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chemiseheu Fabrikbetr iebes  ist in 3. Auflage yon B r u n o  W a e s e r  
neu bearbeitet  worden. Der u hat  sich, soweit wir sehen kOnnen, 
mit Erfolg bemiiht, der Entwicklung der Technik entsprechend das 
Buch dutch neue Zus~itze den heutigen Verh~tltnissen anzupassen. Die 
Ffille prakt ischer  Hinweise, die sich fiberall finden, wird sicherlieh 
dazu beitragen, namentlich jfingeren Fachgenossen das Ein]eben im 
Betrieb zu erleichtern. 

Die Anleitung zur Untersuchung yon Papier, die W. H e rz  b e r g l )  
unter  dem Titel iPapierprfifung* verfasste, ist in 5. ~eu bearbeiteter 
Auflage erschienen. Das bekannte und bewahrte Such dtirfte allen 
Fachgenossen, die mit der Papierpr~fung zu tun haben, sehr wili- 
kommen sein. 

In der Sammlung G 0 s c h e n  hat Dr. H a n s  W o l f f  e) eine Ein- 
ftihrung in die ,Chemie der Harze, Kunstharze, Firnisse und I,acke~ 
g e g e b e n .  Von besonderem Werte  sind ziemlich eingehende Angaben 
fiber die ana]ytische Prttfung der einzelnen Harzsorten, sowie die 
verhiiltnism~f3ig reichhaltigen Tabellen. L. F r e s e n i u s. 

Seife. Die W a s s e r b e s t i m m u n g  in  S e i f e n  ffihrt R. M. 
F i t z p a t r i c k  3) in folgender Weise arts. l g  der Seife wird in einem 
200 ccm fassenden E r 1 e n m e y e r kolben mit 50 c c m  absolutem Alkohol 
ttbergossen, ein Stiickchen Bimsstein hinzugeffigt und das Ganze auf dem 
Wasserbad unter einem Rtickflusskfihler bis zur mOglichst vollst~ndigen 
L6snng erhitzt. Nachdem man etwas bat  abkiihlen lassen, filtriert man 
durch ein gewogenes Fi l ter  in einen anderen E r l e n m e y e r k o l b e n  yon 
gleichem Inhatt und witscht den ersten Kolben sowie das etwa Ungel6ste 
auf dem Fi l te r  mit 2 0 c c m  absolutem Alkohol nach. Fi l ter  nebst 
Rtickstand werden i n  einem Wassertroekenschrank his zu konstantem 
Gewicht getrocknet a n d  gewogen. Zu dem Fi l t ra t  gibt man nach voll- 
st~tndigem Erkalten 5 g wasserfreies Natriumsulfat, verstopft den Kolben 
und fiberlitsst das Gemisch 12 Stdn.  sich selbsL Darauf filtriert man 
wieder in einen ein Stfickchen Bimsstein enttmltenden E r l e n m e y e r -  
kolben, dessen Gewicht man vorher festgestel l t  hat, ohne das Natrium- 
sulfat auf das Fi l ter  zu bringen, und wSscht 2 - - 3  real unter Dekantation 
mit warmem absolutem Alkohol nach. Nach Verdunsten des Alkohols 
auf dem Wasserbad trocknet  man die zurfickbleibende wasserfreie Seife 
15 Minuten im Wassertrockenschrank und w~gt nach dem Erkal ten im 
Exsiccator. Die Diffzrenz zwischen diesem Trockenriickstand plus dem 
in Alkohol Unl6slichen und der angewandten Menge Seife ergibt das 
vorhandene Wasser. Dieses Verfahren hat sich bei Vergleichsanalysen 
als zuverli~ssig erwiesen, doch ist darauf zu achten, dass die alkoholische 
LSsung rder Seife vor  Zufiigen des bIatriumsulfats vollkommen klar  ist. 

