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liefert, die den theoretischen sehr nahe kommen, wiihrend die Jodoform- 
methode nur unter Einhaltung bestimmtcr Versuchsbedingungen praktisch 
brauchbare Resultate gibt. Die Ausftihrung der Milchs~urebestimmung 
selbst geschieht auf folgende Weise: 

In einem Kolben befindet sich die nicht mehr als 0~4g Milchs~ure 
enthaltende LOsung und 300 c c m  1-prozentige Schwefelsiiure; der Kolben 
ist verbunden mit einem 50 c c m  fassenden~ graduierten Tropftrichter~ 
wiihrend durch eine zweite Bohrung ein Ktihler mit einer Reihe Sicher- 
heitskugeln geht, dessert Ende in eine Vorlage yon etwa 300 c c m  Inhalt 
miindet, die mit 50 c c m  Wasser beschickt ist. Man erhitzt den Kolben- 
inhalt zum Kochen~ erhilt darin, bis alle Luft aus dem Apparat ver- 
trieben, und liisst nun aus dem Trichter tropfenweise ~/~o-bTormal-Kalium- 
permanganatl(isung zufliessen~ bis diese nicht mehr entf~rbt wird. Man 
liest den Permanganatverbrauch ab, gibt noch einige Kubikzentimeter 
mehr zu und destilliert noch ctwa 100 c c m  ab. Die Vorlage wird auf 
300 c c m  aufgeftillt und in je 100 c c m  mittels ~/~o-Normal-Kaliumbisulfit- 
15sung der Aldehyd bestimmt, indem man Sorge triigt~ dass ein erheb- 
licher Uberschuss an Bisulfit vorhanden ist. Man schfittelt kr~ftig 
dureh, liisst 15 Minuten bci Zimmertcmperatur stehen und titriert als- 
dann den ~Tberschuss an Bisulfit mit 1/lo-~ormal-JodlOsung zurtiek. 
Die Oxydation erfolgt nach der Gleichung: 

CH~. C[t .  OH. C00H -]- 0 ~ CH~ C0H Jr  H 2 0 ~ C02. 

IV. Spezielle analytische Hethoden. 

1. Auf L e b e n s m i t t e l ,  G e s u n d h e i t s p f l e g e ,  H a n d e l ,  I n d u s t r i e  
und  L a n d w i r t s c h a f t  b e z f i g l i c h e .  

Von 

L. Grfinhut. 

Bestimmung des Nitrations und des Nitritions. Das ¥erfahren 
yon M. B u s c h  ~) zur Bestimmung des Nitrations mittels N i t r o n s  ist 
unter Anderen auch yon C. P a a l  und E. W e i d e n k a f f  2) und yon 
E. F i s c h e r  und U. S u z u k i  ~) an organischen Nitraten, sowie yon 
W. T r a u b e  und A. B i l t z  4) an nitrithaltigen NitratlSsungen nach- 

1) Vergl. diese Zeitschrift 4:5, 62; 47, 81, 368, 375, 545 u. 714. 
2) Bet. d. deutsch, chem. Gesellsch. zu Berlin 38, 1688. 
8) Ber. d deutsch, chem. Gesellsch. zu Berlin 38, 4190. 
a) Ber. d. deutsch, chem. Gesellsch. zu Berliu 89,- 168. 
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geprtift worden und hat sich gut bewi~hrt. St. W. C o ] ] ill S 1) kam 

gleichfalls zu befriedigenden Ergebnissen. Er studierte insbesondere 
den Einfluss der Gegenwart fremder Anionen, yon denen manche 

stSrend wirken k0nnten, wenn sie nicht zuvor zerstSrt oder entfernt 
werden. Das geschieht bei Bromiden dureh Zusatz yon iiberschiissigem 
Chlor in salzsaurer LSsung, Chromation nnd :Nitrition wird dureh 
Hydrazinsulfat reduziert, Jodioa wird mit Hilfe yon Jodation ent- 
fernt. Hierbei erh~lt man nach dem Verfahren yon G u t b i e r  2) zu 
hohe Resultate, well der Niederschlag jodhaltig wird; dureh Zusatz yon 
2 bis 3 Tropfen verdiinnter Schwefels~ure an Stelle der Essigs~iure fitllt 
dieser Ubelstand fort. Wegen des hohen Preises des Reagenses hat der 

¥erfasser ein Verfahren zur Wiedergewinnung des Nitrons aus dem 
Nitronnitrat- ~Niedersehlag ausgearbeitet. 

