bleiazetatlosung, solange noch Fillung
entsteht. Nach kurzem FErhitzen und Absitzenlassen des Niederschlages
wird filtriert, ausgewaschen und das Filtrat auf 150 bis 180 com, bei
sehr wenig Nitrat nur auf 100 cem, verdiinnt. In dieser Loésung fihrt

1) Diese Zeitschrift 42, 205.
2) Zeitschrift f. Unters. d. Nahrungs- u. Genussmittel 12, 410.
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man die Nitratbestimmung nach der Nitronmethode in tblicher Weise
aus. Zuweilen schieden sich nach der Fidllung mit Nitron neben den
Nadeln des Nitronnitrats auch gallertige Flockchen des Nitron-
chlorhydrates aus. Die Fliissigkeit wurde in solchen Fallen noch-
mals erwdrmt, bis sich das Chlorhydrat wieder gelost hatte und alsdann
mit 20 bis 30 com Wasser versetzt, Liess man nunmehr wieder in
Eiswasser erkalten, so schied sich reines Nitronnitrat ab.

Im Anschluss an die vorstehenden, sowie an andere eigene Ver-
suche’) haben C. Paal und A, Ganghofer? Untersuchungen wber
die Entbehrlichkeit der Blejazetatfillung bei der Analyse der Fleisch-
ausziige angestellt. Bei diesen Versuchen zeigte sich bei der direkten
Fillung der Fleischausziige mit Nitronazetat die bereits von Franzen
und Lohmaunn?) beobachtete Fillungshinderung durch die vorhandenen
Kolloide, und auch der von den genannten Autoren als Abhilfemittel
empfohlene Zusatz von Schwefelsiure lieferte keine ganz vollstindig
befriedigenden Ergebnisse. Besser bewihrte sich eine hydrolytische
Spaltung der Kolloide durch Kochen mit Lauge. 50¢
Hackfleisch wurden dreimal mit Wasser ausgekocht: das Volumen der
abgekithlten Filtrate betrug 250 cem. Die so erhaltenen Fleischausziige
wurden mit 0,5—1,6 g festem Natriumhydroxyd versetzt, auf dem
Wasserbade auf etwa 60 ccwm eingeengt, mit 25-prozentiger Schwefel-
sdure schwach angesdiuert, filtriert, nachgewaschen, zum Sieden erhitzt
und mit Nitronazetatlosung gefillt. Waren — infolge Kochsalzgehaltes
des Fleisches — die Nitronnitratfillungen chlorhydrat-haltig, so wurden
sie im Neubauer-Tiegel zuerst mit 40 com Wasser, das mit
Nitronnitrat kalt gesdttigt worden war, und dann erst —
vorschriftsmif(sig -~ mit 10 com Eiswasser ausgewaschen.

Die Nachprifung der zuletzt erwihnten Vorschlige durch E. Polenske
und O. Kopke?) hat zu keinem giinstigen Ergebnisse gefithrt. Sowohl
die Methoden von Franzen und Loéhmann, als auch von Paal
und Mehrtens sind nur bequem und zuverlissig, solange es sich um
Fleisch von hohem Salpeter- und geringem Kochsalzgehalt handelt,
werden jedoch bei geringem Salpeter- und hohem Kochsalzgehalt des
Fleisches umstindlich und unzuverldssig und zuweilen tiberhaupt undurch-

1 Diese Zeitschrift 48, 545.

%) Zeitschrift f. Unters. d. Nahrungs- und Genussmittel 19, 322,
3) Vergl. diese Zeitschrift 48, 714.

4) Arbeiten aus dem Kaiserlichen Gesundheitsamte 36, 291.
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fithrbar, Aunch bei der Nachprifung des Verfahrens von Paal und
Ganghofer konnten die Verfasser in der Behandlung mit Natron-
lauge einen wesentlichen Einfluss auf das Ergebnis nicht erkennen.
Ebensowenig erwies sich das von den zuletzt genannten Verfassern
angegebene Auswaschen des Niederschlages mit kalt gesittigter Nitron-
nitratlosung als praktisch brauchbar, wenn man bei der Analyse Mengen-
verhiltnisse von Kochsalz und Salpeter vor sich hat, wie sie im Pokel-
fleisch wirklich vorkommen, Im Gegensatz zu allen diesen Ergebnissen
fanden die Verfasser nach der Schloesing’schen Methode in der
Stuber’schen Ausfiihrungsweise stets 95—98 Prozent des dem Fleische
zugesetzten Salpeters als Stickoxyd wieder. Soll eine noch grossere
Genaunigkeit erzielt werden, so muss der richtige Wert durch Umrechnen
aus einer Kontrollbestimmung mit Fleisch, dem die anndhernd gleiche
Menge Salpeter und Kochsalz zugesetzt ist, ermittelt werden.

2, Auf Pharmazie beziigliche,
Von

H. Miihe.

Uber die Untersuchung von Arzneimitteln. Uber die
Identifizierung und Priifung von Phenol, Buchenteer-
kreosot, Steinkohlenteerkreosot, Kresol, Kreosol,
Guajakol und Guajakolkarbonat berichtet Joseph Kahn?),
Zur Unterscheidung von Buchenteerkreosot, Steinkohlenteerkreosot und
Karbolsiure gibt die Pharmakopde der Vereinigten Staaten von Nord-
amerika folgende Reaktionen an: FEine wisserige verdiinnte Lisung
von Kreosot férbt sich mit einer Losung von FEisenchlorid violett-
blau, die Férbung geht schnell dber zu einer griinlichen und schliess-
lich braunen Farbe, indem sich znletzt ein brauner Niederschlag ab-
scheidet; = Steinkohlenteerkreosot soll bei gleicher Behandlung eine
violettblaue Farbe geben. Gleiche Mengen von Buchenteerkreosot und
Kollodium geben, in einem trockenem Reagensglase gemischt, keine
bleibende Gallerte, Phenol und Steinkohlenteerkreosot dagegen eine
bleibende Gallerte, An Stelle der besprochenen Reaktionen, die sich
zu dhnlich sind, empfiehlt Kahn, die folgenden auszufiithren: Eine alko-
holische Losung von Buchenteerkreosot gibt mit Ferrichloridlosung eine

1) Deutsch-Amerikanische Apotheker-Zeitung 28, 67.