l) Berlin, Verlag yon J u l i u s  S p r i n g e r ,  ]921. - -  -2) Berlin und Leipzig,_ 
Verelnigung wissenschaftlicher Verleger, W a l t e r  de G r u y t e r  & Co., 1921. 
- -  3) Chem. News., 104, 247 (1911). 
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Zt i r  B e s t i m m u n g  de s  F e t t s i i u r e g e h a l t s  yon  Se i fe i~  
geben E. B o s s h a r d  and F. C o m t e L ) e i n  Verfahren an, welches dem 
Umstande gechnung tr~gt, dass man bei der Untersuchung eiLJer Seife 
die Art der in derseibea enthaltenen Fette und ()le nicht kennt and 
aus diesem Grunde auch nicht imstande ist, zu beurteilen, in welcher 
Weise man die wie itblich abgeschiedenen Fetts~uren zu trocknen hat, 
ohne dass sich etwa vorbandene unges~ttigte Fetts~turen oxydierea oder 

niedrige Fettsituren verfltichtigon. Hierdurch wfirden die Resultate nach 
tier positiven oder negativen Seite bin beeinflusst, and, um nun diesen 
(Jbelstand zn vermeiden, schlagea die Verff. vor, nicht die Fetts~iuren 
zur W~igung zu bringen, sondera diese vorher in die Bleisalze tiber- 
zuftthrea, welche sich leicht rein darstellen und w~igen lassen. 

Experimeatell gesohieht die Uberfiihrung in die Bleisalze am besten 
in -VakuumkSlbchen.~), starkwandigen E r l e n m e y e r k S l b c h e u  yon 
100 c c m  Inhalt mit eingeschliffenem Stopfen und Glashahn, um die }Ier- 
stellung eines Vakuums zur rascheren Verdunstuug des LSsungsmittels 
zu erm~iglichea. Zur Vermeidung des Stossens fiigt man der ein- 
zudampfeMen I~leiseifenl5sung am besten einige bei 100 ~ getrocknete 
Bimssteinstttekchen zu. 

Zam Trocknen des Verdunstungsrfickstandes bedienten sich B o s s h ar  d 
und C o m t e  unter weiterem Saugea eines V i c t o r  M e y e r s c h e n  Tiegel- 
trockners yon geeigneter Gr(isse, welchen sie ffir Versuche bei einer 
Temperatur von 60 o m i t  Chloroform, far solche bei einer Temperatur 
yon 107" m!t Tolnol fallte.n. 

E s  warden nun einerseits mit reinen Fettshuren und Gemischen 
aus diesea, andererseits mit Ft,tts~uren aus technischen Seifen und mit 
Harzs~iuren Bestimmungen nach diesem Verfahren ansgeftthrt, welche 
die gichtigkeit desselben bestiitigten. 

Auf Grund dieser geben ihm die Verff. folgende Form:  
4 - - 6 g  Kernseife oder 1 0 g  Schmierseife 15st man in heissem 

Wass~r und ftihrt die LOsung in das Sapometer yon C. H n g g e n b e r g  
umt H. S t a d l i n g e r  :~) fiber, in welches man vorher 2 5 - - 3 0  ccJ~ n-H2~<O~ 
und ein paar Tropfen Methylorange gegeben hat. Naeh Aufft~llen mit 
Wasser bis zur Marke 100 llisst man erkalten, ftigt 5 0 c ~ m  eines 
Gemisches gleicher Teile yon J~tber und Petroliitber z u  und schtittelt 
kr~iftig, iNach Zusatz yon weiteren 50 c c m  des Extrakdonsmittels und 
nochmaligem Mischen l~tsst man die untere w~tssrige Schicht ab, wiis~.ht 
die Fetts~urelSsnng mit 100c  m Wasser nach und stellt nach voll- 
st~:ndiger Trennung der beiden Scbichten das Volumen der ittherischen 
Schicl~t einmal direkt und ein zweites ~L1 nach Volllanfenlassen der 
Aasfiusspitze lest. Darauf liisst man 25 ccm der J~therschicht in e inen 