J. L i t z e n d o r f f  3) studierte die Verwend~ng des I ~ i t r o n s  zur 
Bestimmung des S a l p e t e r s ~ t u r e r e s t e s  i m B o d e n  u n d  i n P f l a n z e n .  

Zur Bodenanalyse benutzte er nach der Methode yon B u h l e r t  und 
F i e k e n d e y  t) hergestellte Bodenausziige. In B0den, die mindestens 
2 - - 3  mg 5[itratstiekstoff per 100 g Boden enthalten, liisst sich das 
Nitrat mit bTitron sehr genau bestimmen. In Ditrat~rmeren B0den ist 
dies dagegen nicht ohne weiteres mSglicL weil s0wohl beim stiirkeren 
Eindampfen, wie beim wiederholten Ausziehen des Bodens in der K~tlte 
die L5sung sich mit einem die Kristallisation des lqitronnitrates hemmen- 

den K(irper anreiehert. Dieselbe tIemmung beobaehtet man bei der 

Analyse yon dureh Hitze sterilisierten Bodenausztigen. Der betreffende 
Hemmungsk(irper l~sst sich beseitigen, wenn man der Fltissigkeit beim 

Eindampfen wiederholt W a s s e r s t o f f p e r o x y d  zusetzt. ~Naeh ge- 
nilgendem Eindampfen in der Sehale wird der ganze I n h a l t  in einen 
Kolben gesptilt und unter mehrmaligem erneuten Zusatz yon Wasser- 
stoffperoxyd viele Stuaden in siedendem Wasser bis zur Entf~rbung erhitzt. 

Aus Versuchen, die L i t z e n d o r f f  an einer~ allerdings sehr nitrat- 
reiehen, Senfgrtinsubstanz anstellte, zieht er den Schluss, dass die Unter- 
suehung des wiissrigen Auszuges der Pflanzensubstanz naeh S c h u l z e -  
T i e m a n n  etwas zu hohe, die Untersuchung mittels :Nitrons dagegen 
richtige Werte far den ~Nitratgehalt liefert. 

1) The AnalysL 39, 349. 
~) Vergl. diese Zeitschrift 4:5, 64. 
~) Zeitschr. f. angewandte Chemie 20, 2209. 
4) Vergl. diese ZeitschrifL 46, 190. 



45{3 Berich(,: 8pezielle analytische Methoden. 

Die N i t r o n m e t h o d c  benutzte M. B u s c h  l) zur B e s t i m m u n g  
de s  S t i c k s t o f f g e h a l t e s  d e r  s o g e n a n n t e n  N i t r o z e l l u l o s e ,  
die bekanntlich ein Salpeters~tureester ist. lm allgemeinen ist der 
Salpetersaurerest in dieser Verbindung schwer zu fassen, well beim 
Verseifen mittels lqatronlauge die organische Komponente des Esters 
weitgehend reduzierend wirkt. B u s c h  hat nun, in Gemeinsehaft mit 
S. S ch n e id  e r ,  gefunden, dass diese Reduktion nur bis zum Nitritrest 

fortschreiten kann, wenn die Verseifung bei Gegenwart yon Wa.sserstoff- 

peroxyd vorgenommen wird, und dass andererseits der Nitritrest bei 
saurer Reaktion dutch Wasserstoffperoxyd wieder zu Nitratrest zurtick- 
oxydiert werden kann. Hieraus ergibt sich folgender Analysengang: 

Etwa 0,2 g Nitrozellulose werden in einem nicht zu weiten 
E r l e n m e y e r k o l b e n  yon 1 5 0 c c m  Inhalt mit 5 c c m  30-prozentiger 
Iqatronlauge und 10 c c m  3-pr0zentigem Wasserstoffperoxyd zun~tchst einige 
Minuten auf dem Wasserbade erwi~rmt, bis die erste Schaumbildung 
vortiber ist, und dann auf freier Flamme gekoeht, wobei meist innerhalb 
weniger Minuten LSsung erfolgt, h[an fiigt alsdann noch 10 c c m  Peroxyd- 
10sung hinzu und lasst in die auf 50 0 erwiirmte Fltissigkeit mittels 

Pipette 40 ccm  5-prozentige Schwefels~ure am Boden des Gef~isses ein- 

laufen. Nachdem die Fltissigkeit nunmehr his etwa 80°  erw~irmt ist, 
wird sie mit 12 c c m  Iqitronazetatl6sung versetzt; dann fiihrt man die 

Analyse nach der friiher 2) mitgeteilten Vorschrift zu Ende. 