1) ]~elvek Chim. Acta 1, 25l (191"~1. --  ~) Zu beziehen yon Dr B e n d e r  
und Dr. Hobe i , , ,  Ziirieh: ~) Chem. Ztg. 86, %8 (19,2); 38, 6:6 (t914); 
vergl, diese Ztschrft. ~5, 490 ([9ib). 
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E r l e n m e y e r k o l b e n  fliessen, wie er oben beschrieben wurde, der 5 g  
reines getrocknetes Bleioxyd und einige Bimssteinstackchen enthMt, 
uud:dessen Gewicht saint Inhalt vorher festgestellt ist. Nach krs 
Durchsch~itteln wi~hrend einiger Minuten verbindet man den Glashahn 
mit der S~ugpumpe, saugt bis zur vollstiindigen Verdunstung des 
L6sangsmittels ab, trocknet in der gleichfalls oben besehriebeneu Weise 
unter weiterem Saugen 20 Minuten bei 60 o, lhsst erkalten und w~igt. 
Aus der Gewichtszunahme ergibt sich nach dem Umrechnen auf die 

ges~mte  J~thers('hicht der Gehalt der angewandteu Menge Seife an 
Fetts~ureanbydriden. 

Bei Harzseifen bedarf dus Verfahren keiner Ab-~nderung, bei ge- 
ft~llten Seifen und Wasehpulvern muss aber die Behandlung mit n-H~SO 4 
in einer Porzellanschale vorgenommen und das Gemisch durch entfettete 
Watte, weh'he saint dem Trichter mit .4ther-Petrol/ither naeh- 
zuwaschen ist, in das Sapometer filtriert werden. B o s s h a r d  und 
C o m t e  machea zum Schluss noch d~rauf aufmerksam, dass  es bei 
Kenntnis des 'ma/ianalytisch zu bestimmenden mittieren Molekular- 
gewichtes der in der untersuchten Seife enthaltenen Fetts~iuren auch 
m6glieh ist, aus dem Anhydridgehalt den  Fetts~iuregehalt zu berechneu, 
sie halten ea aber fiir richtiger, nach friiherem Braueh den Anhydrid- 
gehalt ffnzugeben. 

Zur B e s t i m m u n g  d e r  G e s u m t f e t t s i i u r e n  i n  T o i l e t t e -  
s e i f e n  bedient sich R. L e c o q  l) folgender Methode. Die Seife wird 
fein gepulverl, and 5.,] werden in einem Becherglas unter Erhitzen aui 
dem Wasserbad in Wasser gel{ist, Die w/issrige L6sung zersetzt man 
mit SalzsSure, trennt naeh dem Erkalten dea abgeschiedenen Fettslture- 
kuchen yon der saureu Fltissigkeit und troekuet in einer Krista}lisier- 
schale yon bekanntcm Gewieht bis zur Konstanz bei 1 0 0 - - 1 1 0 u C .  

Die an den W~nden des Zersetzungsgeffisses noch unhaftenden Fett- 
s~iureteilcheu erhSlt man, indem man die you der Hauptmenge der 
Fetts~ture getrenute Flassigkeit zuriiekgibt, aufkocht und dureh ein 
feuchtes ~ewogeL~es Filter filtriert. 

Von dem Gesamtgewicht der Fettsiiuren siad noch die dutch Ver- 
aschen erhaltenea ~IiLmralbestandteile a~)zuziehen. Diese ultbekanute 
Methode versagt, wenn die Fetts~turen nicht erstarren. Sie ist ausser- 
dem mit den Fehlern behaftet, auf welche in dem Referat fiber die 
Methode yon B o s s h a r d  und C o m t e  (S. 130) hingewiesen ist. 

E i n e  M e t h o d e  z u r  B e s t i m m u n g  des  K o l o p h o n i u m s  iu  
F e t t e n  a n d  S e i f e n  geben L e i s t e  und C. S t i e p e l  e) an. Man 
gibt 2 g  abgeschiedene Fetts~ture in ein Nickelsch~ilchen, ffigt 15 - -20  c c m  