Uber die Analyse yon M i s c h s g u r e n ,  bei der es sich um die 
Bestimmung yon Schwefelsiiure, Salpetersiiure und salpetriger Siiure 
(beziehungsweise 5~itrosylschwefelsiiure) handelt, machen G. L u n g e und 

E. B e r l  a) Mitteihngen. Sie haben gefunden, dass die frtiher aus- 
gearbeitete, sogenannte ~Abrauchmethode~4), fQr genauere Bestimmungen 
zu verwerfen ist, weil bei dem Abrauchen Schwefels~iureverluste ent- 

stehen, und infolgedessen der Schwefels~uregehalt zu niedrig, der Sal- 
peters~uregehalt um einen ~t~luivalenten Betrag zu hoch gcfunden werden 
muss. Die Untersuchung der Mischs~uren wird in richtiger Weise so 
ausgefiihrt, dass man a) die GesamtaziditKt, b) den Permanganattiter, 

c) den Gesamtstickstoff mittets Nitrometers ermittelt. Die 8alpeters~ure 

1) Zeitschrift f. angewandte Chemie 19, 1328. 
~) Vergl. diese Zeitschrift ~5, 63. 
a) Zeitschrift f. angew. Chemie 15, 1681. 
4) Taschenbuch fiir Sodafabrikation, 3. Aufl., S. 249 ; P o s t - N e u m a n n, 

chemisch-technische Analyse, 3. Aufl. 1, 878. 
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ergibt sieh dann aus e- -b ,  die Schwefels~ure aus a - -c .  In besonderen 
F~llen kann man die Schwefelsaure direkt auf gewichtsanalytischem 

Wege bestimmen; ebenso die Salpeters~ure nach dcr Nitronmethode. 

Doch wird letztere den Gehalt an Salpeters~ure leicht um etwas zu 

niedrig erscheinen lassen. 
L . H .  I n g h a m  1) beschrieb ein e l e k t r o l y t i s e h e s  V e r f a h r e n  

zur Bestimmung des SalpetersKurerestes im Salpeter, beruhend auf der 
zuerst yon C. L u c k o w 2 )  gemachten Erfahrung, dass hTitration bei 
Gegenwart yon Kuprisulfat kathodisch zu Ammoniak reduziert wird. 
I n g h a m  versetzt die LSsung von 0,5 g Kaliumnitrat in einer Platin- 
schale mit 15 bis 20 c c m  4-prozentiger KupfervitriollSsung, ftigt 25 bis 

50 c c m  Normalschwefels~ure hinzu, verdtinnt auf 125 c c m  und elektroly- 
siert die kalte Fliissigkeit bei einer Tourenzahl der Anode yon 230 
pro Minute mit 4 his 6 Ampere 30 Minuten lang, w~hrend die Spannung 

am Schluss tier Reduktion 9, beziehungsweise 16 Volt betr~gt. Die 

Temperatur des Elektrolyten steigt ohne besondere Erw~rmung auf 65 c~. 
Das gebildete Ammoniak wird dureh Zurticktitrieren der tiber~chtissigen 

Schwefels~ure bestimmt. Zu berttcksichtigen ist, dass far jedes Aqui- 

valent elektrolytisch ausgeschiedenen Kupfers 1 ~quivalent Schwefel- 
s~ure frei geworden ist; man muss also den Kupfergehalt der zu- 

gesetzten Kuprisulfatl6sung genau kennen, kann denselben aber auch 
noeh durch Ermittelung tier Gewichtszunahme der Kathode bei jedem 
einzelnen Versuch kontrollieren. - -  Far  die Beurteilung der Grund- 

lagen dieser Methode hat vielleicht auch eine Arbeit yon H. E. P a t t e n  
und A. R o b i n s o n  3) fiber die e l e k t r o l y t i s e h e  R e d u k t i o n  d e r  
S a l p e t e r s ~ u r e  Interesse. 

E. P o z z i-  E s c o t 4) verwendet bei tier U 1 s e h'schen Methode an 

Stelle des Eisenpulvers A l u m i n i u m s c h n i t z e l ,  die - -  namentlich 
bei Gegenwart yon Q u e c k s i l b e r  a l s  K a t a l y s a t o r  - -  die Reduk- 
tion des bTitrations schon in der K~Ite bewirken. Man bringt die 
nitrathaltige Substanz in einen Kolben, ftigt 5 bis 6 g fein geschnittenes 
Aluminium, 2 c c m  ges~ttigte Sublimatl~sung und 150 bis 200 c c m  

1) Journal of the American chemical SoCiety 26, 251. 
21 Diese Zeitschrift 19, 11. 
3) Elec~rochem. and metallurgical indust~ T 5, 449; durch Zeitschrift f. 

angew. Chemie 21, 748. 
4) Ann. chim. analy~. 14, 445; durch Zeitschr. f. Untersuch. d. Nahrungs- 

und Genussmittel 20, 719. 
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Wasser hinzu. Naeh Eintritt der Reaktion wird Lauge zugegeben und 
das Ammoniak in bekannter Weise abdestilliert. 

Ein besonderes Verfahren der A n a l y s e  des  C h i l i s a l p e t e r s  
grandet R. B e n s e m a n n  1) auf die Tatsache, dass aus der L6sung des- 
selben beim Eindampfen mit Oxals~ure Chlorwasserstoffs~ure, Chlors~ure 

und Salpeters~ure vollstandig fl~ehtig ausgetrieben werden kbnnen, so dass 
man n a e h d e m G 1 a h e n des Eindampfungsrfiekstandes an deren Stelle 
eine ~quivalente Menge Karbonate auffindet. Im einzelnen gibt er 
folgende Arbeitsvorschrift : 

I. Man 15st 40g Salpeter in 500 c c m  Wasser. In je 50 c c m  dieser 
Lbsung wird in tiblieher Weise C h l o r i o n  und S u l f a t i o n  gewiehts- 

analytisch bestimmt. 
lI. 100 c c m  Lbsung I werden in einer Porzellanschale mit 16 g 

absolut reiner, kristallisierter 0xals~ure zur Troekne verdampft. Die 
getroeknete Masse wird mit Wasser befeuchtet und yon neuem einge- 
trocknet; dies wiederholt man ffinfmal. Dann bringt man alles in eine 
Platinschale und glfiht, anfangs gelinde~ sp~ter bei Rotglut, fiber einem 

einfachen Bunsenbrenner. Die geglt~hte Masse wird in Wasser gelbst, 
man s~ttigt mit reinem Kohlendioxyd, um aueh Kalzium- and Magnesium- 
karbonat in L6sung zu bringen, bringt auf 250 c c m  und filtriert. In 

125 c c m  der Lbsung ermittelt man das jetzt vorhandene Chlorion, das- 
selbe entstammt dem beim Glfihen zerstbrten Uberchlors~urerest; es 

entsprieht also der Menge dieses Bestandteiles. 100 c c m  der L0sung 
warden mit doppeltnormaler S~ure titriert; die gefundene A]kalinit~t 
entsprieht der Summe vom Salzs~ure-, Chlors~ure- und Salpeter- 

saurerest. 
III. 40 g Salpeter werden im Eisentiegel zun~ehst getrocknet und 

dann geglaht. Die Schmelze 15st man in Wasser, s~uert mit Salpeter- 
s~ure an, bringt auf 500 c c m  und filtriert. In 50 c c m  dieser Lbsung 
bestimmt man gewichtsanalytiseh das Chlorion; seine Menge entsprieht 
der Summe des im Salpeter enthMtenen Salzs~ure-, Chlorsaure- and 
Uberchlors~urerestes. 