Alk0hol uud ~ach erfotgter LOsung alkoholische N~tronluuge bis zur 

~) Bull. science~ Pharmacnl. 25, 355 {1918); durch Chem. Zentrbl. 90, 
II, 437 (191~,). - -  ~) Seifensieder Ztg. 4:0, 123;J (1913); dureh Chem. Zentrbl. 85, 
I, 577, (1914). 
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~eutralisati0n , unter Verwendung yon Phenolphthalein als Indikato~, 
hinzu. Daraaf wird auf einem Asbestteller zuniichst bis zur Bildung 
eines H~iutchens, und dann nach Verrt~hren mit 10g ausgegltihtem, 
scharfkantigem Grubensand weiter eingedampft und ira Trockenschrank 
vOllig getrocknet. Nan extrahiert man mit 100ccm w~tss~'igem Aceton 
(durch gegltihtes 5Tatriumsult~tt entwfissertes Aceton + 2  Vol ~ He O), 
indem man die  erkaltet:e Masse 8 real mit je 100 ecru Aeeton verriihrt, 
abgiesst, in einen gewogenen P h i l i p p s b e c h e r  filtriert und schliesslich 
mit 'den restlichen 20,-~m nachw~tscht: Die LSsun~ muss auch nach 
Abdestillieren tier H~tlfte des L6sungsmittels nach dem Abktiblen klar 
bleiben, widrigenfalls erneute FiItratibn erforderlich wird. Nach dem 
~Wegdesti]lieren allen Acetons resultiert die gebildete Ilarzseife, deren 
Gewicht durch Trocknen im Trockenschrank bis zur Konstanz ermittelt 
wird: Das Verfahren ist mit einer Sorte.amerikanischeu I-larzes aus- 
gearbeitet. Es bleibt nachzuprtifen, ob die LOslichkeitsverh~tltnisse 
aus anderen .qarzen hergestellter I-]arzseifen die gleichen siud. Der 
Umstand, dass .alles Unverseifbare als Harzseife mitbestimmt wird, iibt 
auf die Resultate, bei der geringen Menge desselben in Seifen, kaum 
oinen Eiuflass aus. 

Die  B e s t i m m u n g  yon  B o r a x  in S e i f e n  wird gew6hnlich 
in der u ausgeftihrt, dass man die Seife mit Alkohol extrahiert 
und in dem unlS~lichen Rtickstand die Bors~iare titrimetrisCh ermittelt. 
:Da aber Borax in Alkohol nicht unlSslichist i kiinnen, wie P. P o e t s c h k e  ~) 
feststellte, bei diesem Verfahren Verluste bis zu 20'~/, e intre ten.  Auch 
,das Veraschen der Seife 'bei Gegenwart yon Alkalicarbonaten and die 
.Titration der Bors~ure unter Zusatz yon Glyzerin kann: nur bei Ab- 
weserrheit yon Silikaten angewandt werden. 

In allen F~tllen anwendbar ist dagege n die Methode yon E. T. W h e r r y  
und W . H .  Chapin~),  welcher P o e t ' s c h k e  folgende Form: gibt: Von der 
"zu untersuchenden Seife werden bei einem Gehalt yon mehr als 5(~[o 
:Borax 5 g, s0nst 10 g in einer Platinschale mit 2,15 g eines Gemisches 
yon 200g Soda und !5.q ~iusserst rein zerriebener Kiesels~.ure gemischt, 
mit 15 c c m  Alkohol befeuehtet, zar Trockene verdampft, verascht und 
geschmotzen. Die Schmelze wird in siedendem Wasser gel6st, die 
LSsung in einen 250 c c m  Mai~kolben mit eingeschliffenem StopS,n iiber- 
geftihrt and mit 20 c c m  verdfinnter Salzs~ture ( 1 : 1 )  anges~uert. Man 
erhitzt nun bis nahe zum Sieden, fiigt gef~lltes Caiciamcarbonat in 
geringem Oberschuss hinzu und kocht I0 Minuten unter dem Rt~ckfluss- 
ktihter. Darauf filtriert man, w~tscht aus, bringt Fil~rat und Wasch- 
~,asser in den 250 c ~ m  Kolben zuriick and kocht wiederum unter dem 
Rtickflasskahler u n t e r  Zufiigen einer geringen Menge Calciumcarbonat 
~Nach dem Erkalten gibt man 50 ccm neutral reagierendes Glyzerin zu 

1)Joura. Ind. Eng. Chem~ ,~, 645 (1913); (lurch Analysl~ o~ 461 d913L 
- -  ~) Analyst; 84:, 3~: (1909). 
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und titriert mit ~/lo-NaOH unter Verwendung yon Phenolphthalein a l s  
Indikator. 

P o e t s c h k e hat die Zuverl~ssigkeit dieser Methode an (urspranglich: 
bora, xfreien) Seifen, denen bekannte Mengen Borax zugesetzt worden 
waren, erprobt. 

Von als boraxhaltig angegebenen Seifen erwiesen sich manche als 
ganz frei davon, andere en th ie t ten . l - -10" /o .  

Be t r e f f e n d  d e n  ~Nach~veis yon  S i l i k a t e n  in S e i f e n  
ver6ffentlicht H. W. L e i t c h ' )  folgendes. Wasserglas, ein h~ufig 
angewandtes Fullmittel f~/r Textil- and Haushaltseifen, ~ibt auf m~nehe 
Faser m~d aur auf  verschiedene in der Textilt~rbere~ gebr~uchljche 
Farben einen sch~dlichen Einfluss aus. Daher ist es in diesen F~llen 
yon Wichtigkeit, das u des Wasserglases ein~andfrei i'est- 
stellen zu kOnnen, und f0r diesen Zx~eck gibt der Verf. ein Verfahren 
an. das auf der UnlSslichkeit yon Aluminiumsilikat in Aceton und 
Wasser beruht und das unter Ber~lcksichtigung der in Seffen vor- 
kommenden, ve~schiedenartigsten Bestandteile ausgearbeitet ist. 

Man 16st 1 a d e r z u  untersuehenden Seife in 25 e,m W asser, neu- 
tralisiert mit n-HC1 unter Verwendung yon Methylorange als Indikator 
nnd gibt noeh 5 c,m im Uberschuss hinzu. Dana erhitzt man z u r  
Abscheidung der Fetts~uren auf dem Wasserbad,. bis sich die beiden 
Schichten klar geschieden haben, und filtriert. ~u -dem Filtrat, das 
mit n-NaOH neutralisiert oder ganz sehwach alkaliseh gemacht ist, gibt 
man 10 ccn.~, en~sprechend etwa 0,3 9' der angewandten Seife, zu 5 c , m  
normaler alkoholischer KOH und engt auf dem Wasserbade bis auf 
10 ccm ein, die, wenn nStig, zur weiteren Behandlung filtriert werden 
mii~ssen. Man bring~ sie in einen Reagierzylinder, in welchem sich 
l O c c t ~  Aceton und l ~ ' c m  einer LOsung befinden, welehe 1 0 g  reines 
Natriumaluminat und 2 g  ~Natriumchlorid im Liter enth~lt. Bei An r 
wesenheit yon Wasserglas entsteht ein flockiger, gelatinOser ~Niederschlag, 
Um nieht durch'et~'a vorhandene St~rke, welche sich in gleieher Weise 
ausscheiden wtirde, getauscht zu werden, ftigt man einige Tropfen Jod: 
10sung zu der anges/iuerten Seifenl(~sung, wobei eine Blau- odet: Rot:  
braunffirbung die Anwesenheit yon Stttrke anzeigt. In diesem Falle 
muss man vor Anstellung der Prtifung auf Silikate 2 g eines Diastase- 
prtiparats - -  L e i t  c h empfiehlt ftir diesen Zweck ,,Diastafor~ zu- 
ftigen and das Gemisch eine Stunde bei 35 0 stehen Iassen. Dana wird 
in tier eben beschriebenen Weise ~veiter gearbeiteL Enthiilt die Seife 
Gelatine, die gleichfalls stSrend wirken kann, so muss man die wiisserige 
L5sung mit Formaldehyd zur Trockne verdampfen, den Rtiekstand mit 
Wasser aufnehmen und die in Wasser unlSsliche Formo-(}elatine ab- 
filtrieren. 

Vereinfacht kann das geschilderte Verfahren in der Weise werden, 
dass man die.wsssrige LSsung der Seife direkt mit dem hluminatreagens 

1) Journ. Ind..Eng. Chem. 6,:811 (1913). 
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priift. Entsteht kein Niederschlag, dana sind siiikate nicht vorhanden. 
Im anderen Falle muss man die Vorschrift, in ihren Einzelheiten aus- 
ffihren. 