Der bier skizzierte Analysengang ist yore Verfasser durch einige 
Kontrollbestimmungen, sowie durch A~3gaben aber die Ermittelung yon 
Natrium, Kalium, Kal, zium und Magnesium, ausgestattet worden. Bei 
der Analyse yon K a l i s a l p  e t er  sind einige Modifikationen bei der 

l) ZeitschrifL f. angew. Chemic 18, 816, 939, 1225, 1972. 
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Behandlung mit Oxals~ure erforderlich 1), wegen deren ich auf das 

Original verweise. 
Neben dieser ~ K a r b o n a t m e t h o d e , ,  beschrieb R. B e n s e m a n n  ~) 

noch eine ~ C h l o r i d m e t h o d e ( , .  Dieselbe wird in folgender Weise 
ausgeftihrt : 

a) C h l o r i d .  Man verdtinnt 5 0 c c m  der LSsung I mit Wasser, 
s~uert mit Salpetersi~ure an, f~tllt mit SilbernitratlSsung und wiigt das 

Silberchlorid. 
b) C h l o r i d ~  C h l o r a t  und N i t r a t .  Man verdiinnt 5 0 c c m  

L6sung I auf 500 ccm, dampft 50 ccm dieser L0sung mit Salzsiiure in 

einer Porzellanschale zur Trockne, fiigt Salzs~ure hinzu, dampft wieder 

zur Trockne und wiederholt dieses fiinfmal. Dann befeuchtet man mit 
Wasser, trocknet wieder ein und wiederbolt auch dieses ftinfmal. Man 
10st in Wasser, s~tuert mit Salpeters~iure an und fhllt das Chlorion mit 
SilbernitratlOsung. 

c) C h l o r i d ,  C h l o r a t  und P c r c h l o r a t .  Man behandclt 50 ccm 

I,Ssung III  ebenso wie bei a. 

d) C h i o r i d ~  C h l o r a t e  P e r c h l o r a t  und N i t r a t .  Nan be- 
handelt L6sung III  ebenso wie bei b. 

Die B e s t i m m u n g  des  N i t r i t i o n s  u n d  N i t r a t i o n s  n e b e n  
e i n a n d e r  3) fiihren J. M e i s e n h e i m e r  und F. H e l m  4) aus, indem 

sie beide n a c h e i n a n d e r  in Stickoxyd fiberfiihren, und zwar nach 
den Reaktionen : 

1.2~0~'+2J' + ~ ' = 2 N 0 + J ~ + 2 H ~ O  .~) 
2. ~ 0 ~ ' + 3 F e " + 4 H ' = N 0  +3Fe"'÷2U~0.  

In einem mit Kohlendioxyd erftillten GasentwicklungskSibchen liisst 
man zu der schwach alkalischen LSsung der zu untersuehenden Substanz 

zuniichst 5-prozentige KaliumjodidlOsung, dann verdtinnte Salzsiiure zu- 
fiiessen, erwi~rmt gelinde, erhitzt sehliesslich zum beginnenden Sieden 
und fangt das gebildete Stickoxyd - -  unter Nachspt~lung mit Kohlen- 

dioxyd - -  im Eudiometer fiber 12-prozentiger Natronlauge auf. Dann 
litsst man konzentrierte, stark salzsaure EisenchloriirlOsung zufliessen 

1) Zei~schrift f. angew. Chemie 19, 471. 
2) Zeitsehrift f. angew. Chemie 19, 472. 
3) Vergl. auch M. B u s c h ,  diese Zeitschrift 4:8, 714. 
a) Ber. d. deutsch, chem. Gesellsch. zu Berlin 88, 3834. 
5) Nitrition hatte bereits W. K a l m a n  (vergl. diese Zeitsehrift 29, 194) 

gasvolumetrisch mittels dieser Reaktion neben Nitrution bestimmt. 
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und f~tngt das nunmehr entwickelte Stickoxyd in einem zweiten Eudio- 
meter gesondert auf. 

F. R a s c h i g  1) benutzte die gleiche Reaktion zur B e s t i m m u n g  

d e r  s a l p e t r i g e n  S ~ u r e  m i t d e r  i ibrigensbereitsvonA. R. L e e d s  2) 

angewendeten - -  Modifikation, dass er nicht das gebildete Stickoxyd 
misst, sondern das ausgeschiedene Jod mittels Thiosulfats titriert. 