Von einer Besprechung der vielfachen Verfahren. welche ~von 
verschiedenen Autoren ftir die Untersuchung tonhaltiger Seifen angegeben 
wurden, glaube ich absehen zu kSnnen, da letztere scheinbar volist~indig 
aus dem Verkehr verschwunden sind. C z a p s  ki. 

Zur Bes t immung der Phosphors~.ure als Ammoniumphosphor-  
molybdat  liefert A. S t u t z e r  1) einen Beitrag und z w a r  in der Absicht, 
das et~as umsthndliche Verfahren yon N. v. L o r e n z-~) zu vereinfachen und 
vor allem, um den ft~r dasselbe vorgeschriebenen kostspieligen Evakuierungs- 
apparat auszuschatten. Die L o r e n z s c h e  Methode hat ihre grossen 
Yorteile, sie liefert bei genauem Arbeiten richtige Resultate und l~sst 
sich in kurzer Zeit ausfiihren. Trotzdem hat sie aus den eben an- 
geftihrten Grt~nden keine grosse Yerbreitung gefunden, und vielfach 
zieht man es immer noch vor, die Phosphors'~ure in Form yon Magnesium: 
pyrophosphat zur W~gung zu bringen. 

~Nun hat S t u t z e r  anoh durch Gltihen des Ammoniumphosphor- 
molybdats zu Phosphormolybd~ns~iareanhydrid einwandfreie Ergebnisse 
erzielt. Dabei hat sich aber gezeigt, dass die zur Filtration benutzten 

.Porzellansiebtiegel wahrend des Glahens leicht zerbrechen und .ein 
jedesmaliges Ern'euern des Asbestfilters erforderlich ist, was die Fertig- 
stellung einer Bestimmung natarlich verzSgert. Aus diesem Grunde 
hat er nach der Richtung hin Versuche angestellt, ob man nicht durch 
Trocknen des ~Nicdersch~Iags im Trockenschrank bei einer geeigneten 
Temperatur zum Ziele gelangen kann, und gefunden, dass ein ein- 
stt~ndiges Trocknen bei 100 o genagt, um richtige Werte zu erhalten. 

Abgesehen yon dieser Ab~inderung des L o r e n z s c h e n  Verfahrens 
verwendet S t  u t  z e r auch eine etwas anders zusammengesetzte Molybd'~n- 
flt~ssigkeit, die in der Weise hergeste!lt wird, dass 5 0 0 g  Molybd~n- 
s~ure in 2 l Ammoniak (D. 0:96) gelSst werden. Zu der LSsung gibt 
man 500 g Ammoniumsulfat, verdt~nnt mit Wasser auf 3,5 1 und l~sst 
alas Gemisch in dt~nnem Strahl in 6,5 I Salpetersaure (D. 1,20) einfliessen. 

Bei u dieser LOsung lasst sich der erhaltene gelbe 
Niedersehlag, wenn nicht zu wenig Phosphors~iure wie z. B. in Ernte- 
produkten vorhanden ist, schon nach einer ~/2 Stde. filtrieren; bei kleinen 
Phosphors~uremengen ist es ratsam, i Stde. zu warten. 

Das yon S t u t z e r  ausgearbeitete Yerfahren gestaltet Sich nun 
folgendermafsen : 15 c c m  einer hochprozentigen oder 25 c c m  einer niedrig- 
prozentigen PhosphatlSsnng werden nach Zusatz yon 95cr'm Salpeter- 
sfiure (D 1,20) u n d 3  Volumprozent konz. Schwefels~iure in einem kleinen 
E r l e n m e y e r k o l b e n  gescht~ttelt, und dann auf einem Drahtnetz mit 

1) Landw. Vers-St. ,(~4, ~51 (1.q19); vergl, hierzu diese Ztschrft. 55, 414 
{]916). --  ~) Diese Ztschrft. 46, 192 (1907); bl, lel  (1912). 