J. M e i s e n h e i m e r  uud F. H e i m  8) bemerken hierzu, dass eine solche 
Arbeitsweise ftir die Ermittelung yon Nitriten und Nitraten n e b e n  

e i n a n d e r  nicht in Betracht komme. Im tibrigen hat R a s c h i g  die 
bekannte P e r m a n g a n a t m e t h o d e  z u r B e s t i m m u n g  des N i t r i t s  
derartig umgestaltet, dass er entsprechend der K i n n i c u t - N e f ' s c h e n  4) 
Modifikation des L u n g e - F e 1 d h a u s 'sehen ~) Verfahrens tiberschtissige 

PermanganatlSsung zu der neutralen NitritlSsung hinzuft~gt, dann mit 
Schwefelsiture ansiuert, nunmehr aber den Permanganattibersehuss nieht 
mit Oxalsiiure zuriiekmisst, sondern denselben nach V o lh  a r  d 6) durch 

Zusatz yon Kaliumjodid und Titration mit Thiosulfat zuriickbestimmt. 
G. M a d e r n a  und G. C o f e t t i  7) trennen b ~ i t r i t e  yon N i t r a t e n  

auf Grund der Tatsache, dass nur die ersteren, nicht aber die letzteren 

~mit Kaliumferroeyanid in essigsaurer L6sung Stiekoxyd entwickeln. 
Besser noch als in essigsaurer L/~sung, arbeitet man in zitronensaurer. 

Mit Beziehung auf die B e s t i m m u n g  des  S a l p e t e r s  im 
F l e i s c h  wies K. F a r n s t e i n e r  s) darauf hin, dass alle Methoden, 
welche gleich der U l s e h ' s c h e n ,  auf der Reduktion des Nitrations zu 
Ammoniak beruhen, zu hohe Resultate geben mtissen, weil bei der 
zugeh0rigen Destillation bei der Einwirkung yon Natronlauge auf die 
Extraktivstoffe des Fleisches gleiehfalls Ammoniak entsteht, und weil 
aueh Magnesia nieht unwirksam ist. Experimentelle Belege hierftir hat 

W. S t iib e r 9) erbraeht, and er hat weiter gezeigt, dass - -  entspreehend 

1) Ber. d. deutsch, chem. Gesellsch. zu Berlin 88, 3911. 
2) Diese Zeitschrif~ 18, 538. 
s) Ber. d. deui~sch, chem. Gese]lsch. zu Berlin 88, 4136. 
6) Vergl. diese Zeitschrift 25, 223. 
5) @. L u n g e ,  Ber. d. deutsch, chem. Gesellsch. zu Berlin 10, 1075; 

Zeitschrift f. angew. Chemie 1891, S. 629. 
6) Vergh diese Zeitschrift 46, 18. 
7) Annuario societa chimica Milano 12, 79; durch Zeitschrift f. angew. 

Chemie 21, 498. 
8) Zei~schrif~ f. Unters. d. Nahrungs- u. GenussmittGel 10, 329. 
9) Zeitschrif~ f. Unters. d. Nahrungs- u. Genussmittel 10, 330. 
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den Erfahrungen yon L i e c h t i  und R i t t e r  1) - -  das Verfahren yon 
S c h l o e s i n  g durchaus geeignet ist, den iNitratgehalt yon Fleisch- 

ausziigen richtig finden zu lassen. Der Verfasser beschreibt die yon 
ihm gew~hlte Arbeitsweise und den benutzten Apparat n~iher. Als 
Zersetzungsgef~ss dient ein mit Tropftrichter und Gasableitungsrohr 
versehenes K~lbchen yon 150 ccm Inhalt, zum Auffangen des Gases ein 
mit ausgekochter, 20-prozentiger Natronlauge beschicktes Sch i f f ' s ches  
Azotometer. Mit dem Ablesen des  Gasvolumens soll man nach Be- 
endigung des Versuches nicht limger als l~/e 8tunden z(igern, d~ sonst 

durch hinzu diffundierende, oxydierend wirkende Luft eine merkliche 
Abnahme des Stickoxydes stattfindet. 

C. P a a l  und G. M e h r t e n s  2) fanden nach dem S c h l o e s i n g -  
schen Verfahren in der vorstehend yon S t t i b  c r  beschriebencn Aus- 

ftihrungsform far den Salpetergehalt yon Fleischauszagen Werte, die 
um eine Schwebung su hoch waren. 0b die Ablesung des Gasvolumens 
im Azotometer nach 1~/~ Stunden oder nach 3 Slunden erfolgte, war 
bei ihren Versuchen praktisch bedeatungslos. Bei Versuchen zur 
quantitativen Salpeterbestimmung in Fleischauskochungen nach d e r  
N i t r o n m e t h o d e wurden zun~chst unreine F~tllungen erhalten, doch 

liess sich das beheben, wenn die Fleischauskochungen vor tier F~tllung 
mit Bleiazetatl(isung (nicht Bleiessig) gekliirt wurden. Das Extrahieren 

des Fleisches geschieht zweckm~fsig in der Weise, dass man zuerst 
die Fleischmasse 1 bis 2 Stunden unter h~ufigem Umschtitteln mit lau- 

warmem Wasser digeriert, dann erst aufkocht und nun mit kleinen 

Mengen Wasser unter stetigem Erhitzen bis zum Verschwinden der 

Diphenylaminreaktion auslaugt. 50 g Fleisch kann auf diese Weise mit 
500 ccm Wasser tier Salpetergehalt vollstiindig entzogen werden. Hat 
eine in der Fleischabkochung mit Silbernitrat und Salpeters~iure ange- 
stellte Vorprobe die Anwesenheit grSsserer Mengen Kochsalz ergeben, 
so engt man den far die Nitratbestimmung zu verwendenden Teil des 
E x t r a k t e s -  gewShnlich 100ccm,  bei sehr geringen Nitratmengen 

mehr - -  auf dem Wasserbade auf etwa 20 ccm ein und versetzt nach 
dem Erkalten mit neutraler BleiazetatlSsung, solange noch Fi~tlung 
entsteht. Nach kurzem Erhitzen und Absitzenlassen des bliederschlages 
wird filtriert, ausgewaschen und das Filtrat auf 150 bis 180ccm,  bei 

sehr wenig Nitrat nur auf 100 ccn~, verdilnnt. In dieser LSsung fahrt 

1) Diese Zeitschrift 4:2, 205. 
• 2) Zeitschrift f. Unters. d. Nahrungs- u. Genussmit~tel 12, 410. 
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man die Nitratbestimmung nach der Nitronmethode in iiblicher Weise 
aus. Zuweilen schieden sich nach der F~illung mit Nitron neben den 
Nadeln des Nitronnitrats aueh g a l l e r t i g e  F 1 5 c k c h e n  des  ]Nit ron-  
c h l o r h y d r a t e s  aus. Die Fllissigkeit wurde in solchen Fgllen noch- 
reals erwiirmt, bis sich das Chlorhydrat wieder gelSst hatte und alsdann 
mit 20 bis 30cc~n Wasser versetzt. Liess man nunmehr wieder in 
Eiswasser erkalten, so schied sich reines b~itronnitrat ab. 

Im Anschluss an die vorstehenden, sowie an andere eigene Ver- 

suche 1) haben C. P a a l  und A. G a n g h o f e r  ~) Untersuchungen t~ber 
die Entbehrlichkeit der Bleiazetatf~tllung bei der Analyse der Fleisch- 
ausziige angestel]t. Bei diesen gersuchen zeigte sich bei der direkten 

Fiillung der Fleisehausztige mit Nitronazetat die bereits yon F r a n z e n  
und L 5 h m a n n 3) beobachtete Fiillungshinderung durch die vorhandenen 
Kolloide, und aueh der yon den genannten Autoren als Abhilfemittel  

empfohlene Zusatz yon SchwefelsRure lieferte keine ganz vollstgndig 
befriedigenden Ergebnisse. Besser bewiihrte sich eine h y d r o l y t i s c h e  
S p a l t u n g  d e r  K o l l o i d e  d u r c h  K o e h e n  m i t  L a u g e .  5 0 g  

Haekfleiseh wurden dreimal mit Wasser ausgekocht; das golumen der 
abgekilhlten Filtrate betrug 250 com.  Die so erhaltenen Fleischauszage 

wurden mit 0 ,5 - -1 ,5  g festem Natriumhydroxyd versetzt, auf dem 
Wasserbade auf etwa 60 c c m  eingeengt, mit 25-prozentiger Sehwefel- 
s~ure schwach anges~iuert, filtriert, naehgewaschen, zum Sieden erhitzt 

und mit RitronazetatlSsung gefiil]t. Waren - -  infolge Kochsalzgehaltes 
des F l e i s e h e s -  die Ritronnitratfgllungen chlorhydrat-haltig, so wurden 
sie im b T e u b a u e r - T i e g e l  zuerst mit & O c c m  Wasser,  d a s  m i t  
N i t r o n n i t r a t  k a l t  g e s g t t i g t  w o r d e n  w a r ,  und dann e r s t -  

vorsehriftsmg[sig - -  mit 10 ccn't Eiswasser ausgewaschen. 
Die i~aehpriifung der zuletzt erw~thnten Vorsehl~tge durch E. P o 1 e n s k e 

und O. K S p k e  ~) hat zu keinem gtinstigen Ergebnisse geftihrt. Sowohl 
die Methoden yon F r a n z e n  und L S h m a n n ,  als auch yon P a a l  
und M e h r t e n s  sind nut bequem und zuverliissig, solange es sich um 
Fleisch yon hohem Salpeter- und geringem Kochsalzgehalt handelt, 
werden jedoch bei geringem Salpeter- und hohem Kochsalzgehalt des 
Fleisches umstitndlich und unzuverlassig und zuweilen ttberhaupt undurch- 

1 Diese Zei~schrif~ 48, 545. 
'~) Zeitschrift f. Unters. d. bIahrungs- und Genussmittel 19, 322. 
3) Vergl. diese Zeitschrifl~ 48, 714. 
a) Arbeiten aus dem Kaiserlichen Gesundheitsamte 36, 291. 
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ftihrbar. Auch bei der Nachprti[ung des Verfahrens yon P a a l  und 
G a n g h o f e r  konnten die Yerfasser in der Behandlung mit Natron- 
lauge einen wesentlichen Einfluss auf das Ergebnis nieht erkennen. 
Ebensowenig erwies sieh das yon den zuletzt genannten Verfassern 
angegebene Auswaschen des ~Niederseh]ages mit kalt ges~ttigter bTitron- 
nitratlSsung als praktisch brauehbar, wenn man bei der Analyse Mengen- 
verh~tltnisse yon Koehsalz und Salpeter vor sieh hat, wie sie im PSkel- 
fleiseh wirklich vorkommen. Im Gegensatz zu allen diesen Ergebnissen 
fanden die Verfasser nach der S c h l o e s i n g ' s c h e n  Methode in der 
S t tib e r 'schen Ausftihrungsweise stets 95- -98  Prozent des dem Fleische 
zugesetzten Salpeters als Stickoxyd wieder. Soll eine noeh gr0ssere 
Genauigkeit erzielt werden, so muss der richtige Wert durch Umrechnen 
aus einer Kontrollbestimmung mit Fleisch, dem die anniihernd gleiche 
Menge Salpeter und Kochsalz zugesetzt ist, ermittelt werden. 

2. A u f  P h a r m a z i e  b e z t i g l i c h e .  
' /on 

H. Miihe. 

Uber die Untersuchung yon Arzneimitte ln .  U b e r d i e 
I d e n t i f i z i e r u n g  u n d  P r ~ i f u n g  yon P h e n o l ,  B u e h e n t e e r -  
k r e o s o t ,  S t e i n k o h l e n t e e r k r e o s o t ,  K r e s o l ,  K r e o s o l ,  
G u a j a k o l  und  C s u a j a k o l k a r b o n a t  berichtet J o s e p h  Kahn~) .  
Zur Unterscheidung yon Buchenteerkreosot, Steinkohlenteerkreosot und 
Karbols~ture gibt die PharmakopSe der Vereinigten Staaten yon Nord- 
amerika folgende Reaktionen an: Eine wiisserige verdtinnte LSsung 
yon Kreosot fiirbt sich mit einer LSsung yon Eisenchlorid violett- 
blau, die Fiirbung geht schnell tiber zu einer grtinlichen und schliess- 
lich braunen Farbe, indem sieb zuletzt ein brauner Niedersehlag 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 tier besprochenen Reaktionen, d ie  sich 
zu i~hnlich sind, empfiehlt K a h n, die folgenden auszuftihren : Eine alko- 
holische LSsung yon Buchenteerkreosot gibt mit FerrichloridlSsung eine 

1) Deutsch-Amerikanische Apotheker-Zeitung ~8, 67. 


